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RESUMEN 

 

La finalidad de este trabajo de titulación es validar el método volumétrico de 

Alcalinidad 8203 de la marca HACH utilizando materiales de referencia (MRC) 

que son muestras de agua residual y potable, el siguiente proyecto se va a 

realizar mediante metodología bibliográfica y experimental. El método será 

estudiado, evaluado y validado bajo el sistema de gestión de calidad de la 

norma NTE INEN ISO 17025:2018 en el laboratorio Químico microbiológico. En 

este proceso se va a determinar y establecer los componentes y características 

para la validación con el fin de garantizar la calidad de este ensayo; los 

resultados que se obtengan serán confiables y seguros para quien los solicite, 

para esto se va  a incluir los criterios de aceptación en el laboratorio 

determinando los valores de incertidumbre en base al diseño experimental del 

método estudiado. Se va a generar documentación de los protocolos de la 

validación de este método. 

 

 

Palabras claves: Materiales de referencia certificado, validación, método de 

alcalinidad, características analíticas, ISO 17025:2018. 
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ABSTRACT 

 

The purpose of this titration work is to validate the HACH brand 8203 alkalini-

ty volumetric method using reference materials (MRC) that are samples of re-

sidual and drinking water, the following project will be carried out using biblio-

graphic and experimental methodology. The method will be studied, evaluated 

and validated under the quality management system of the NTE INEN ISO 

17025: 2018 standard in the JOZALABSA S.A. Chemical Laboratory. In this 

process, the components and characteristics for the validation will be deter-

mined and established in order to guarantee the quality of this test; the results 

obtained will be reliable and safe for those who request them, for this the ac-

ceptance criteria in the laboratory will be included, determining the uncertainty 

values based on the experimental design of the method studied. Documentation 

of the validation protocols for this method will be generated. 

 

 

Key words: Certified reference materials, validation, alkalinity method, analyti-

cal characteristics, ISO 17025: 2018
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INTRODUCCIÓN 

 

La necesidad de cumplir con las normativas nacionales e internacionales en 

todas las áreas de análisis nos lleva a determinar metodologías fiables, es decir 

validadas para garantizar y mantener la calidad de los resultados. La validación 

de un método se realiza para la obtención de pruebas documentadas, mediante 

estudios sistemáticos de laboratorio, que demuestren que el método de análisis 

es lo suficientemente confiable para producir el resultado previsto dentro de los 

intervalos definidos. Este proceso permite el conocimiento de las 

características de funcionamiento del método y proporciona un alto grado de 

confianza en el mismo. 

 La validación  de un método analítico es un procedimiento para establecer 

por medio de estudios de laboratorio una base de datos que demuestren 

científicamente que el método tiene las características de desempeño 

(exactitud, precisión, especificidad, límite de detección, límite de cuantificación, 

linealidad) que son adecuadas para cumplir los requerimientos de las 

aplicaciones analíticas pretendidas para validar el método volumétrico de 

alcalinidad 8203 marca HACH que se dará a cabo en el laboratorio Químico 

Microbiológico. 

El propósito del laboratorio es seguir produciendo resultados de alta calidad 

y confiabilidad, garantizar que el proceso de medición es exacto, confiable y 

adecuado para la determinación de alcalinidad en agua potable y residual 

utilizando materiales de referencia certificados (MRC), este proceso se dará 

bajo el sistema de gestión de calidad de la norma NTE INEN ISO 17025:2018 

lo cual evidencia la calidad del método en los resultados obtenidos. Por último 

se generan protocolos de validación con el propósito de establecer la evidencia 

objetiva y permitir un examen periódico del método.  
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CAPITULO I 

I.1. Planteamiento del problema 

Validar el método analítico para la determinación de alcalinidad en agua 

potable y residual para desempeñar las características de validación y 

proporcionar resultados confiables.  

I.1.1. Problema 

¿Será posible que el método volumétrico cumple con las características de 

validación para la determinación de alcalinidad en agua potable y residual? 

I.2. Justificación   

 El cumplimiento de normativas en todas las áreas de análisis es muy 

importante para determinar métodos confiables (es decir, validados y 

certificados), que puedan garantizar la calidad de los resultados. 

Los laboratorios deben demostrar que sus métodos analíticos proporcionan 

resultados confiables y adecuados, muchas de las decisiones que se toman 

están basadas en los resultados, y es de gran  importancia contar con la 

validación de métodos.  

La validación de un método analítico se considera una herramienta 

competitiva para los laboratorios ya que  proporcionaran resultados fiables y 

que generen confianza al cliente 

El siguiente proyecto de titulación se evaluara y validara el método de 

alcalinidad 8203 HACH para agua potable y residual utilizando materiales de 

referencia certificados con el fin de obtener resultados confiables y seguros 

para quien los solicite, este proceso validación del método analítico se va a 

realizar en el Laboratorio Químico Microbiológico. 

Como beneficio el laboratorio identifica y selecciona oportunidades de 

mejora dando los recursos necesarios y capacitando a su personal para la 

implementación de métodos analíticos validados y así poder satisfacer las 

necesidades de sus clientes en los resultados  
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I.3. Hipótesis  

Validar el método analítico de alcalinidad para demostrar que los IDR que se 

realizan con respecto a la determinación volumétrica de alcalinidad en agua 

residual y potable son confiables. 

I.4. Objetivos  

I.4.1. Objetivo general  

Validar el método analítico 8203 de HACH por medio de parámetros de 

validación para determinar alcalinidad en agua potable y residual. 

I.4.2. Objetivos específicos  

 Validar el método analítico de Alcalinidad HACH 8203 mediante una 

técnica volumétrica.  

 Establecer los parámetros de calidad en la validación del método 

analítico   para la determinación de alcalinidad en agua potable y residual. 

 Generar la documentación correspondiente en la validación para 

satisfacer las necesidades de la aplicación del método.  
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I.5. Operacionalización de las variables  

Tabla I Operacionalizacion de variables 

Tipo Variable Conceptualización Indicador 

 

 

 

 

 

Dependiente 

Caracterización 

metodológica 

 

 

 

Características 

analíticas 

 

 Método de 

Alcalinidad 8203 

HACH 

 pH 

 

 Límite de detección  

 Límite de 

cuantificación  

 Intervalo de trabajo 

 Exactitud 

 Precisión 

 Incertidumbre de 

medida 

 Sesgo 

 

 mg/L 

 

 u. pH 

 

--- 

--- 

--- 

--- 

--- 

--- 

--- 

--- 

 

     --- 

 

 

 

Independiente  

 

 

 

Tipo de muestra  

 

 

 Material de 

Referencia 

Certificado (MRC) 

 

 

 Agua 

residual  

 

 Agua 

Potable 

Fuente: (Autores) 
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CAPITULO II: MARCO TEÓRICO  

II.1 Validación de un método analítico  

El proceso de establecer las características de desempeño de un método a 

través de la investigación de laboratorio que debe cumplir con los requisitos 

de la aplicación analítica planificada para la verificación. (Rodriguez, 2017) 

La validación nos va a permitir demostrar mediante evidencia objetiva que un 

método es adecuado para el uso previsto. Debe validarse el desempeño y 

estimar la incertidumbre del resultado para un determinado nivel de confianza. 

(España E. , 2016) 

II.1.1 Características Analíticas típicas en la validación 

  Linealidad  

  Especificidad  

 Límite de Detección  

  Límite de cuantificación  

 Precisión  

 Intervalo de trabajo 

 Exactitud  

Linealidad  

La linealidad de un método analítico es la capacidad en donde se van a 

obtener resultados que sean proporcionales ya sea directamente, o por medio 

de una transformación matemática bien definida, a la concentración del analito 

analizado en muestras de un intervalo proporcionado. (Rodriguez, 2017) 

Especificidad  

Es la capacidad de evaluar el analito bajo investigación en presencia de 

interferencias esperadas. Normalmente estas interferencias pueden incluir 

impurezas o contaminantes, productos de degradación, etc. (Briones, 2009) 

Limite de Cuantificacion  
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La norma ISO/IEC 17025 establece que los laboratorios deben verificar o 

validar los métodos por lo que se debe determinar los límites de detección y 

cuantificación. El limite de cuantificacion es la cantidad más pequeña del 

analito en una muestra, puede ser cuantitativamente determinada con un nivel 

de exactitud y precision aceptable de repetibilidad y veracidad. (Delgado, 2017) 

Limite de deteccion  

Es la minima concentracion del analito o sustancia quimica que se puede 

detectar cuando se aplica un metodo para el analisis de una muestra, con un 

nivel de confianza determinado. (Quinto & Ramos, 2015) 

Precisión 

 Refleja la medida en que los valores de una serie repetida de ensayos 

analíticos que se realizan sobre una muestra homogénea que son semejantes 

entre sí. (Carr, 2018) 

Repetibilidad 

Es cuando se desarrolla bajo las mismas condiciones, utilizando la misma 

muestra analizada por el mismo analista, en el mismo lugar de trabajo, con los 

mismos equipos y reactivos durante una misma sección de trabajo en un 

período cortó. (Aranda, 2003) 

Reproducibilidad 

 Es la coincidencia o proximidad entre los resultados de mediciones del 

mismo mensurando, los resultados de ensayos realizados sobre la misma 

muestra homogénea, pero ejecutados por diferentes analistas en días 

diferentes y bajo condiciones de medición diferentes. (Matos, 2011) 

Robustez (tolerancia) 

Es la capacidad de una medida estadística en los parámetros de la 

validación que nos proporciona confiabilidad en los resultados; Es el grado de 

reproducibilidad de  resultados que se obtienen mediante la ejecución del 

método sobre una misma muestra variando algunas condiciones operacionales 

en el análisis (Alvarado, 2010) 

Intervalo de trabajo  
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Es el rango en el cual el método aporta resultados con una incertidumbre 

tolerable; El intervalo inferior está determinado por el límite de cuantificación, 

mientras que el intervalo superior se define por las concentraciones que 

presentan anomalías significativas en el estudio analítico. (España E. , 2016) 

Exactitud 

Nos va a indicar la capacidad que tiene un método analítico en obtener 

resultados aceptables si se encuentran próximos al valor real o verdadero, es 

calculado como el porcentaje de analito recuperado o  por la diferencia entre el 

valor obtenido y el valor real evaluado estadísticamente. ( González 

Hernández, 2011)  

Incertidumbre 

La incertidumbre es un valor que se determina en validaciones de métodos 

cuantitativos, se define como un parámetro asociado con los resultados de una 

medición que caracteriza la dispersión de los valores que se puede atribuir 

razonablemente al mensurando. La incertidumbre se puede definir como la 

probabilidad o el nivel de confianza. Generalmente corresponde a la desviación 

típica o la raíz cuadrada de la varianza del mensurando como la magnitud que 

se intenta medir. (Alvarado, 2010) 

II.1.2 Componentes de Calidad de datos analíticos  

1. Verificación de los materiales de referencia 

2. Calificación de los instrumentos analíticos 

3. Validación del método analítico  

4. Pruebas de aptitud del sistema   

II.1.3 Etapas para el desarrollo de un método analítico  

1. Búsqueda bibliográfica  

2. Definir condiciones  

3. Equipos 

4. Reactivos 

5. Muestreo 
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6. Validar  

II.2 Herramientas de validación.  

II.2.1 Blancos 

Los blancos de medida nos van a permitir evaluar cuanta señal de medida 

se atribuye al analito, existen dos tipos de blancos: 

Blancos de Reactivos: Son los que se utilizan durante el proceso 

analítico (incluyendo disolventes para extracción o disolución) se analizan para 

determinar si contribuyen a la señal de la medida. 

Blancos de Muestra: Son dificultosos para obtenerlos, pero se debe 

hacer una estimación real de la interferencia que puede ocurrir en el análisis. 

Son muestras de matriz sin analito. (Teran, 2016) 

II.3 Patrones de Medida  

Se identifican con soluciones de sustancias individuales, pero en la práctica 

puede ser todo aquello en lo cual ha sido caracterizado como un parámetro o 

propiedad particular, puede emplearse como referencia metrológica. (España 

E. , 2016) 

Material de referencia 

Se utilizan en la calibración del sistema de medición (por ejemplo, 

disoluciones tampones para la calibración de potenciómetros o pHmetros) o 

como patrón de comparación en las determinaciones del analito. (Alvarado, 

2010) 

Material de Referencia Certificado 

Es un material de referencia acompañado por su correspondiente  

documentación la cual es emitida por un organismo autorizado y certificado, 

que proporciona uno o varios valores de propiedades especificadas, con 

incertidumbres y trazabilidades asociadas, empleando procedimientos válidos. 

(Palacios, 2018) 

¿Para qué se utilizan los materiales de referencias? 

 calibrar y/o verificar patrones y equipos de medición 
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 validar métodos analíticos 

 comprobar la exactitud de los resultados 

 comprobar el desempeño de un laboratorio o un analista 

 asignar valores e incertidumbres de medición de magnitudes del mismo        

tipo, a otros materiales.  

II.4 Estadística  

Para verificar un método de análisis, lo más importante es utilizar técnicas 

estadísticas para agrupar los datos obtenidos y realizar un análisis objetivo de 

las diferencias entre los conjuntos de datos (prueba de importancia); el 

analista debe estar familiarizado con los elementos básicos de la teoría 

estadística para ayudar a evaluar la precisión, la desviación, el rango lineal, 

LOD, LOQ y la incertidumbre de la medición. (España E. , 2016) 

Diagrama de Ishikawa causa- Efecto 

Figura 1 Diagrama Causa-Efecto 

                                        Fuente: (Autores, 2020) 
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II.5 Análisis volumétrico 

II.5.1 Alcalinidad  

Es la capacidad para neutralizar ácidos y constituye la suma de todas las 

bases titulables. Se debe fundamentalmente a su contenido de carbonatos, 

bicarbonatos e hidróxidos aunque otras sales o bases también contribuyen a la 

alcalinidad. (Londoño, 2010) 

   Este método para la determinación de alcalinidad por volumetría es aplica-

ble a todo tipo de muestras de agua. (Severiche, Castillo, & Acevedo, 2013) 

   La Alcalinidad en la mayor parte de las aguas naturales está determinada 

principalmente por el sistema Carbonato. Es decir: 

HCO3 - , CO3 =, OH- y H+ 

   Como la mayor parte de las aguas naturales presentan valores de pH entre 

6 y 9, y la principal especie que contiene H2CO3 en este intervalo es el HCO3- 

la alcalinidad se equipara a la concentración de Bicarbonato. 

No sólo representa el principal sistema amortiguador (tampón, buffer) del 

agua dulce, también desempeña un rol en la productividad de cuerpos de agua 

naturales, sirviendo como una fuente de reserva de CO2 para la fotosíntesis. 

Internacionalmente se acepta una alcalinidad de rango mínimo de 20 mg de 

CaCO3/L para mantener la vida acuática. Cuando el agua tiene alcalinidad infe-

rior se vuelve muy sensible a la contaminación, ya que no tiene capacidad para 

oponerse a las modificaciones que generen disminuciones del pH. (Goyenola, 

2017) 

II.5.1 Importancia de la alcalinidad del agua  

La determinación de la alcalinidad es de suma importancia en los procesos 

de potabilización del agua ya que la eficiencia del proceso 

de coagulación depende principalmente de este parámetro; en el antiguo pro-

ceso de ablandamiento químico del agua la medida de la alcalinidad es impres-

cindible para determinar las cantidades necesarias de cal y carbonato de so-

dio para lograr la precipitación de las sales de calcio y magnesio. (HACH 

COMPANY, 2000) 

https://es.wikipedia.org/wiki/Potabilizaci%C3%B3n
https://es.wikipedia.org/wiki/Coagulaci%C3%B3n
https://es.wikipedia.org/wiki/Agua_blanda
https://es.wikipedia.org/wiki/Cal
https://es.wikipedia.org/wiki/Carbonato_de_sodio
https://es.wikipedia.org/wiki/Carbonato_de_sodio
https://es.wikipedia.org/wiki/Precipitaci%C3%B3n_(qu%C3%ADmica)
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II.5.2 Calidad del agua 

La Calidad del agua es un término utilizado para describir las características 

químicas, físicas y biológicas del agua. La calidad del agua va a depender del 

uso al cual se le vaya a dar. (Perlman, 2017) 

El impacto humano en los sistemas acuíferos ha originado problemas de 

control de calidad del agua. Bacterias y microorganismos han invadido a los 

suministros del agua potable, causando un sin número de enfermedades a los 

seres vivos. (Perlman, 2017) 

II.5.3 Interferencias 

Para la determinación de alcalinidad existen un sin número de interferencias 

al igual que para la acidez, durante la toma de muestras, desde el almacenaje 

e incluso la valoración, se pueden perder o ganar gases disueltos que van a 

contribuir a la alcalinidad. Es conveniente reducir estos efectos, titulando inme-

diatamente después de abrir el recipiente, no agitar o mezclar vigorosamente el 

envase de la muestra  y no dejar que alcance una temperatura superior a la de 

recolección. Acopie las muestras en botellas de plástico o vidrio limpias. Lléne-

las completamente y ajuste bien la tapa. (HACH COMPANY, 2000). 

Si las muestras son fuertemente coloreadas o turbias puede enmascararse 

el cambio de color en el punto final y se recomienda utilizar el método potencio 

métrico. 

II.6 Tipos de Agua  

El agua es un recurso natural imprescindible está en el epicentro del desa-

rrollo sostenible y es fundamental para el desarrollo socioeconómico, la energía 

y la producción de alimentos. (Domínguez, 2016) 

Agua Potable  

Se denomina agua potable o agua apta para el consumo de los humanos ya 

que puede ser consumida sin restricción para beber o preparar alimentos y sin 

que exista peligro para la salud. (Villacis, 2017) 

Aguas residuales 
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    Son cualquier tipo de agua cuya calidad está afectada negativamente por la 

influencia antropogénica. Estas incluyen las aguas usadas, domésticas, urba-

nas y los residuos líquidos industriales o mineros eliminados, o las aguas que 

se mezclaron con las anteriores (aguas pluviales o naturales). (Nuñez, 2014) 

II.7 Muestras  

El agua potable especialmente las aguas residuales, puede variar en 

diversos grados desde el momento del muestreo hasta el momento de su uso 

debido a posibles reacciones (ya sean físicas, químicas o biológicas); La 

naturaleza y velocidad de estas reacciones deben garantizar que la 

concentración en la muestra se determine antes y durante el transporte de la 

muestra y durante el tiempo que la muestra se mantiene en el laboratorio 

antes del análisis. (Ideam, 1999) 

Se pueden tomar muestras puntuales para instituir un programa de muestreo 

más amplio; Las muestras puntuales son indispensable cuando la finalidad del 

programa de muestreo es evaluar si la calidad del agua cumple con los límites 

o se aparta del promedio de calidad. (INEN, 2013) 

II.7.1 Variaciones en los resultados  

Se pueden presentar algunas de ellas, entre las más habituales están los 

siguientes:  

a) Ciertas bacterias, algas y otros microorganismos consumen los 

elementos presentes en la muestra. Cambiar la naturaleza de los ingredientes 

para crear nuevos ingredientes; este proceso biológico afecta a los siguientes 

organismos, que incluyen: oxígeno disuelto, dióxido de carbono, compuestos 

de nitrógeno, fósforo y, a veces, incluye contenido de silicio. . (Instituto 

Ecuatoriano de Normalización, 2013) 

b) Algunos compuestos pueden ser oxidados por el oxígeno disuelto 

contenido en las muestras o por el oxígeno atmosférico, por ejemplo: 

compuestos orgánicos, hierro (II), sulfuros, etc. (Instituto Ecuatoriano de 

Normalización, 2013) 

https://www.iagua.es/blogs/hector-rodriguez-pimentel/aguas-residuales-y-efectos-contaminantes
https://www.iagua.es/blogs/hector-rodriguez-pimentel/aguas-residuales-y-efectos-contaminantes
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II.7.2 Tipos de muestra  

Son utilizados para indicar la calidad del agua, los datos analíticos obtenidos 

en la determinación de parámetros analíticos como: las concentraciones de 

material inorgánico, minerales o químicos disueltos, gases disueltos, materia 

orgánica disuelta y materia en suspensión en el agua o en el sedimento en un 

tiempo y lugar específico. 

Se debe  separar  las  muestras  que  van  a  ser  utilizadas  en  los  análisis  

químicos, microbiológicos y biológicos, ya que el proceso y el equipo para la 

recolección y manejo de las muestras es distinto. (INEN, 2013) 

    Muestra simple o puntual: 

 La muestra representa la composición del cuerpo de agua original para el 

lugar, tiempo y circunstancias particulares en las que se realizó su recolección. 

En tales circunstancias, un cuerpo de agua puede estar representado por 

muestras simples, como en el caso de algunas aguas de suministro, agua 

potable, pocas veces, efluentes residuales. 

    Cuando se sabe que un cuerpo de agua cambia con el tiempo, las muestras 

simples tomadas a intervalos de tiempo precisados, y analizadas por separado, 

deben anotar la extensión, frecuencia y duración de las variaciones durante el 

muestreo. Es importante escoger los intervalos de muestreo de acuerdo con la 

frecuencia esperada de los cambios, ya que puede variar desde tiempos tan 

cortos como 5 minutos hasta 1 hora o más. (Ideam, 1999) 

II.7.3 Toma de muestra 

Toma de muestra (Agua Potable) 

 Identificar la muestra, el sitio de muestreo, abrir la llave y dejar correr el 

agua por un tiempo de 3 minutos, o el que se considere necesario para 

purgar adecuadamente las tuberías. El agua que persiste estancada en ella 

está más expuesta de llevar patógenos o acumular suciedad y sedimentos, 

por lo que se recomienda dejar correr el agua por un tiempo, esto garantiza 

una toma de muestra más reciente del sistema de distribución y más 

apartada de las contaminaciones del ambiente. 
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 Siguiendo el procedimiento del muestreo, cerca del orificio de salida del 

agua despegar el sello de seguridad de la bolsa, esto con el fin de reducir al 

mínimo la posibilidad de una contaminación en la muestra por un factor 

externo.  

 Proceder a  tomar de la muestra, una vez recolectadas se las colocará en 

hielera con bolsas refrigerantes o bolsas de hielo, para su transporte al 

laboratorio, cuidando no congelar las muestras. Todos los recipientes 

deberán estar bien cerrados e identificados para evitar confusión. (Cejas, 

2016) 

Toma de muestra (Agua Residual) 

     Tomar muestras con el agua de mayor pureza (es decir, la concen-

tración de agua más baja) hasta alcanzar la concentración más alta; Esto sig-

nifica que si desea tomar 3 muestras de la planta de tratamiento de aguas 

residuales: la primera en las aguas residuales o salida de la planta de trata-

miento de aguas residuales, la segunda en el medio del sistema de tratamien-

to, y finalmente una muestra después del pretratamiento, se recomienda que 

Esto ya está hecho. Evite errores y contaminación durante la recolección de 

muestras. 

 Siempre tomar la muestra en la mitad del flujo de agua. No se debe tocar 

el fondo o las paredes. Si se toca el fondo, los sedimentos pueden ocasionar 

malos resultados. Al contrario, el flujo superior puede contener menos partícu-

las que causan malos resultados.  

 Tome la muestra en contracorriente.  

 Para que las muestras de diferentes días sean comparables, tomarlas  

en el mismo lugar de la misma manera. (Bejerano, 2015) 

II.8 Manejo y conservación  

II.8.1 Tipos de recipientes 

El recipiente adecuado que va a contener la muestra, y la tapa, no debe: 

a) Ser causante de contaminación por componentes inorgánicos del 

recipiente de vidrio (entre los que se puede mencionar están: los de borosilicato 
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o los de sodio-cal, pueden aumentar el contenido de compuestos químicos 

como el silicio y sodio), metales y compuestos orgánicos de los plásticos. 

Ciertas tapas coloreadas pueden contener niveles significativos de metales 

pesados. 

b) Reaccionar con algunos compuestos de la muestra (por ejemplo: los 

fluoruros reaccionan con el vidrio).  

c) Es recomendable separar un juego de recipientes para las 

determinaciones especiales de forma que se disminuya al mínimo los riesgos 

de contaminación cruzada.  

e) Las  precauciones  son  importantes  en  cualquier  caso,  para  evitar que  

los  recipientes  que anteriormente hayan  estado  en  contacto  con  muestras  

de  mayor  concentración  de  algún  elemento, contaminen   posteriormente a 

muestras   de   baja   concentración. Los   recipientes   desechables   son  

adecuados para  prevenir  este  tipo  de  contaminación. 

f) Otros factores a ser considerados son la resistencia a temperaturas 

extremas, resistencia a la  rotura del envase,  facilidad  de  sellado  y  apertura,  

tamaño,  forma,  peso,  disponibilidad,  costo y limpieza. (Instituto Ecuatoriano 

de Normalización, 2013) 

Recipientes de muestras para análisis químicos 

 Los recipientes usados para análisis fisicoquímico son de vidrio y 

plástico con un volumen mínimo de 1 L y tapa rosca hermética.  

• El envase de vidrio debe ser neutro para evitar que aumente la 

concentración de sílice o sodio y de color marrón para disminuir la actividad 

fotosensible. 

• Los envases de vidrio nuevos se lavan con agua y detergente para 

descartar alguna impureza o eliminar el polvo, luego se lavan con jabón 

neutro y se enjuagan con agua destilada.  

• Los recipientes plásticos deben ser de polietileno, policarbonato o teflón. 

Se utilizan para determinar sustancias inorgánicas que pueden absorber 

hidrocarburos.  
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• Limpie el recipiente de polietileno llenándolo con una solución de ácido 

nítrico al 10% o una solución de ácido clorhídrico 1 M durante 30 minutos y 

enjuagando con agua destilada o desionizada. (Meq, 2015) 

Recipientes Comunes  

Los recipientes comunes que se utilizan para un muestreo son las botellas 

de polietileno y las de vidrio que son de boro silicato, para la toma de muestras 

en las que se realizará el análisis de los parámetros físicos y químico.  

Otros materiales  que son químicamente más inertes para este tiempo de 

envases son: politetrafluoroetileno (PTFE), son preferidos pero su uso no está 

muy extendido en los análisis de rutina.  

La tapa de tornillo, en las botellas de boca ancha se debe acoplar con tapas 

y tapones de plástico inerte o tapones de vidrio esmerilado (propenso a 

trabarse con las soluciones alcalinas). Si las muestras son transportadas en 

caja al laboratorio para los análisis, la tapa de la caja debe ser construida para 

prevenir el aflojamiento de los tapones, lo que puede producir derramamientos 

y/o contaminación de la muestra. (INEN, 2013) 

II.9 Muestreo  

II.9.1 Llenado del recipiente  

En las muestras de agua potable y residual  se  va a llenar  los  envases 

completamente  y  se los  tapa de manera que  no  exista  aire  sobre  la  

muestra. Esto reduce  la  interacción  de  la  fase  gaseosa  y  la  agitación  

durante  el  transporte  (así  se previene la modificación del contenido de 

dióxido de carbono y la variación del valor del pH, los bicarbonatos no se 

conviertan a la forma de carbonatos precipitables; el hierro tienda a oxidarse 

menos, evitando las variaciones de color, etc.). (Instituto Ecuatoriano de 

Normalización, 2013) 

Las  muestras que  se  van  a  congelar  como  método  de  conservación,  

no  se deben llenar completamente. (Instituto Ecuatoriano de Normalización, 

2013) 
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II.9.2 Refrigeración y congelación de las muestras 

Las muestras que necesiten refrigeración se deben conservar a 

temperaturas más bajas que la temperatura a la cual se recolectó.  

La  refrigeración de  las  muestras  es útil  si  se  la  realiza  inmediatamente 

luego  de  la  recolección  de  la  muestra. Se  debe  usar, cajas  térmicas  o  

refrigeradores  de  campo desde el punto del muestreo. (Instituto Ecuatoriano 

de Normalización, 2013) 

Conservación de la muestra (Agua potable) 

Para una buena conservación de la muestra, si no cuenta con ningún reactivo, 

solamente será necesario transportar sus muestras refrigeradas de 4 a 10° C. 

Conservación de la muestra, transporte y almacenamiento 

(Agua Residual) 

 Para conservar las muestras de aguas residuales hay que enfriarlas a 

una temperatura inferior a 0 °C y 4 °C. La mayoría de muestras 

enfriadas a esta temperatura y almacenadas en la oscuridad, son 

estables hasta por 24 h. 

 Para ciertas determinaciones, la estabilidad a largo plazo se puede tener 

mediante congelamiento (a una temperatura menor a -18 °C).  

 El laboratorio responsable de los análisis de las muestras debería 

siempre ser consultado con relación a la selección del método de 

conservación y posterior transporte y almacenamiento. (Instituto de 

Hidrologia, 2014) 

Transporte, estabilización y almacenamiento de las muestras 

 La temperatura de la muestra se mide y se registra en el sitio de muestreo. Los 

parámetros físicos como pH se deberán determinar lo más pronto posible 

cuando lleguen al laboratorio para su respectivo análisis.  

Es importante que los contenedores estén sellados herméticamente y 

protegidos de la luz  y el calor excesivo, para que  las características de la 

muestra no se deterioren debido al intercambio de gas, las reacciones químicas 

y al metabolismo de los organismos que pueden estar presentes.  
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Se debe asegurar que las muestras que no se puedan analizar rápidamente 

sean estabilizadas. Para ello se puede aplicar un enfriamiento a 4 °C; para 

períodos más largos, se recomienda congelar a -20 °C. 

 En este último caso, se asegura que la muestra esté descongelada 

completamente antes de su uso, ya que el proceso de congelación puede tener 

el efecto de concentrar algunos componentes en la parte interna de la muestra, 

que es la última en congelarse. (Instituto de Hidrologia, 2014) 

 

II.9.3 Transporte de las muestras  

 Es necesario cuidar la integridad de la muestra desde su recolección 

hasta el análisis de la misma , por eso se debe seguir:  

 En el momento del transporte de la muestra se debe revisar que los 

recipientes estén correctamente tapados para evitar posibles derrames o 

contaminación.  

 Empacar los frascos en cajas que estén refrigeradas a 4ºC y protegidas 

de la luz. Tomar las medidas necesarias para prevenir contaminación 

por el refrigerante. 

  Entregar inmediatamente las muestras con su identificación al 

laboratorio, teniendo en cuenta que para aguas potables no deben 

transcurrir más de 24 horas entre la recolección y llegada al laboratorio.  

 Coordinar la realización del análisis para el día de llegada de las 

muestras. (Meq, 2015) 

II.9.4 Recepción de las muestras en el laboratorio 

Al arribo al laboratorio, las muestras deben, si su análisis no es posible  

inmediatamente, deben ser conservadas bajo condiciones que eviten cualquier 

contaminación externa y que prevengan cambios en su contenido. 

Es recomendable para este propósito el uso de refrigeradoras o de lugares 

fríos. En todos los casos y especialmente cuando se requiera establecer la 

cadena de custodia  es necesario verificar el número recibido, contra el registro 
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del número  de recipientes enviados por cada muestra. (Instituto Ecuatoriano 

de Normalización, 2013) 

II.10 Rotulado  

Todas las muestras deben etiquetarse para evitar confusiones o 

identificaciones erróneas. Debe utilizarse una etiqueta diseñada para este fin 

u otra etiqueta que contenga la misma información dispuesta de la misma 

manera. Los datos que debes incluir son: 

 Número de muestra.  

 Fecha y hora.  

 Identificación del punto de muestreo.  

Las etiquetas se cumplimentarán (con rotulador de tinta indeleble) y se 

adherirán a la botella en el momento de la toma. . (España I. T., 2015) 

CAPITULO III: MATERIALES Y MÉTODOS  

III.1. Tipo de investigación  

Los tipos de investigación empleados en dicha investigación son bibliográfica 

y experimental 

III.2. Equipos, Aparatos, Materiales y Reactivos 

III.2.1. Equipos 

Tabla II  Equipos analíticos del laboratorio 

Código  Descripción Características 

JZ-EQ-01-00 Potenciómetro Equipo Analítico 

JZ-EQ-01-01 Sonda de pH Equipo Analítico 

JZ-EQ-42 Equipo de Destilación  Equipo Analítico 

JZ-EQ-19 Refrigeradora Equipo Analítico 
Fuente: (Autores) 
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III.2.2. Aparatos 

Tabla III Aparatos del laboratorio 

Código  Descripción Características 

JZ-EQ-29 Titulador digital Equipo Analítico 

JZ-EQ-20 Termo higrómetro Equipo Analítico 

JZ-EQ-43 
 Termómetro refrigeración (ter-

mocupla) Equipo Analítico 
Fuente:(Autores) 

 

III.2.3. Materiales  

Tabla IV Materiales del laboratorio 

Código Descripción Características 

MV-02 Probeta (100 ml) Material 

MV-15 Fiola (250 ml) Material 

MV-22  vaso de precipitación  Material 

----  Piceta Material 

Fuente:(Autores) 

III.2.4. Reactivos  

Tabla V Kit de Alcalinidad 

Código Descripción Características 

 ----- Agua Destilada o desionizada tipo II Reactivo analítico 

R-102 
Bolsas de polvo rojo de metil verde de 

bromocresol. (cat 94399-LM) Reactivo analítico 

R-101 
 Bolsas de polvo de fenolftaleína (cat 

94299-LM) Reactivo analítico 
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R-104 
Cartucho de titulación de ácido sulfúrico de 

1,600 N (cat. 1438901 –LM) Reactivo analítico 

R-103 

Cartucho de titulación de ácido sulfúrico de 
0,1600 N (Cat 1438801-LM) 

Reactivo analítico 

Fuente:(Autores) 

 

Materiales de Referencia Certificado 

Tabla VI Materiales de referencia certificado 

Código Descripción Características 

MR-19 

Alcalinidad, CaCO3 500 mg/L Marca 
Sigma Aldrich 

Lote: LRAC4437 
Reactivo analítico 

MR-20 

Alcalinidad, CaCO3 1000 mg/L Marca 
Sigma Aldrich 

Lote: LRAB9087 
Reactivo analítico 

Fuente:(Autores) 

Quality Control  

Material de prueba de competencia (PROFICIENCY TESTING MATERIAL) 

 Marca Sigma Aldrich 71 mg/L  CaCO3 PE1041-1KT Lote: LRAB2947  

 Marca Sigma Aldrich 42 mg/L  CaCO3 PE1304-1KT Lote: LRAB2947  

Agua destilada  

De acuerdo con la norma ISO 3696 el pH está comprendido entre 5,00 y 7,50 

El pH se debe verificar antes de usar el agua en la determinación del análisis. 

Si no se encuentra en los intervalos establecidos el agua debe redestilarse. 

(NTE. INEN-ISO 3071, 2014) 

III.3. Muestra  

El procedimiento es aplicable en muestras de Agua: potable y residuales, 

utilizando el método volumétrico. 
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III.4. Metodología Experimental 

III.4.1. Criterios de aceptación de las muestras 

La cantidad mínima aproximada de muestra requerida para el análisis es de 

1000 ml de muestra que debe venir en un recipiente de vidrio o plástico y con la 

identificación adecuada y refrigerada. 

 

III.4.2. Acondicionamiento y tratamiento de las muestras  

Antes de iniciar el análisis, las muestras deben estar a una temperatura 25 

ºC ± 2 ºC y realizar el análisis lo más pronto posible desde el momento de 

ingreso de la muestra. 

III.4.3. Control de condiciones ambientales  

Las condiciones ambientales del laboratorio son tomadas con el termo 

higrómetro JZ-EQ-20 y los rangos de temperatura y humedad son: temperatura 

de 16°C a 28°C y un porcentaje de humedad no mayor al 70% 

III.4.4. Control de condiciones temperatura refrigeración  

Las condiciones de refrigeración para los materiales de referencia certificado 

son tomadas con el termómetro digital de refrigeración JZ-EQ-43 y los rangos 

de temperatura son: temperatura de 2°C a 10°C. 

III.4.5. Metodología  

a) En un vaso de precipitación de 250ml colocar la muestra tomar el pH y 

temperatura, luego se procede a determinar alcalinidad con el método HACH 

8203. 

b) Se procede a realizar la verificación del método con materiales de 

referencia certificados y se realiza el registro en el FOR-LAB-38 REGISTRO 

DE VERIFICACION DE ALCALINIDAD (Anexo A) 

Procedimiento (HACH) 

Siguiendo el procedimiento de HACH se procede a realizar los siguientes 

pasos: 
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c) Seleccionar el volumen de la muestra y el cartucho de titulación del 

ácido sulfúrico (H2SO4) correspondiente a la concentración de alcalinidad 

esperada como mg/l carbonato de calcio (CaCO3) de la Tabla VII. 

d) Insertar un tubo de alimentación limpio en el cartucho de titulación. 

Ajustar el cartucho al cuerpo del titulador. 

e) Girar la perilla de descarga para expulsar unas gotas del titulante. 

Reiniciar el contador a cero y limpiar la punta. 

f) Utilizar una probeta o una pipeta para medir el volumen de la muestra de 

la Tabla 2. Transferir la muestra a un frasco de erlenmeyer limpio de 250 ml. 

Diluir hasta la marca de 100 ml aproximadamente con agua desmineralizada, si 

es necesario. 

g) Agregar los contenidos de una bolsa de polvo indicador de fenolftaleína 

y remover para mezclar. 

h) Agregar los contenidos de una bolsa de polvo de indicador rojo de metil 

verde de bromocresol al frasco y girar para mezclar. 

i) Titular con ácido sulfúrico hasta un color gris azulado verdoso claro (pH 

5,1), un gris violáceo claro (pH 4,8) o rosa claro (pH 4,5), según lo requiera la 

composición de la muestra; ver la (Tabla VIII) 

j) Calcular: Dígitos totales requeridos X Factor de Multiplicación = mg/l 

como CaCO3 Alcalinidad Total (T o M) 

III.4.6. Toma de datos  

Para la toma de datos se utiliza el formato FOR-LAB-40 R01 Registro de 

Hoja de Trabajo Alcalinidad 

III.4.7. Cálculos  

Con los datos por duplicado de alcalinidad se calcula el valor promedio de 

las lecturas y se lo anota en el FOR-LAB-40 R01 Registro de Hoja de Trabajo 

Alcalinidad. 

III.4.8. Criterios para reporte de Resultados.   

Los resultados de análisis de Alcalinidad se reportan como mg/L CaCO3 
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III.4.9. Criterios de aceptación y rechazo de los resultados  

Todas las muestras se analizan por duplicado. 

Referencia de criterios: Estándar Método-INEN 

 

CAPITULO IV: RESULTADOS Y DISCUSIONES  

Tabla IX  datos obtenidos durante la validación 

NIVEL 

 Días/Analistas  (lecturas obtenidas) 

A. Toala 

1 

E. Rogel  

2 

A. Toala 

3 

E. Rogel  

4 

 
Blancos 

1.90 1.90 1.80 2.00 

1.80 1.90 1.80 2.00 

2.00 2.00 2.00 1.80 

1.80 1.90 2.00 2.00 

1.80 2.00 1.90 2.00 

 
Agua potable  

202 200 204 200 

200 204 200 204 

204 200 200 204 

202 202 204 200 

204 200 204 204 

 
Agua residual  

258 258 258 258 

259 260 258 258 

260 258 260 259 

260 258 258 260 

258 265 260 260 

 
Quality con-
trol 42 mg/L 

CaCO3 

42 42 42 41 

42 40 43 42 

41 40 42 40 

42 42 40 42 

43 40 42 42 

 
Quality con-

trol 71.1 mg/L 
CaCO3 

70 72 72 70 

72 74 70 72 

70 74 70 70 

72 70 72 72 

72 70 72 70 

500 mg/L Ca-
CO3 

495 505 500 500 

495 495 495 495 

492 500 500 500 

495 505 500 500 

495 495 500 495 
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1000 mg/L 
CaCO3 

1002 1004 1004 1002 

1000 1000 1002 1004 

1000 998 998 1000 

998 1000 1000 1002 

1004 1002 1004 1002 

Fuente: (FOR-LAB-12 RO1) 

En la tabla VII se muestra los datos obtenidos en cada punto de la validación 

que es el Blanco, Agua potable, Agua residual, QC de 42 y 72 mg/L CaCO3, 

los materiales de referencia de 500 y 1000 mg/L CaCO3  cada uno se lo realizó 

en condiciones de Repetibilidad de cinco repeticiones cada nivel, preparadas 

en diferentes días  de los participante en el  estudio. 

ANALISIS DE VARIANZA (ANOVA) 

A continuación se expone los datos estadísticos obtenidos mediante el análisis 

de varianza (ANOVA) donde se puede observar cada uno de los resultados de 

los parámetros de calidad. 

MRC 500 mg/L CaCO3 

Tabla X Resultados Experimentales 500 mg/L CaCO3 

  500 mg/L CaCO3  

  Grupos 

  I II III IV V VI VII VIII IX X 

Test 1 495,00 505,00 500,00 500,00             

Test 2 495,00 495,00 495,00 495,00             

Test 3 492,00 500,00 500,00 500,00             

Test 4 495,00 505,00 500,00 500,00             

Test 5 495,00 495,00 500,00 495,00             

Test 6                     
 
 494,40 500,00 499,00 498,00             

s 1,34164 5,00000 2,23607 2,73861 3,51           

s²  1,80000 25,00000 5,00000 7,50000             

n 4 4 4 4             

ns²  7,2000 100,0000 20,0000 30,0000             
 

         Tabla XI Prueba de significación y cálculo de varianzas 500 mg/L CaCO3 

            

  Muestra  F=MSe/MSd F0.05  p-value Significación s²d se² s²t 

 
  Fcalculado Fcritico a = 0.05 Estadística?       

MRC 500 
mg/L Ca-
CO3  3,03 3,24 5,99E-02 No 9,82500 3,99167 13,81667 
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Tabla XII Cálculo de la incertidumbre estándar (up), media e incertidumbre 

expandida (U) 500 mg/L CaCO3 

 

  

Tabla XIII Precisión del Método 500 mg/L CaCO3 

 

 

 

 

 Tabla XIV Sesgo Relativo % 500 mg/L CaCO3 

 

 

 

MRC 1000 mg/L CaCO3  

Tabla XV Resultados experimentales 1000 mg/L CaCO3 

  1010 mg/L CaCO3 

  Grupos 

  I II III IV V VI VII VIII IX X 

Test 1 1002,00 1004,00 1004,00 1002,00             

Test 2 1000,00 1000,00 1002,00 1004,00             

Test 3 1000,00 998,00 998,00 1000,00             

Test 4 998,00 1000,00 1000,00 1002,00             

Test 5 1004,00 1002,00 1004,00 1002,00             

Test 6                     
 
 1000,80 1000,80 1001,60 1002,00             

s 2,280 2,280 2,608 1,414 2,03           

s²  5,20000 5,20000 6,80000 2,00000             

n 4 4 4 4             

ns²  20,80 20,80 27,20 8,00             

 

Tabla XVI Prueba de significación y cálculo de varianzas 1000 mg/L CaCO3 

     Muestra  F=MSd/MSe F0.05  p-value Significación s²d se² s²t 
    Fcalculado Fcritico a = 0.05 Estadística?       

      Muestra sd se up 
 

Media (   ) U RSDiR RSDir 
MRC 500 mg/L 
CaCO3  3,134 1,998 3,717 497,85 7,43 0,007 0,006 

Repetibilidad Reproducibilidad 

Sr % RSDr SR %RSDR 

3,134 0,6% 3,717 0,7% 

     Muestra Error % Error 

MRC 500 mg/L Ca-
CO3 0,006 0,63 
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MRC 1010 
mg/L Ca-
CO3  2,67 3,24 8,29E-02 No 4,80000 0,00000 4,80000 

 

Tabla XVII Cálculo de la incertidumbre estándar (up), media e incertidumbre 

expandida (U) 1000 mg/L CaCO3 

        

 

 

   Tabla XVIII Precisión del Método 1000 mg/L CaCO3  

 

 

 

 

Tabla XIX Sesgo Relativo % 1000 mg/L CaCO3 

  

 

 

AGUA RESIDUAL 260 mg/L CaCO3 

Tabla XX Resultados experimentales – Agua Residual 

  260 mg/L CaCO3 

  Grupos 

  I II III IV V VI VII VIII IX X 

Test 1 258,00 258,00 258,00 258,00             

Test 2 259,00 260,00 258,00 258,00             

Test 3 260,00 258,00 260,00 259,00             

Test 4 260,00 258,00 258,00 260,00             

Test 5 258,00 265,00 260,00 260,00             

Test 6                     
 
 259,00 259,80 258,80 259,00             

s 1,000 3,033 1,095 1,000             

s²  1,00000 9,20000 1,20000 1,00000             

n 4 4 4 4             

ns²  4,00 36,80 4,80 4,00             

      Muestra sd se up media(   ) U RSDiR RSDir 

MRC 1010 mg/L 
CaCO3  2,191 0,000 2,1909 1001,30 4,38 0,002 0,002 

Repetibilidad Reproducibilidad 

Sr % RSDr SR %RSDR 

2,191 0,2% 2,1909 0,2% 

     Muestra Error % Error 

MRC 1000 mg/L CaCO3  0,002 0,19 
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Tabla XXI Prueba de significación y cálculo de varianzas– Agua Residual 

 

Tabla XXII Cálculo de la incertidumbre estándar (up), media e incertidumbre 
expandida (U) - Agua Residual 

 

 

      Muestra sd se up Media (   ) U RSDiR RSDir 
Agua Residual 
260 mg/L CaCO3  1,761 0,000 1,761 259,15 3,52 0,007 0,007 

 

Tabla XXIII Precisión del Método - Agua Residual 

Repetibilidad Reproducibilidad 

Sr % RSDr SR %RSDR 

1,761 0,7% 1,761 0,7% 

 

AGUA DE LLAVE  202 mg/L CaCO3 

Tabla XXIV Resultados experimentales - Agua de llave 

  202 mg/L CaCO3 

  Grupos 

  I II III IV V VI VII VIII IX X 

Test 1 202,00 200,00 204,00 200,00             

Test 2 200,00 204,00 200,00 204,00             

Test 3 204,00 200,00 200,00 204,00             

Test 4 202,00 202,00 204,00 200,00             

Test 5 204,00 200,00 204,00 204,00             

Test 6                     
 
 202,40 201,20 202,40 202,40             

s 1,673 1,789 2,191 2,191             

s²  2,80000 3,20000 4,80000 4,80000             

n 4 4 4 4             

ns²  11,20 12,80 19,20 19,20             

 

Tabla XXV Prueba de significación y cálculo de varianzas- Agua de llave 

     Muestra  F=MSd/MSe F0.05  p-value Significación s²d se² s²t 
    Fcalculado Fcritico a = 0.05 Estadística?       

Agua Resi-
dual 260 mg/L 
CaCO3  3,15 3,24 5,39E-02 No 3,10000 0,00000 3,10000 
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     Muestra  F=MSd/MSe F0.05  p-value Significación s²d se² s²t 
    Fcalculado Fcritico a = 0.05 Estadística?       

Agua de llave 202 
mg/L CaCO3 2,17 3,24 1,32E-01 No 3,90000 0,00000 3,90000 

 

Tabla XXVI Cálculo de la incertidumbre estándar (up), media e incertidumbre 
expandida (U) - Agua de llave 

      Muestra sd se up Media (   ) U RSDiR RSDir 
Agua de llave 202 
mg/L CaCO3 1,975 0,000 1,975 202,10 3,95 0,010 0,010 

  

 

Tabla XXVII Precisión del Método - Agua de llave         

 

 

 

 

QC 42 mg/L CaCO3 

Tabla XXVIII Resultados experimentales -QC 42 

  QC 42 mg/L CaCO3  

  Grupos 

  I II III IV V VI VII VIII IX X 

Test 1 42,00 42,00 42,00 41,00             

Test 2 42,00 40,00 43,00 42,00             

Test 3 41,00 40,00 42,00 40,00             

Test 4 42,00 42,00 40,00 42,00             

Test 5 43,00 40,00 42,00 42,00             

Test 6                     
 
 42,00 40,80 41,80 41,40             

s 0,707 1,095 1,095 0,894             

s²  0,50000 1,20000 1,20000 0,80000             

n 4 4 4 4             

ns²  2,00 4,80 4,80 3,20             
 

Tabla XXIX Prueba de significación y cálculo de varianzas- QC 42 

 

Repetibilidad Reproducibilidad 

Sr % RSDr SR %RSDR 

1,975 1,0% 1,975 1,0% 

Muestra  
F=MSe/MSd F0.05  p-value Significación 

s²d se² s²t 
Fcalculado Fcritico a = 0.05 Estadística? 

QC 42 mg/L 
CaCO3   1,51 3,24 2,49E-01 No 0,92500 0,09500 1,02000 
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Tabla XXX Cálculo de la incertidumbre estándar (up), media e incertidumbre 
expandida (U)- QC 42 

Muestra sd se up 
 

Media (    ) 
U RSDiR RSDir 

QC 42 mg/L Ca-
CO3   0,962 0,308 1,010 41,50 2,02 0,024 0,023 

 

Tabla XXXI precisión del método - QC 42 

Repetibilidad Reproducibilidad 

Sr % RSDr SR %RSDR 

0,962 2,3% 1,010 2,4% 

 

Tabla XXXII Sesgo Relativo % QC-42 mg/L  CaCO3 

 

 

 

QC 71, 1 mg/L CaCO3 

Tabla XXXIII Resultados experimentales - QC 71,1 mg/L CaCO3 

  QC 71,1 mg/L CaCO3  

  Grupos 

  I II III IV V VI VII VIII IX X 

Test 1 70,00 72,00 72,00 70,00             

Test 2 72,00 74,00 70,00 72,00             

Test 3 70,00 74,00 70,00 70,00             

Test 4 72,00 70,00 72,00 72,00             

Test 5 72,00 70,00 72,00 70,00             

Test 6                     
 
 71,20 72,00 71,20 70,80             

S 1,095 2,000 1,095 1,095             

s²  1,20000 4,00000 1,20000 1,20000             

N 4 4 4 4             

ns²  4,80 16,00 4,80 4,80             

 

        Tabla XXXIV Prueba de significación y cálculo de varianzas - QC 71,1 mg/L 
CaCO3 

Muestra  
F=MSd/MSe F0.05  p-value Significación 

s²d se² s²t 
Fcalculado Fcritico a = 0.05 estadística? 

QC 71,1 mg/L 
CaCO3   1,50 3,24 2,53E-01 No 1,90000 0,00000 1,90000 

 

     Muestra Error % Error 

QC 42 mg/L CaCO3   0,017 1,67 
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Tabla XXXV Cálculo de la incertidumbre estándar (up), media e incertidumbre 
expandida (U)- QC 71,1 mg/L CaCO3 

Muestra sd se up 
 

Media (    ) 
U RSDiR RSDir 

QC 71,1 mg/L 
CaCO3   1,378 0,000 1,378 71,30 2,76 0,019 0,019 

 

Tabla XXXVI Precisión del método - QC 71,1 mg/L CaCO3 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Repetibilidad Reproducibilidad 

Sr % RSDr SR %RSDR 

1,378 1,9% 1,378 1,9% 
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INTERPRETACION DE RESULTADOS  

Tabla XXXVII Resultados finales obtenidos en la validación 

MÉTODO ANALÍTICO ALCALINIDAD 

CUANTITATIVO  

CUALITATIVO  

DE IDENTIFICACIÓN  

Analito: CO3Ca 

Unidades: mg / L 

Matriz: Agua 

PRECISIÓN 

  Repetibilidad Reproducibilidad/ 

Nivel Sr % RSDr SR % RSDR 

Equipo JZ-
EQ-29 

1: 500 3,134 0,6% 3,717 0,7% 

2: 1010 2,191 0,2% 2,1909 0,2% 

3: 260 1,761 0,7% 1,761 0,7% 

4: 202 1,975 1,0% 1,975 1,0% 

5: 42 0,962 2,3% 1,010 2,4% 

6: 71.1 1,378 1,9% 1,378 1,9% 

R. GLOBALES  2.3%  2.4% 

OBJETIVO  ≤3  ≤ 3 

C/ NC  CUMPLE  CUMPLE 

SESGO 

Nivel % SESGO 

Equipo JZ-
EQ-29 

1: 500 0.63% 

2: 1010 0.19% 

3: 42 1.67% 

4: 71.1 1.67% 

R. GLOBALES 1.67% 

OBJETIVO ≤ 2 

C/ NC CUMPLE 

INCERTIDUMBRE U (k=2) 

1. MRC 500 mg/L CaCO3  16.78 

2. MRC 1000 mg/L Ca-
CO3 

18.56 

3. Agua Residual 260 
mg/L CaCO3 

3.70 

4. Agua de llave 202 
mg/L CaCO3 

4.11 

5. QC 42 mg/L CaCO3 2.34 

6. QC 71.1 mg/L CaCO3 3.01 

R. GLOBALES 18.56 mg/L CaCO3 

OBJETIVO ≤ 20 mg/L CaCO3 en todos los niveles 
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C/ NC CUMPLE 

INTERVALO DE TRABAJO   40 a 1000 mg/L CaCO3 

OBJETIVO 40 a 1000 mg/L CaCO3 

C/ NC CUMPLE 

Fuente: (Informe de Validación FOR-LAB-10 R01) 

DISCUSIONES  

 En el método de ensayo 8203 de HAHC para la determinación de 

alcalinidad  no se presentaron inconvenientes durante la validación, 

debido a que, para cada caso la incertidumbre obtenida fue menor a 20 

mg/L CaCO3  refiriéndose a cada matriz en los diferentes niveles, los 

errores aleatorios disminuyeron debido a la precisión del método ya que 

la incertidumbre está en el rango previsto de acuerdo a los objetivos. Los 

errores sistemáticos del material  de medición  utilizado se encontraba 

en óptimas condiciones, puesto que al momento de realizar las 

calibraciones correspondientes el  valor obtenido siempre estuvo dentro 

del rango esperado, de modo que el aporte de este tipo de errores es 

mínimo. 

 Los estudios del sesgo deben  cubrir el alcance del método por lo que se 

quiere diferentes niveles de analítico, el resultado final que se obtuvo 

mediante la validación fue de 1,67 % tal valor estuvo dentro del rango 

estimado en cada uno de los parámetros. 

 Precisión del método es el grado de conformidad en las que un grupo de 

mediciones que se realizan bajo las mismas condiciones 

experimentales, tales como temperatura, presión, humedad etc., no se 

aleja mucho del promedio encontrado, es decir tiene un coeficiente de 

variación muy pequeño. En este trabajo de investigación para obtener 

este valor se lo realizó mediante análisis de rutina lo cual se dio 

mediante las medidas  de precisión que es la Repetibilidad y 

Reproducibilidad; los datos de Repetibilidad son obtenidos como 

resultados de la  pequeña variación en los resultados dados que es de 

2.3%, la reproducibilidad es obtenida por la mayor variación que es 2,4 

%. 
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CONCLUSIONES  
 

 Se validó el método analítico de alcalinidad HACH 8203 en agua potable 

y residual mediante una técnica volumétrica, aplicando métodos 

estadísticos como ANOVA. 

 Se establecieron parámetros de calidad tales como, linealidad, exactitud, 

precisión, sesgo e incertidumbre, obteniéndose datos dentro de los 

rangos establecidos, evidenciando que el método analítico de alcalinidad 

HACH 8203 en agua potable y residual, es confiable y seguro.  

 Se elaboraron procedimientos generales y operativos (POE), para 

mantener el control del método validado, cumpliendo con los objetivos 

de la investigación 

 

RECOMENDACIONES  

 Realizar la validación de alcalinidad en otros tipos de agua. 

 Realizar y ejecutar anualmente programas de comparación  

interlaboratorios, con el método volumétrico de Alcalinidad HACH 8203, 

para permitir una acción de mejora y garantizar la confiabilidad de los 

resultados obtenidos de cada ensayo que se reporta en los IDR a los 

clientes. 

 Llevar un control interno del método, realizando análisis con muestras de 

concentración conocida para dar fiabilidad en los resultados reportados.  

 Al realizar las titulaciones de las muestras, se deben mantener  las 

condiciones de trabajo, para eliminar errores. 

 La implementación de los procedimientos operativos estándar (POE), 

permite que se tenga una mejor organización durante la ejecución de los 

métodos, por lo tanto se recomienda utilizar los procedimientos 

operativos estándar elaborados en el presente trabajo de investigación. 
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TABLAS  

Tabla XXXVIII Rango (Mg/L) CaCO3 

 

 

 

 

Tabla XXXIX Composición de muestras 

 

 

 

 

 

 

Tabla XL NTE INEN 2169 Técnicas generales para la conservación de muestras - 
análisis fisicoquímico 
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GLOSARIO  
 

Agua Potable (INEN).- Es el agua cuyas características físicas, químicas y 

microbiológicas han sido tratadas a fin de garantizar su aptitud para consumo 

humano. (INEN 1 108:2014) 

Agua Residual.- Es el agua de composición variada proveniente de uso 

doméstico, industrial, comercial, agrícola, pecuario o de otra índole, sea público 

o privado y que por tal motivo haya sufrido degradación en su calidad original. 

(ANEXO 1 DEL LIBRO VI TULSMA) 

Exactitud.- Indica la capacidad del método analítico para obtener resultados 

lo más próximos posibles al valor verdadero. (Castro Aguilar & González 

Hernández, 2011) 

Precisión.- Refleja la medida en que los valores de una serie repetida de 

ensayos analíticos que se realizan sobre una muestra homogénea son 

semejantes entre sí.  (Castro Aguilar & González Hernández, 2011) 

Incertidumbre.- La incertidumbre se define como un parámetro asociado 

con el resultado de una medición que caracteriza la dispersión de los valores 

que puede atribuirse razonablemente al mensurando.  (Alvarado, 2010) 

Alcalinidad.- Capacidad de neutralizar ácidos y constituye la suma de todas 

las bases titulables. (Severiche Castillo, & Acevedo, 2013) 
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ANEXOS  
 

 Anexo B material de vidrio (Fiolas) 

 

 

 

 

 

 

 

 

Anexo C Kit de Alcalinidad 

 

 

 

 

                           

 

 

Anexo D Quality Control 42 y 71,1 mg/L Caco3 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Anexo E 
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Preparación de QC 

 

 

 

 

 

  

Anexo F Toma de pH y Temperatura 

 

 

 

 

 

 

Anexo G Preparación de la muestra para determinar Alcalinidad 

 

 

 

 

 

 

 

Anexo H Valoración de Alcalinidad 
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 Anexo I Valoración final para Alcalinidad 

 

 

 

 

 

 

 

 

           Anexo J Bromcresol verde-metil y Polvo indicador de Phenolphthlein 

                    

 

 

 

 

  

 

 

 

 

         Anexo K Material de Referencia Certificado 500 mg/L y 1000 mg/L de  
CaCO3   
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Anexo L Preparación de la solución de QC 42 mg/L CaCO3 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

      

 

Anexo M Preparación de la solución de QC- 71,1 mg/L CaCO3 
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IMÁGENES DE EQUIPOS  
                                   

 Anexo N Titulador Digital JZ-EQ-29 

                           

 

 

 

 

 

 

 

 Anexo O Termohigrometro JZ-EQ-20 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Anexo P Refrigeradora JZ-EQ-19 
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 Anexo Q Destilador de agua destilada JZ-EQ-42 

 

 

 

 

 

 

 

                                                

 

Anexo R Termocupla JZ-EQ-43 

 

 

 

 

 

 

 

        

                                                                     

 

   Anexo S Control de Temperatura 
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CERTIFICADOS  
 

Anexo T certificado de calibración del termómetro digital JZ-EQ-43 
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Anexo U Certificado de calibración de probeta graduada 
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Anexo V certificado de calibración del termohigrometro JZ-EQ-20   
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Anexo W Calibración y mantenimiento del pHmetro JZ-EQ-01-00 
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Certificados de reactivos y materiales de referencia certificados  
 

Anexo X Ácido sulfúrico 0.1600N 
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Anexo Y Ácido sulfúrico 1.600N 
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Anexo Z Quality Control 71.2 mg/L 
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Anexo AA Quaty Control 42mg7L 
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Anexo BB Material de Referencia Certificado 1000 mg/L CaCO3 
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Anexo CC Material de Referencia Certificado 500 mg/L CaC03 
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Anexo DD Bromcresol Green - Methyl - Red Indicator Powder 
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Anexo EE Indicador de Phenolphthalein 
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Formatos                                                                                                                                                                
 

Anexo FF FOR-LAB-33 R01 Carta control de condiciones ambientales % 

HUMEDAD 
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Anexo GG FOR-LAB-33 R01 Carta control de condiciones ambientales°C  
TEMPERATURA 
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Anexo HH FOR-LAB-36 R01 Registro del destilador de agua 
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Anexo II FOR-LAB-37 R01 Carta control de temperatura de refrigeradora 
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Anexo JJ FOR-LAB-12 .R01 Hoja de toma de datos validación de métodos 
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Anexo KK FOR-LAB-38 R01 Registro de verificación de alcalinidad 
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Anexo LL FOR-LAB-40 Hoja de trabajo para Alcalinidad 
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Anexo MM LAB-41 CARTA DE CONTROL DE DUPLICADOS ALCALINIDAD 
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Instructivos 

Instructivo general  
 

Anexo NN IG-JZ-01 R01 Lavado de materiales 
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Anexo OO IG-JZ-03 R02 Toma y transporte de muestras de agua 
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Instructivo operativo  
 

Anexo PP IO-JZ-10 R01 Instructivo destilador de agua 
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Anexo QQ IO-JZ-11 R01 Instructivo manejo del titulador digital 
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Fichas de Equipos 
 

                                                            Anexo RR Ficha de equipo Medidor de pH 
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                                                              Anexo SS Ficha de equipo Sonda de pH 
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Anexo TT Ficha de Refrigeradora 
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Anexo UU Ficha de Termohigrometro 
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Anexo VV Ficha del titulador digital 
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                                                            Anexo WW Ficha del Destilador de agua 
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                                                      Anexo XX  Ficha del Termómetro de refrigeración 
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 PROCEDIMIENTOS OPERATIVOS ESTÁNDAR (POE) 
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INFORME DE VALIDACION – ALCALINIDAD  
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Registros  

Registro de condiciones ambientales temperatura °c 
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Registro de condiciones ambientales Humedad % 
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Registro de termómetro de refrigeración  
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Registros de verificación del destilador de agua  
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Registro de verificación de Alcalinidad  
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Registro de carta control de Materiales de Referencia  
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Carta control 500mg/L CaCO3 
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Carta control 1000mg/L CaCO3 
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Registro de carta control de duplicados  
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Carta control 

 

 

 

 


