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INNOVACION (Registro Oficial n. 899 -Dic./2016) Articulo 114.- De los titulares de derechos de obras
creadas en las instituciones de educacion superior y centros educativos.- En el caso de las obras creadas en
centros educativos, universidades, escuelas politécnicas, institutos superiores técnicos, tecnoldgicos,
pedagodgicos, de artes y los conservatorios superiores, e institutos publicos de investigacion como resultado|
de su actividad académica o de investigacién tales como trabajos de titulacion, proyectos de investigacion o
innovacién, articulos académicos, u otros analogos, sin perjuicio de que pueda existir relacion de dependencia,
la titularidad de los derechos patrimoniales correspondera a los autores. Sin embargo, el establecimientol
tendra una licencia gratuita, intransferible y no exclusiva para el uso no comercial de la obra con fines
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RESUMEN

La finalidad de este trabajo de titulacion es validar el método volumétrico de
Alcalinidad 8203 de la marca HACH utilizando materiales de referencia (MRC)
gue son muestras de agua residual y potable, el siguiente proyecto se va a
realizar mediante metodologia bibliogréfica y experimental. El método sera
estudiado, evaluado y validado bajo el sistema de gestiéon de calidad de la
norma NTE INEN ISO 17025:2018 en el laboratorio Quimico microbiolégico. En
este proceso se va a determinar y establecer los componentes y caracteristicas
para la validacién con el fin de garantizar la calidad de este ensayo; los
resultados que se obtengan seran confiables y seguros para quien los solicite,
para esto se va a incluir los criterios de aceptacidon en el laboratorio
determinando los valores de incertidumbre en base al disefio experimental del
método estudiado. Se va a generar documentacion de los protocolos de la
validacion de este método.

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

alcalinidad, caracteristicas analiticas, I1ISO 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



INTRODUCCION

La necesidad de cumplir con las normativas nacionales e internacionales en
todas las areas de andlisis nos lleva a determinar metodologias fiables, es decir
validadas para garantizar y mantener la calidad de los resultados. La validacion
de un método se realiza para la obtencion de pruebas documentadas, mediante
estudios sistematicos de laboratorio, que demuestren que el método de analisis
es lo suficientemente confiable para producir el resultado previsto dentro de los
intervalos definidos. Este proceso permite el conocimiento de las
caracteristicas de funcionamiento del método y proporciona un alto grado de

confianza en el mismo.

La validacion de un método analitico es un procedimiento para establecer
por medio de estudios de laboratorio una base de datos que demuestren
cientificamente que el método tiene las caracteristicas de desempefio
(exactitud, precision, especificidad, limite de deteccion, limite de cuantificacion,
linealidad) que son adecuadas para cumplir los requerimientos de las
aplicaciones analiticas pretendidas para validar el método volumétrico de
alcalinidad 8203 marca HACH que se dara a cabo en el laboratorio Quimico

Microbiologico.

El propésito del laboratorio es seguir produciendo resultados de alta calidad
y confiabilidad, garantizar que el proceso de medicién es exacto, confiable y
adecuado para la determinacién de alcalinidad en agua potable y residual
utilizando materiales de referencia certificados (MRC), este proceso se dara
bajo el sistema de gestion de calidad de la norma NTE INEN ISO 17025:2018
lo cual evidencia la calidad del método en los resultados obtenidos. Por ultimo
se generan protocolos de validacidén con el propésito de establecer la evidencia

objetiva y permitir un examen periédico del método.



CAPITULO |

|.1. Planteamiento del problema

Validar el método analitico para la determinacion de alcalinidad en agua
potable y residual para desempefiar las caracteristicas de validacion y

proporcionar resultados confiables.
|.1.1. Problema

¢ Sera posible que el método volumétrico cumple con las caracteristicas de

validacion para la determinacion de alcalinidad en agua potable y residual?

1.2. Justificacion

El cumplimiento de normativas en todas las areas de analisis es muy
importante para determinar métodos confiables (es decir, validados vy

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

Los laboratorios deben demostrar que sus métodos analiticos proporcionan
resultados confiables y adecuados, muchas de las decisiones que se toman
estdn basadas en los resultados, y es de gran importancia contar con la

validacion de métodos.

La validacibn de un método analitico se considera una herramienta
competitiva para los laboratorios ya que proporcionaran resultados fiables y

gue generen confianza al cliente

El siguiente proyecto de titulacion 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 validacién del método analitico se va a
realizar en el Laboratorio Quimico Microbioldgico.

Como beneficio el laboratorio identifica y selecciona oportunidades de
mejora dando los recursos necesarios y capacitando a su personal para la
implementacion de métodos analiticos validados y asi poder satisfacer las

necesidades de sus clientes en los resultados



|.3. Hipotesis

Validar el método analitico de alcalinidad para demostrar que los IDR que se
realizan con respecto a la determinacion volumétrica de alcalinidad en agua

residual y potable son confiables.

|.4. Objetivos

1.4.1. Objetivo general

Validar el método analitico 8203 de HACH por medio de parametros de

validacion para determinar alcalinidad en agua potable y residual.
1.4.2. Objetivos especificos

< Validar el método analitico de Alcalinidad HACH 8203 mediante una

técnica volumétrica.

% Establecer los parametros de calidad en la validacion del método

analitico para la determinacion de alcalinidad en agua potable y residual.

** Generar la documentacion correspondiente en la validacion para

satisfacer las necesidades de la aplicacion del método.



|.5. Operacionalizacién de las variables

Tabla | Operacionalizacion de variables

Tipo Variable Conceptualizacion Indicador
Caracterizacion e Método de e mg/L
metodoldgica Alcalinidad 8203
HACH
e U.pH
° pH
(ot e Limite de deteccion
Dependiente Caracteristicas
analiticas e Limite de
cuantificacion
e Intervalo de trabajo
e Exactitud
e Precision
e Incertidumbre de
medida
e Sesgo
e Agua
e Material de residual
Independiente | Tipo de muestra Referencia
Certificado (MRC) . Agua
Potable

Fuente: (Autores)




CAPITULO II: MARCO TEORICO

[1.1 Validacién de un método analitico

El proceso de establecer las caracteristicas de desempefio de un método a
través de la investigacion de laboratorio que debe cumplir con los requisitos
de la aplicacion analitica planificada para la verificacion. (Rodriguez, 2017)

La validacion nos va a permitir demostrar mediante evidencia objetiva que un
método es adecuado para el uso previsto. Debe validarse el desempefio y
estimar la incertidumbre del resultado para un determinado nivel de confianza.
(Espafna E. , 2016)

II.1.1 Caracteristicas Analiticas tipicas en la validacion

Linealidad

Especificidad
e Limite de Deteccion
e Limite de cuantificacion
e Precision
e Intervalo de trabajo
e Exactitud
Linealidad

La linealidad de un método analitico es la capacidad en donde se van a
obtener resultados que sean proporcionales ya sea directamente, o por medio
de una transformacion matematica bien definida, a la concentracién del analito

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

Es la capacidad de evaluar el analito bajo investigacién en presencia de
interferencias esperadas. Normalmente estas interferencias pueden incluir

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

Limite de Cuantificacion



La norma ISO/IEC 17025 establece que los laboratorios deben verificar o
validar los métodos por lo que se debe determinar los limites de deteccién y
cuantificacion. El limite de cuantificacion es la cantidad mas pequefia 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)
Precisién
Refleja la medida en que los valores de una serie repetida de ensayos

analiticos que se realizan sobre una muestra homogénea que son semejantes
entre si. (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 seccion de trabajo en un
periodo cortd. (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 dias

diferentes y bajo condiciones de medicion diferentes. (Matos, 2011)
Robustez (tolerancia)

Es la capacidad de una medida estadistica en los parametros de la
validacion que nos proporciona confiabilidad en los resultados; Es el grado de
reproducibilidad de resultados que se obtienen mediante la ejecucion del
método sobre una misma muestra variando algunas condiciones operacionales

en el andlisis (Alvarado, 2010)

Intervalo de trabajo



Es el rango en el cual el método aporta resultados con una incertidumbre
tolerable; El intervalo inferior esta determinado por el limite de cuantificacion,
mientras que el intervalo superior se define por las concentraciones que

presentan anomalias significativas en el estudio analitico. (Espafa E. , 2016)
Exactitud

Nos va a indicar la capacidad que tiene un método analitico en obtener
resultados aceptables si se encuentran proximos 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 estadisticamente. ( Gonzalez
Hernandez, 2011)

Incertidumbre

La incertidumbre es un valor que se determina en validaciones de métodos
cuantitativos, se define como un parametro asociado con los resultados de una
medicion que caracteriza la dispersion 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 desviacion
tipica o la raiz cuadrada de la varianza del mensurando como la magnitud que

se intenta medir. (Alvarado, 2010)
11.1.2 Componentes de Calidad de datos analiticos
1. Verificacion de los materiales de referencia
2. Calificacion de los instrumentos analiticos
3. Validacién del método analitico
4. Pruebas de aptitud del sistema
11.1.3 Etapas para el desarrollo de un método analitico
1. Busqueda bibliografica
2. Definir condiciones
3. Equipos
4. Reactivos

5. Muestreo



6. Validar

[1.2 Herramientas de validacion.

[1.2.1 Blancos

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

se atribuye al analito, existen dos tipos de blancos:

Blancos de Reactivos: Son los que se utilizan durante el proceso
analitico (incluyendo disolventes para extraccion o disolucion) se analizan para

determinar si contribuyen a la sefial de la medida.

Blancos de Muestra: Son dificultosos para obtenerlos, pero se debe
hacer una estimacion real de la interferencia que puede ocurrir en el analisis.

Son muestras de matriz sin analito. (Teran, 2016)
1I.3 Patrones de Medida

Se identifican con soluciones de sustancias individuales, pero en la practica
puede ser todo aquello en lo cual ha sido caracterizado como un parametro o
propiedad particular, puede emplearse como referencia metrolégica. (Espafa
E., 2016)

Material de referencia

Se utilizan en la calibracion del sistema de medicion (por ejemplo,
disoluciones tampones para la calibracion de potencidmetros o pHmetros) o
como patron de comparacion en las determinaciones del analito. (Alvarado,
2010)

Material de Referencia Certificado

Es un material de referencia acompafiado por su correspondiente
documentacion 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 validos.
(Palacios, 2018)

¢Para qué se utilizan los materiales de referencias?

o calibrar y/o verificar patrones y equipos de medicion



« validar métodos analiticos
e comprobar la exactitud de los resultados
e comprobar el desempefio de un laboratorio o un analista

e asignar valores e incertidumbres de medicion de magnitudes del mismo

tipo, a otros materiales.
Il.4 Estadistica

Para verificar un método de analisis, lo mas importante es utilizar técnicas
estadisticas para agrupar los datos obtenidos y realizar un andlisis objetivo de
las diferencias entre los conjuntos de datos (prueba de importancia); el
analista debe estar familiarizado con los elementos basicos de la teoria
estadistica para ayudar a evaluar la precision, la desviacion, el rango lineal,
LOD, LOQ y la incertidumbre de la medicién. (Espafia E. , 2016)

Diagrama de Ishikawa causa- Efecto

Equipos Sesgo Volumen

. - Probeta
Resolucion |—* Analista | ——*\ | (calibrada) |
mg/L
>
CO3Ca
-Vol. de muestra
Reproducibilidad
— - Calidad del
Repetibilidad reactivo * Certificado/ | —
Analisis
-Deteccion del
punto final

Precision del - .
método Interferencia Material qe
Referencia

Figura 1 Diagrama Causa-Efecto

Fuente: (Autores, 2020)



[1.5 Analisis volumétrico
[1.5.1 Alcalinidad

Es la capacidad para neutralizar 4cidos y constituye la suma de todas las
bases titulables. Se debe fundamentalmente a su contenido de carbonatos,
bicarbonatos e hidroxidos aunque otras sales o bases también contribuyen a la
alcalinidad. (Londofio, 2010)

Este método para la determinacion de alcalinidad por volumetria es aplica-

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

La Alcalinidad en la mayor parte de las aguas naturales esta 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
6y 9,y la principal especie que contiene H2CO3 en este intervalo es el HCO3-

la alcalinidad se equipara a la concentracion de Bicarbonato.

No sélo representa el principal sistema amortiguador (tampon, buffer) del
agua dulce, también desempefia un rol en la productividad de cuerpos de agua
naturales, sirviendo como una fuente de reserva de CO2 para la fotosintesis.
Internacionalmente se acepta una alcalinidad de rango minimo de 20 mg de
CaCOa3/L para mantener la vida acuética. Cuando el agua tiene alcalinidad infe-
rior se vuelve muy sensible a la contaminacién, ya que no tiene capacidad para
oponerse a las modificaciones que generen disminuciones del pH. (Goyenola,
2017)

[I.5.1 Importancia de la alcalinidad del agua

La determinacion de la alcalinidad es de suma importancia en los procesos
de potabilizacion del agua ya que la eficiencia del proceso
de coagulacion depende principalmente de este parametro; en el antiguo pro-
ceso de ablandamiento quimico 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 precipitacion de las sales de calcio y magnesio. (HACH
COMPANY, 2000)
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11.5.2 Calidad del agua

La Calidad del agua es un término utilizado para describir las caracteristicas
quimicas, fisicas y bioldgicas 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 acuiferos ha originado problemas de
control de calidad del agua. Bacterias y microorganismos han invadido a los
suministros del agua potable, causando un sin numero de enfermedades a los

seres vivos. (Perlman, 2017)
[1.5.3 Interferencias

Para la determinacion de alcalinidad existen un sin nimero de interferencias
al igual que para la acidez, durante la toma de muestras, desde el almacenaje
e incluso la valoracién, 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
recoleccion. Acopie las muestras en botellas de plastico o vidrio limpias. LIéne-
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.
11.6 Tipos de Agua

El agua es un recurso natural imprescindible esta en el epicentro del desa-
rrollo sostenible y es fundamental para el desarrollo socioeconémico, la energia

y la produccién de alimentos. (Dominguez, 2016)
Agua Potable

Se denomina agua potable o agua apta para el consumo de los humanos ya
gue puede ser consumida sin restriccion para beber o preparar alimentos y sin

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

Aguas residuales
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Son cualquier tipo de agua cuya calidad esta afectada negativamente por la
influencia antropogénica. Estas incluyen las aguas usadas, domeésticas, urba-
nas y los residuos liquidos industriales o mineros eliminados, o las aguas que

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

[1.7 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 fisicas, quimicas o bioldgicas); La
naturaleza y velocidad de estas reacciones deben garantizar que la
concentracion 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 analisis. (Ideam, 1999)

Se pueden tomar muestras puntuales para instituir un programa de muestreo
mas amplio; Las muestras puntuales son indispensable cuando la finalidad del
programa de muestreo es evaluar si la calidad del agua cumple con los limites

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

[1.7.1 Variaciones en los resultados

Se pueden presentar algunas de ellas, entre las mas habituales estan 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 biolégico afecta a los siguientes
organismos, que incluyen: oxigeno disuelto, dioxido de carbono, compuestos
de nitrogeno, fosforo y, a veces, incluye contenido de silicio. . (Instituto

Ecuatoriano de Normalizacion, 2013)

b) Algunos compuestos pueden ser oxidados por el oxigeno disuelto
contenido en las muestras o por el oxigeno atmosférico, por ejemplo:
compuestos organicos, hierro (Il), sulfuros, etc. (Instituto Ecuatoriano de

Normalizacién, 2013)
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[1.7.2 Tipos de muestra

Son utilizados para indicar la calidad del agua, los datos analiticos obtenidos
en la determinacion de parametros analiticos como: las concentraciones de
material inorganico, minerales o quimicos disueltos, gases disueltos, materia
organica disuelta y materia en suspension en el agua o en el sedimento en un

tiempo y lugar especifico.

Se debe separar las muestras que van a ser utilizadas en los analisis
quimicos, microbioldgicos y biologicos, ya que el proceso y el equipo para la
recoleccion y manejo de las muestras es distinto. (INEN, 2013)

Muestra simple o puntual:
La muestra representa la composicion del cuerpo de agua original para el
lugar, tiempo y circunstancias particulares en las que se realiz6 su recoleccion.
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 extension, frecuencia y duracion 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 més. (Ideam, 1999)

[1.7.3 Toma de muestra

Toma de muestra (Agua Potable)

e 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 tuberias. El agua que persiste estancada en ella
estd mas expuesta de llevar patdgenos o acumular suciedad y sedimentos,
por lo que se recomienda dejar correr el agua por un tiempo, esto garantiza
una toma de muestra mas reciente del sistema de distribucibn y mas

apartada de las contaminaciones del ambiente.
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e 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
minimo la posibilidad de una contaminacion en la muestra por un factor

externo.

e Proceder a tomar de la muestra, una vez recolectadas se las colocara en
hielera con bolsas refrigerantes o bolsas de hielo, para su transporte al
laboratorio, cuidando no congelar las muestras. Todos los recipientes
deberan estar bien cerrados e identificados para evitar confusion. (Cejas,
2016)

Toma de muestra (Agua Residual)

o Tomar muestras con el agua de mayor pureza (es decir, la concen-
tracién de agua mas baja) hasta alcanzar la concentracién mas 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 estd4 hecho. Evite errores y contaminacion durante la recoleccion de

muestras.

e 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 particu-

las que causan malos resultados.
e Tome la muestra en contracorriente.

e Para que las muestras de diferentes dias sean comparables, tomarlas

en el mismo lugar de la misma manera. (Bejerano, 2015)
[1.8 Manejo y conservacion

11.8.1 Tipos de recipientes

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

a) Ser causante de contaminaciébn por componentes inorganicos del

recipiente de vidrio (entre los que se puede mencionar estan: los de borosilicato
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o los de sodio-cal, pueden aumentar el contenido de compuestos quimicos
como el silicio y sodio), metales y compuestos organicos de los plasticos.
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 minimo los riesgos

de contaminacién cruzada.

e) Las precauciones son importantes en cualquier caso, para evitar que
los recipientes que anteriormente hayan estado en contacto con muestras
de mayor concentracibn de algun elemento, contaminen posteriormente a
muestras de baja concentracion. Los recipientes desechables son
adecuados para prevenir este tipo de contaminacion.

f) Otros factores a ser considerados son la resistencia a temperaturas
extremas, resistencia a la rotura del envase, facilidad de sellado y apertura,
tamafo, forma, peso, disponibilidad, costo y limpieza. (Instituto Ecuatoriano
de Normalizacién, 2013)

Recipientes de muestras para analisis quimicos

e Los recipientes usados para analisis fisicoquimico son de vidrio y

plastico con un volumen minimo de 1 L y tapa rosca hermética.

 El envase de vidrio debe ser neutro para evitar que aumente la
concentracion de silice o sodio y de color marrén 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 jabon

neutro y se enjuagan con agua destilada.

* Los recipientes plasticos deben ser de polietileno, policarbonato o teflon.
Se utilizan para determinar sustancias inorganicas que pueden absorber

hidrocarburos.
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» Limpie el recipiente de polietileno llenandolo con una solucion de &cido
nitrico al 10% o una solucién de acido clorhidrico 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 realizara el analisis de los parametros fisicos y quimico.

Otros materiales que son quimicamente mas inertes para este tiempo de
envases son: politetrafluoroetileno (PTFE), son preferidos pero su uso no esta

muy extendido en los analisis de rutina.

La tapa de tornillo, en las botellas de boca ancha se debe acoplar con tapas
y tapones de plastico inerte o tapones de vidrio esmerilado (propenso a
trabarse con las soluciones alcalinas). Si las muestras son transportadas en
caja al laboratorio para los analisis, la tapa de la caja debe ser construida para
prevenir el aflojamiento de los tapones, lo que puede producir derramamientos

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

[1.9 Muestreo

11.9.1 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 interaccion de la fase gaseosa y la agitacion
durante el transporte (asi se previene la modificacion del contenido de
diéxido de carbono y la variacién 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

Normalizacién, 2013)

Las muestras que se van a congelar como método de conservacion,
no se deben llenar completamente. (Instituto Ecuatoriano de Normalizacion,
2013)
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11.9.2 Refrigeracion y congelacion de las muestras

Las muestras que necesiten refrigeracion se deben conservar a

temperaturas mas bajas que la temperatura a la cual se recolecto.

La refrigeracion de las muestras es util si se la realiza inmediatamente
luego de la recoleccion de la muestra. Se debe usar, cajas térmicas o
refrigeradores de campo desde el punto del muestreo. (Instituto Ecuatoriano

de Normalizacion, 2013)

Conservacién de la muestra (Agua potable)

Para una buena conservacion de la muestra, si no cuenta con ningun reactivo,

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

Conservacion de la muestra, transporte y almacenamiento
(Agua Residual)

e Para conservar las muestras de aguas residuales hay que enfriarlas a
una temperatura inferior a 0 °C y 4 °C. La mayoria de muestras
enfriadas a esta temperatura y almacenadas en la oscuridad, son

estables hasta por 24 h.

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

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

e EIl laboratorio responsable de los andlisis de las muestras deberia
siempre ser consultado con relacion a la seleccion del método de
conservacion y posterior transporte y almacenamiento. (Instituto de
Hidrologia, 2014)

Transporte, estabilizacién y almacenamiento de las muestras
La temperatura de la muestra se mide y se registra en el sitio de muestreo. Los
pardmetros fisicos como pH se deberan determinar lo mas pronto posible

cuando lleguen al laboratorio para su respectivo analisis.

Es importante que los contenedores estén sellados herméticamente y
protegidos de la luz y el calor excesivo, para que las caracteristicas de la
muestra no se deterioren debido al intercambio de gas, las reacciones quimicas

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

periodos mas largos, se recomienda congelar a -20 °C.

En este Ultimo caso, se asegura que la muestra esté descongelada
completamente antes de su uso, ya que el proceso de congelacion puede tener
el efecto de concentrar algunos componentes en la parte interna de la muestra,

gue es la ultima en congelarse. (Instituto de Hidrologia, 2014)

11.9.3 Transporte de las muestras

e Es necesario cuidar la integridad de la muestra desde su recoleccién

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

e En el momento del transporte de la muestra se debe revisar que los
recipientes estén correctamente tapados para evitar posibles derrames o

contaminacion.

e Empacar los frascos en cajas que estén refrigeradas a 4°C y protegidas
de la luz. Tomar las medidas necesarias para prevenir contaminacion

por el refrigerante.

e Entregar inmediatamente las muestras con su identificacion al
laboratorio, teniendo en cuenta que para aguas potables no deben

transcurrir mas de 24 horas entre la recoleccion y llegada al laboratorio.

e Coordinar la realizacion del andlisis para el dia de llegada de las
muestras. (Meq, 2015)

11.9.4 Recepcidn de las muestras en el laboratorio

Al arribo al laboratorio, las muestras deben, si su andlisis no es posible
inmediatamente, deben ser conservadas bajo condiciones que eviten cualquier

contaminacion externa y que prevengan cambios en su contenido.

Es recomendable para este propdésito el uso de refrigeradoras o de lugares
frios. En todos los casos y especialmente cuando se requiera establecer la

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

de Normalizacion, 2013)
[1.10 Rotulado

Todas las muestras deben etiquetarse para evitar confusiones o
identificaciones errdneas. Debe utilizarse una etiqueta disefiada para este fin
u otra etiqueta que contenga la misma informacion dispuesta de la misma

manera. Los datos que debes incluir son:
e NUmero de muestra.
e Fechay hora.
¢ |dentificacion del punto de muestreo.

Las etiquetas se cumplimentaran (con rotulador de tinta indeleble) y se
adherirén a la botella en el momento de la toma. . (Espafia |. T., 2015)

CAPITULO lll: MATERIALES Y METODOS

lll.1. Tipo de investigacion

Los tipos de investigacion empleados en dicha investigacion son bibliogréfica

y experimental

l11.2. Equipos, Aparatos, Materiales y Reactivos

[11.2.1. Equipos
Tabla Il Equipos analiticos del laboratorio
Cédigo Descripcion Caracteristicas
JZ-EQ-01-00 Potenciometro Equipo Analitico
JZ-EQ-01-01 Sonda de pH Equipo Analitico
JZ-EQ-42 Equipo de Destilacion Equipo Analitico
JZ-EQ-19 Refrigeradora Equipo Analitico

Fuente: (Autores)
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[11.2.2. Aparatos

Tabla lll Aparatos del laboratorio

Cédigo Descripcion Caracteristicas
JZ-EQ-29 Titulador digital Equipo Analitico
JZ-EQ-20 Termo higrometro Equipo Analitico

Termometro refrigeracion (ter-
JZ-EQ-43 mocupla) Equipo Analitico

[11.2.3. Materiales

Fuente:(Autores)

Tabla IV Materiales del laboratorio

Caodigo Descripcion Caracteristicas
MV-02 Probeta (100 ml) Material
MV-15 Fiola (250 ml) Material
MV-22 vaso de precipitacion Material
Piceta Material

[11.2.4. Reactivos

Fuente:(Autores)

Tabla V Kit de Alcalinidad

Caodigo Descripcién Caracteristicas

----- Agua Destilada o desionizada tipo |l Reactivo analitico
Bolsas de polvo rojo de metil verde de

R-102 bromocresol. (cat 94399-LM) Reactivo analitico
Bolsas de polvo de fenolftaleina (cat

R-101 94299-LM) Reactivo analitico
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Cartucho de titulacion de acido sulfurico de
R-104 1,600 N (cat. 1438901 —LM) Reactivo analitico

Cartucho de titulacion de acido sulfurico de
0,1600 N (Cat 1438801-LM)
R-103 Reactivo analitico

Fuente:(Autores)

Materiales de Referencia Certificado

Tabla VI Materiales de referencia certificado

Cdédigo Descripcién Caracteristicas
Alcalinidad, CaCO3 500 mg/L Marca
Sigma Aldrich
MR-19 Lote: LRAC4437 Reactivo analitico
Alcalinidad, CaCO3 1000 mg/L Marca
Sigma Aldrich

MR-20 Lote: LRAB9087 Reactivo analitico

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 esta comprendido entre 5,00y 7,50

El pH se debe verificar antes de usar el agua en la determinacion del andlisis.
Si no se encuentra en los intervalos establecidos el agua debe redestilarse.
(NTE. INEN-ISO 3071, 2014)

[11.3. Muestra

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

utilizando el método volumétrico.
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l1l.4. Metodologia Experimental

[11.4.1. Criterios de aceptacién de las muestras

La cantidad minima aproximada de muestra requerida para el andlisis es de
1000 ml de muestra que debe venir en un recipiente de vidrio o plastico y con la

identificacion adecuada y refrigerada.

111.4.2. Acondicionamiento y tratamiento de las muestras

Antes de iniciar el andlisis, las muestras deben estar a una temperatura 25
°C + 2 °C y realizar el analisis lo mas pronto posible desde el momento de

ingreso de la muestra.
[11.4.3. Control de condiciones ambientales

Las condiciones ambientales del laboratorio son tomadas con el termo
higrometro 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%
[11.4.4. Control de condiciones temperatura refrigeracion

Las condiciones de refrigeracion para los materiales de referencia certificado
son tomadas con el termdmetro digital de refrigeracién JZ-EQ-43 y los rangos

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

a) En un vaso de precipitacion 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 verificacion 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 titulacion del
acido sulfdrico (H2S0O4) correspondiente a la concentracion de alcalinidad

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

d) Insertar un tubo de alimentacién limpio en el cartucho de titulacion.

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

€s necesario.

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

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 &cido sulftrico hasta un color gris azulado verdoso claro (pH
5,1), un gris violaceo claro (pH 4,8) o rosa claro (pH 4,5), segun lo requiera la

composicion de la muestra; ver la (Tabla VIII)

j) Calcular: Digitos totales requeridos X Factor de Multiplicacion = mg/I
como CaCO3 Alcalinidad Total (T o M)

[11.4.6. Toma de datos

Para la toma de datos se utiliza el formato FOR-LAB-40 RO1 Registro de
Hoja de Trabajo Alcalinidad

[11.4.7. Calculos

Con los datos por duplicado de alcalinidad se calcula el valor promedio de
las lecturas y se lo anota en el FOR-LAB-40 RO1 Registro de Hoja de Trabajo
Alcalinidad.

111.4.8. Criterios para reporte de Resultados.

Los resultados de analisis de Alcalinidad se reportan como mg/L CaCO3

23



[11.4.9. Criterios de aceptaciéon y rechazo de los resultados

Todas las muestras se analizan por duplicado.

Referencia de criterios: Estdndar Método-INEN

CAPITULO IV: RESULTADOS Y DISCUSIONES

Tabla IX datos obtenidos durante la validacion

Dias/Analistas (lecturas obtenidas)
NIVEL A. Toala E. Rogel A. Toala E. Rogel
1 2 3 4
1.90 1.90 1.80 2.00
1.80 1.90 1.80 2.00
Blancos 2.00 2.00 2.00 1.80
1.80 1.90 2.00 2.00
1.80 2.00 1.90 2.00
202 200 204 200
200 204 200 204
Agua potable 204 200 200 204
202 202 204 200
204 200 204 204
258 258 258 258
259 260 258 258
Agua residual 260 258 260 259
260 258 258 260
258 265 260 260
42 42 42 41
Qualit 42 40 43 42
trol 42yrgg?L 41 40 42 40
CaCoO3 42 42 40 42
43 40 42 42
70 72 72 70
Quality con 72 74 70 72
trol 71.{ mg/L 70 4 70 70
CaCO3 72 70 72 72
72 70 72 70
495 505 500 500
495 495 495 495
>00 gg/é- Ca- 492 500 500 500
495 505 500 500
495 495 500 495
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1002 1004 1004 1002
— 1000 1000 1002 1004
CaCO% 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 validaciéon

que es el Blanco, Agua potable, Agua residual, QC de 42 y 72 mg/L CaCQO3,

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

en condiciones de Repetibilidad de cinco repeticiones cada nivel, preparadas

en diferentes dias de los participante en el estudio.

ANALISIS DE VARIANZA (ANOVA)

A continuacién se expone los datos estadisticos obtenidos mediante el analisis

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

los parametros de calidad.

MRC 500 mg/L CaCO3

Tabla X Resultados Experimentales 500 mg/L CaCO3

500 mg/L CaCO3
Grupos
[ | | 1l | v | v | VI [vivii] X [ x
Test1| 495,00 505,00 500,00 500,00
Test2 | 495,00 495,00 495,00 495,00
Test3| 492,00 500,00 500,00 500,00
Test4 | 495,00 505,00 500,00 500,00
Test5| 495,00 495,00 500,00 495,00
Test 6
X 494,40 500,00 499,00 498,00
S 1,34164 5,00000 2,23607 2,73861 | 3,51
S? 1,80000 | 25,00000 5,00000 7,50000
n 4 4 4
ns? 7,2000 100,0000 20,0000 30,0000
Muestra | F=MSe/MSd Fo.os p-value |Significacion S24 Se? s%
Fcalculado Feritico a =0.05 | Estadistica?
MRC 500
mg/L Ca-
CO3 3,03 3,24 5,99E-02 No 9,82500|3,99167 | 13,81667

Tabla XI Prueba de significacién y calculo de varianzas 500 mg/L CaCO3
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Tabla Xl Célculo de la incertidumbre estandar (up), media e incertidumbre

Muestra Sd Se Up Media ( x) U RSDir | RSDir
MRC 500 mg/L
CaCo03 3,134 1,998 3,717 497,85 7,43 0,007 | 0,006

expandida (U) 500 mg/L CaCO3

Tabla Xl Precisién del Método 500 mg/L CaCO3

Repetibilidad Reproducibilidad
Sr % RSDr SR %RSDR
3,134 0,6% 3,717 0,7%

Tabla XIV Sesgo Relativo % 500 mg/L CaCO3

Muestra Error % Error
MRC 500 mg/L Ca-
CO3 0,006 0,63

MRC 1000 mg/L CaCO3
Tabla XV Resultados experimentales 1000 mg/L CaCO3

1010 mg/L CaCO3
Grupos

L o ] owm ] owv  ovo vt v v | x| x

Test1 |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

Test4 | 998,00 1000,00 1000,00 1002,00

Test5 |1004,00 1002,00 1004,00 1002,00

Test 6

x |1000,80| 1000,80 | 1001,60 | 1002,00

S 2,280 2,280 2,608 1,414 2,03

s?2 15,20000| 5,20000 | 6,80000 | 2,00000

n 4 4 4 4

ns? 20,80 20,80 27,20 8,00

Tabla XVI Prueba de significacién y calculo de varianzas 1000 mg/L CaCO3

Muestra | F=MSd/MSe Fo.os p-value | Significacion S2q Se? s%
Fealculado Feritco | @ =0.05 | Estadistica?
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MRC 1010
mg/L Ca-
COo3

2,67 ‘ 3,24

8,29E-02

No 4,80000

0,00000

4,80000

Tabla XVII Calculo de laincertidumbre estandar (up), media e incertidumbre

Muestra Sd Se Up media( 5) U RSDir RSDir
MRC 1010 mg/L
CaCoO3 2,191 0,000 | 2,1909 1001,30 4,38 0,002 0,002
expandida (U) 1000 mg/L CaCO3
Tabla XVIII Precisiéon del Método 1000 mg/L CaCO3
Repetibilidad Reproducibilidad
sr % RSDr SR %RSDR
2,191 0,2% 2,1909 0,2%
Tabla XIX Sesgo Relativo % 1000 mg/L CaCO3
Muestra Error % Error
MRC 1000 mg/L CaCO3 0,002 0,19
AGUA RESIDUAL 260 mg/L CaCO3
Tabla XX Resultados experimentales — Agua Residual
260 mg/L CaCO3
Grupos
L o [ m IV v wvifvi]wvn|ix] x

Test1 | 258,00 258,00 258,00 258,00
Test2 | 259,00 260,00 258,00 258,00
Test 3 | 260,00 258,00 260,00 259,00
Test4 | 260,00 258,00 258,00 260,00
Test5 | 258,00 265,00 260,00 260,00
Test 6

x 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

ns?2 4,00 36,80 4,80 4,00
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Muestra F=MSd/MSe Fo.os p-value | Significacion Sy Se? S%
Fcalculado Feritico a=0.05 Estadistica?
Agua Resi-
dual 260 mg/L
CaCoO3 3,15 3,24 | 5,39E-02 No 3,10000 | 0,00000| 3,10000
Tabla XXI Prueba de significacién y calculo de varianzas— Agua Residual
Tabla XXII Calculo de laincertidumbre estandar (up), media e incertidumbre
expandida (U) - Agua Residual

Muestra Sd Se Up Media ( x) U RSDir RSDir
Agua Residual
260 mg/L CaCO3 1,761 0,000 1,761 259,15 3,52 0,007 0,007

Tabla XXIIl Precisiéon 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
| | 1l | 1l | IV | v [ vt [ v [vin] X [ X
Test1 | 202,00 200,00 204,00 200,00
Test2 | 200,00 204,00 200,00 204,00
Test3 | 204,00 200,00 200,00 204,00
Test4 | 202,00 202,00 204,00 200,00
Test5 | 204,00 200,00 204,00 204,00
Test 6
x 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 significacion y calculo de varianzas- Agua de llave
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Muestra F=MSd/MSe Fo.os p-value Significacion sy Se? s%
Fcalculado Fcritico a=0.05 EStadetlca'?
Agua de llave 202
mg/L CaCO3 2,17 3,24 1,32E-01 No 3,90000 | 0,00000 | 3,90000
Tabla XXVI Célculo de laincertidumbre estandar (up), media e incertidumbre
expandida (U) - Agua de llave

Muestra Sd Se Up Media (x) 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 Precision del Método - Agua de llave

Repetibilidad

Reproducibilidad

Sr

% RSDr

SR

%RSDR

1,975

1,0%

1,975 1,0%

QC 42 mg/L CaCO3
Tabla XXVIIl Resultados experimentales -QC 42

QC 42 mg/L CaCO3
Grupos
] I 1 | IV L v [ vi [ v [vin[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
Y 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
Muestra F=MSe/MSd | Fo.0s p-value Signifi,ca.cién s2 se? <2
Fcalculado Feritico a=0.05 Estadistica?
QC 42 mg/L
CaCO03 1,51 3,24 | 2,49E-01 No 0,92500 | 0,09500 | 1,02000

Tabla XXIX Prueba de significacién y calculo de varianzas- QC 42
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Tabla XXX Célculo de la incertidumbre estandar (up), media e incertidumbre

expandida (U)- QC 42

Muestra Sd Se Up Media ( x) U RSDir RSDir
QC 42 mg/L Ca-
COo3 0,962 | 0,308 1,010 41,50 2,02 0,024 0,023
Tabla XXXI precision del método - QC 42
Repetibilidad Reproducibilidad
Sr % RSDr SR %RSDR
0,962 2,3% 1,010 2,4%
Tabla XXXIl Sesgo Relativo % QC-42 mg/L CaCO3
Muestra Error % Error
QC 42 mg/L CaCO3 0,017 1,67
QC 71, 1 mg/L CaCO3
Tabla XXXIIl Resultados experimentales - QC 71,1 mg/L CaCO3
QC 71,1 mg/L CaCO3
Grupos
| I | 1l | v [V [ vi [vi]vin] 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
Test4 72,00 70,00 72,00 72,00
Test5 72,00 70,00 72,00 70,00
Test 6
X 71,20 72,00 71,20 70,80
S 1,095 2,000 1,095 1,095
s? 1,20000 | 4,00000 1,20000 1,20000
N 4 4 4 4
ns?2 4,80 16,00 4,80 4,80
Tabla XXXIV Prueba de significacion y calculo de varianzas - QC 71,1 mg/L
CaCoOs3
F=MSd/MSe Fo.os p-value | Significacion ) ) )
Muestra Fcalculado Feritico a=0.05 estadistica? S Se S
QC 71,1 mg/L
CaCo3 1,50 3,24 2,53E-01 No 1,90000 | 0,00000 | 1,90000
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Tabla XXXV Célculo de la incertidumbre estandar (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
CaCOo3 1,378 | 0,000 | 1,378 71,30 2,76 0,019 0,019

Tabla XXXVI Precisién 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 validacion

METODO ANALITICO ALCALINIDAD

CUANTITATIVO %} Analito: COsCa
CUALITATIVO O Unidades: mg /L
DE IDENTIFICACION [ Matriz: Agua
PRECISION
Repetibilidad Reproducibilidad/
Nivel S % RSD; Sr % RSDr
1: 500 3,134 0,6% 3,717 0,7%
2 1010 2,191 0,2% 2,1909 0,2%
E UipO 37- 3 260 1,761 0,7% 1,761 0,7%
E%-ZQ 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
1: 500 0.63%
Equipo JZ- 2: 1010 0.19%
EQ-29 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- 18.56
co3
3. Agua Residual 260 3.70
mg/L CaCO3
4. Agua de llave 202 411
mg/L CaCO3
5. QC 42 mg/L CaCO3 2.34
3.01

6. QC 71.1 mg/L CaCO3

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 Validacion FOR-LAB-10 R01)
DISCUSIONES

En el método de ensayo 8203 de HAHC para la determinacion de
alcalinidad no se presentaron inconvenientes durante la validacion,
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 precision del método ya que
la incertidumbre esta en el rango previsto de acuerdo a los objetivos. Los
errores sistematicos del material de medicion utilizado se encontraba
en Optimas 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

minimo.

Los estudios del sesgo deben cubrir el alcance del método por lo que se
quiere diferentes niveles de analitico, el resultado final que se obtuvo
mediante la validacion fue de 1,67 % tal valor estuvo dentro del rango

estimado en cada uno de los parametros.

Precision 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, presion, humedad etc., no se
aleja mucho del promedio encontrado, es decir tiene un coeficiente de
variacion muy pequefio. En este trabajo de investigacién para obtener
este valor se lo realiz6 mediante analisis de rutina lo cual se dio
mediante las medidas de precisibon que es la Repetibilidad vy
Reproducibilidad; los datos de Repetibilidad son obtenidos como
resultados de la pequefia variacion en los resultados dados que es de
2.3%, la reproducibilidad es obtenida por la mayor variacion que es 2,4
%.
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CONCLUSIONES

e Se validé el método analitico de alcalinidad HACH 8203 en agua potable
y residual mediante una técnica volumétrica, aplicando métodos

estadisticos como ANOVA.

e Se establecieron parametros de calidad tales como, linealidad, exactitud,
precision, sesgo e incertidumbre, obteniéndose datos dentro de los
rangos establecidos, evidenciando que el método analitico de alcalinidad

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

e Se elaboraron procedimientos generales y operativos (POE), para
mantener el control del método validado, cumpliendo con los objetivos

de la investigacion

RECOMENDACIONES

¢ Realizar la validacion de alcalinidad en otros tipos de agua.

e Realizar y ejecutar anualmente programas de comparacion
interlaboratorios, con el método volumétrico de Alcalinidad HACH 8203,
para permitir una accién de mejora y garantizar la confiabilidad de los
resultados obtenidos de cada ensayo que se reporta en los IDR a los

clientes.

e Llevar un control interno del método, realizando analisis con muestras de

concentracion conocida para dar fiabilidad en los resultados reportados.

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

condiciones de trabajo, para eliminar errores.

e La implementacién de los procedimientos operativos estandar (POE),
permite que se tenga una mejor organizacion durante la ejecucion de los
métodos, por lo tanto se recomienda utilizar los procedimientos

operativos estandar elaborados en el presente trabajo de investigacion.
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TABLAS

Tabla XXXVIII Rango (Mg/L) CaCO3

Rango Volumen de la muestra Cartucho de titulacion | Namero de Factor de
(mg/l como CaCO4) {ml) (HaS0y) Catalogo Multiplicacion
10-40 100 0.1600 14383-01 01
40-160 25 0.1600 14388-01 0.4
100-400 100 1.600 14385-01 1.0
200-800 50 1.600 14389-01 20
500-2000 20 1.600 14389-01 50
1000-4000 10 1.600 14389-01 10,0
Tabla XXXIX Composicion de muestras

Composicion de la muestra Punto final
Alcalinidad de aproximadamente 30 mg/l pH5.1
Alcalinidad de aproximadamente 150 mg/l pH4.8
Alcalinidad de aproximadamente 500 mg/l pH4.5
Silicatos o fosfatos presentes pH4.5
Sistema complejo o de agua industrial pH3.7

Tabla XL NTE INEN 2169 Técnicas generales para la conservacion de muestras -
andlisis fisicoquimico

Tipo de Tiempo maximo
. vre;lg;%'!t; Volumen tipico Técnica de prreservzg?éa: :n‘::s . Método de
Parametro L et (ml) ¥ técnica de - b Comentarios ensayo
plastico; VB, envasad preservacion del analisis NTE INEN
vidrio después de la
borosilicatado conservacion
. V lavado con AcidificarapH 1a 2 con
Aceites y grasa e 1000 Ol o stolf 1 mes
14 dias
Las muestras
500 preferiblemente deben ser
analizadas en el lugar (en
Acidez y Seenfriaaentre1°Cy particular para las muestras
alcalinidad PoV Llenar contenedor | - " 24h con alto contenido de gases
completamente para disueltos)
excluir el aire. ;
Reduccion v oxidacion
durante el almacenamiento
puede cambiar la muestra
P lavado con
acido -
Aluminio 100 ?C'drﬁf_labjgfm pH1a 1 mes
V' 0 VB lavados con
con cido
Acidificar a entre pH 1a )
Amoniaco, libre e FoV 500 % %” I'S'Eosg*h eniriar a 21 dias Filtrar en el lugar antes de
ionizado ¥ L conservacion
P 500 Congelara-20°C 1 mes
Se enfria entre 1 *Cy 5
Aniones (Br,F,cl]  PoV 500 o ¥ 24h )
- Filtrar en el lugar antes de
NO2 NOs, POs y conservacion.
3Qy) p 500 Congelar a -20°C 1 mes
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GLOSARIO

Agua Potable (INEN).- Es el agua cuyas caracteristicas fisicas, quimicas y
microbiolégicas han sido tratadas a fin de garantizar su aptitud para consumo
humano. (INEN 1 108:2014)

Agua Residual.- Es el agua de composicion variada proveniente de uso
domeéstico, industrial, comercial, agricola, pecuario o de otra indole, sea publico
o privado y que por tal motivo haya sufrido degradacion en su calidad original.
(ANEXO 1 DEL LIBRO VI TULSMA)

Exactitud.- Indica la capacidad del método analitico para obtener resultados
lo mas proximos posibles al valor verdadero. (Castro Aguilar & Gonzalez
Hernandez, 2011)

Precision.- Refleja la medida en que los valores de una serie repetida de
ensayos analiticos que se realizan sobre una muestra homogénea son

semejantes entre si. (Castro Aguilar & Gonzalez Hernandez, 2011)

Incertidumbre.- La incertidumbre se define como un parametro asociado
con el resultado de una medicidon que caracteriza la dispersion de los valores

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

Alcalinidad.- Capacidad de neutralizar 4cidos y constituye la suma de todas

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

Anexo B material de vidrio (Fiolas)

58

Anexo
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Preparacion de QC

Anexo F Toma de pHy Temperatura

-~ T
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Anexo | Valoracién final para Alcalinidad

CaCO3

)

SIGMA-ALDRICH
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Anexo L Preparacién de la solucion de QC 42 mg/L CaCO3
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IMAGENES DE EQUIPOS

Anexo N Titulador Digital JZ-EQ-29

Anexo O Termohigrometro JZ-EQ-20

Thomas
Scientific
AB LE R E

TERMOH\GROMF TRO 1

Anexo P Refrigeradora JZ-EQ-19

L) S8

e ————— e — e
R e T T S e e e e A e T

43



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 calibracion del termémetro digital JZ-EQ-43




Anexo U Certificado de calibracién de probeta graduada




Anexo V certificado de calibracién del termohigrometro JZ-EQ-20







Anexo W Calibracion y mantenimiento del pHmetro JZ-EQ-01-00










Certificados de reactivos y materiales de referencia certificados

Anexo X Acido sulfrico 0.1600N




Anexo Y Acido sulfdrico 1.600N




Anexo Z Quality Control 71.2 mg/L




Anexo AA Quaty Control 42mg7L




Anexo BB Material de Referencia Certificado 1000 mg/L CaCO3




Anexo CC Material de Referencia Certificado 500 mg/L CaC03




Anexo DD Bromcresol Green - Methyl - Red Indicator Powder




Anexo EE Indicador de Phenolphthalein




Formatos

Anexo FF FOR-LAB-33 R0O1 Carta control de condiciones ambientales %

H® ¢ - FOR-LAB-33 ROT CARTA CONTROL DE CONDICIONES AMBIENTALES - Excel
IRIGNIO] INICIO  INSERTAR  DISENODEPAGINA ~ FORMULAS ~ DATOS ~ REVISAR  VISTA
- eﬁ Arial 0 c|AA EE. - _ Personalizada v W @i‘
i By -
Pegar ¢ NKS- e {).A. glg S §-%om &0 Foyn?ato Dar formato
- ¥ condicional * como tabla
Portapapeles Fuente r Alineacion H Nimero A Estilos

n X fe /o708

!
:ALAEGISTRIJ DE CONTROL DE CONDICIONES AMBIENTALES FOR-LAB-33
T o CONTROL % DE HUMEDAD RELATIVA

ey

cooo—ucnl-n.p..“lm_..

4 Jefe de Laboratorio
5 Fecha:

HUMEDAD
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Anexo GG FOR-LAB-33 R01 Carta control de condiciones ambientales°C

TEMPERATURA

.T [ AL A EREGISTRO DE COHNTROL DE COHDICIOHES AMEBIENTALES
i COHTROL DE TEMFERATURA

0zE-jul.-1%

FOFR-LAE-ZZ=

El:l'lillil:il'l['l’lq

HES:

FACTHE BE CHRRECCIRE: |

kL]

=0

5

zi

15

10

10

12

1z

14

15

1%

14

2] 21) 2g] ez| ed| 25 %] &7

¥

4

£l

T

HORA 2

RESP:
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Anexo HH FOR-LAB-36 RO1 Registro del destilador de agua

B9 : FOR-LAB-36 R01 Reqistra del Destiladar de agua (1) [Modo de compatibilidad] - Excel
JRT0] INICIO  INSERTAR  DISENODEPAGINA  FORMULAS ~ DATOS  REVISAR  VISTA

ﬁDE“{’ Avial 0 AN TE= 9 P Austartedo General - D [‘
Pegar ¢ NKS- . &ﬁ === &5 Combinarycentrar - § - %m 6 Forrr_wato Dar formato Estilc

v condicional ~ como tabla ~ celc
Portapapeles & Fuente h Alingacion N Nimero h Estilos

Ok I Jr

& B C D E F G H J .
JOZALAB REGISTROS DE VERIFICACION DEL DESTILADOR DE AGUA
3 WIERY BDLY A KD
g MarcaModele Fabricacion nacional Codige: J-EO-42
CONTROL DE CALIDAD DEL AGUA DESTILADA
FECHA Temperatura (T Promedio |Conductivided | Promedio | Aerabios | PESPONGABLE | OBSERVACIONES

7 Totales
8
j
1
1
12
13
1
T
T
17
18
1
il
2
2
i FOR-LAB-36 RO01 (.B {
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H & @ @ ' FOR-LAB-37 RO1 CARTA CONTROL DE TEMPERATURA REFRIGERADORA - Excel

Archivo  Inicio  Inserfar  Disefiodepagina  Formules  Dafos  Rewsar  Vista

AR 7 Je
A [E[EDELF GUH IR LUHN O F R RIS T Y D R ALADAE AT
1 REGISTRO DE CONTROL E
3 "]Jmmn TEMPERATURA R
a
5 JE-ERH
; o]
T
a| o
il
[N
r

-

Jife de Labaratarin
Fecha:

{ .| CONTROL DE TEMPERATURA @ 4
Anexo Il FOR-LAB-37 RO1 Carta control de temperatura de refrigeradora
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FOR-LAB-12 R01 Hoja de toma de datos Validacion de Métodos (1) [Modo de compatibilidad] - W...
CORRESPONDENCIA  REVISAR  VISTA

DISENO  DISENO DE PAGINA  REFERENCIAS
A K Aa- f iz-iz-hne == A T AZBbCC AaBbCcl
S ~abe X, X a}'.ﬁ. =E=== =~ - f Normal © 1Sin espa...
Fuente " Parrafo P
JOZALAB
Hoja de toma de datos Validacion de Métodos
DiasiAnalistas {lecturas obtenidas)
NIVEL
1 2 3 4
N1
N2
N3
MR1
MR2
MR2
MR4

Anexo JJ FOR-LAB-12 .R01 Hoja de toma de datos validacion de métodos
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Anexo KK FOR-LAB-38 R0O1 Registro de verificacion de alcalinidad

H o v FOR-LAB-38 R01 Registro de Verificacion de alcalinidad [Modo de compatibilidad] - Excel
IRIN] INICIO  INSERTAR  DISENODEPAGINA  FORMULAS ~ DATOS  REVISAR  VISTA
s Y -
@ Aial 0 AN TE= - B Ajstartedo General . F D [
lg. - o 5
Pegar o NKS- = O-A- =5= &= Hcombinarycenrar - § % ow 3 5 Formato  Darformato ki
v condicional * como tabla ~ ce
Portapapeles & Fuente A Alineacidn r Nimero A Estilos
03 Jr
REGISTROS DE VERIFICACION DE
, i ALCALINIDAD
: Marez: Medele;
FOR-LAB-38 | (3 {
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Anexo LL FOR-LAB-40 Hoja de trabajo para Alcalinidad

oJ0LALAB

Fecha inicio:

Fecha terming:

Hora:

Hoja de trabajo Alcalinidad

Condiciones Ambientales

Inicio | Termino Promedio

TemperlR

"
-

umadad %

Analista:

1 ipo de
Muestra

i de
Muestra

[dela
muestra

1 dela
muestra

Codigo equipo
Alcalinidad

pH

Datc1 | Date? |Promedic| Obsenaciones

FOR-LAE-40 ROL

Muestra 1

Muestra 2

Muestra 3

Muestra 4

Muestra 5

Muestra 8

Muestra 7

Mugstra 8

Muestra 8

Muestra 10

Cirector Tecnico
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Anexo MM LAB-41 CARTA DE CONTROL DE DUPLICADOS ALCALINIDAD

H ©- Ei@ EL v FOR-LAB-41 R01 Carta de Control de Duplicados Alcalinidad [Moda de compatibilidad)] - Excel

. - 5 M - o - - o T -
Archiva  Inicio  Insertar  Disefodepagina  Formulas  Datos  Rewsar  Vista ' ;Clueé deses hacer!

El7 v f
A E E 0 E F G H J KoL M il 0 P rl R
HOJA DE TRABAJD

i CONTROL DE CALIDAD DE DUPLICADOS

2

3 |PARAMETRO: |Alca|inidad |

4

5 |Enrc Error aceptable:

£ | La diterencia entre los resultados de una determinacion efectuada por duplizada no debe evceder de 10mgfl CaC03, casa contario

7| dieberi repetirsa |a determinacion can unanueva mugstra

]

3

0 mgiL. Tiferenci
N de ; Diterencia &

f No|  FECHA Laboratorio | ocarundades] | e | Aceptable| LABORATORISTA

B T L2 4w

11 000 ll

W2 000 l

(] 0.0 ]

4 000 1

8 000 1

W8 000 l

w7 0.0 ]

04 0.0 1

a0 000 1

2 000 l

P 0.0 ]

i 0.0 ]

2 000 1

2 000 l

a 0.0 ]

2 0.0 ]

2 000 1

30 000 l

A 000 ]

i 0.0 ]

LY i 1

C.CDUPLICADOS | Carta Control | (3)

Listo
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Instructivos
Instructivo general

Anexo NN IG-JZ-01 RO1 Lavado de materiales

Im:Mm
INSTRUCTIVO GENERAL Revision: 01
’JOZALAB LAVADO DE MATERIALES Focha amusion:
A B L Y D1.Enero- 2015
REVISADO Y APROBADO
CARGO NOMBRE FECHA
Director Tecnico José Zamora Laborde 01-Enero-2015

1. OBJETO
Describir el procedimiento para la Wmpleza “lavado” del material de trabao, utlizado en &
laboratorio, sean estos de vidrio, plastico o porcelana.

2. REFERENCIAS
* PRO-GC-01 Elaboracin de Documentos.

3. DESCRIPCION

3.1. Retirar la presencia de particulas en el material, utiizando abundante agua potable
(grifo).

3.2. Sumergr el matenal en una solucion de [abon neutro.

33, Lavar minuciosamente el material con el jabon neutro, utilizando lava botelias, lava tubos,
esponja, etc., separando &l matenal lavado a una bandeja.

34. Enjuague con abundante agua potable (grifo).

35. Realizar un enjuague final del material con agua destilada.

36. Inspeccionar visuaimente la limpéieza total del matenal

37. Si cespués de este proceso de lavado, existe la presencia de restos de impurezas
“particulas”, dejar el material sumergico de un dia 8 otro en solucdn de jabon neutro y
repetir el proceso.

3.8. Voltear el material lavado, dejar escunmr sl requieren un proceso de secado mas rapido
luego de escurrir proceder a secario en la estufa a 60°C apraximadamente.

3.9. Colocar & matenal en su lugar correspondiente.

4. REGISTROS

NA

T INFORMACION CONFIDENCIAL PARA UBO EXCLUBIVO D JOZALABEA B A.

B la marcs du agus du Copla controlade este docume D 88 Sl DU (Mo COPIa N0 Coniviade Pigina 1 de 1
B revimion vigents dubie sar consuliads en o servidor del Laborstorio
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Anexo OO0 IG-JZ-03 R02 Tomay transporte de muestras de agua

CODME0 : M-I203
MNSTRUCTINO GENERAL
P'lihm:' a2
TOMA Y TRANSPORTE DE MUESTRAS DE
TJOZALAB AGUA e —
MR oR 7 1-Miaryn-2015
REVISADO ¥ APROBADD
CARGD NOMBRE FECHA
Durector Técnico Josi Zamora Labords 01 -Mdayo-2019

1. OBJETO
Deschbir el procedimiento para la toma y ransporte de muesiras

2. REFEREMCIAS
- PRO-GC-01 Eaboraciksn de Documentos.

3. DESCRIPCION

El volurmen minimo por muesiras es de un iino para B ejecucion de iodos 0s ensayos que
soliciian @ norma, en caso que 58 requiera solo dos ensayos (pH v conductividad) se debera
werificar S00 mil

Las muesiras deben trasladarse refrigeradas, & ingresarse al Bboraono en wun tempo
masamo de & horas, desde la toma de la muesira.

El envase debe lenarse lentaments, hasta &l reboce, de 1al Manera que, al laponano, se evile
la msancion de are en & bolela.

Las muesiras deben ser colectadas an recipenies plasboos o de wvadrio.

Las muesiras deben ser debdamenie identficadas o muladas “lugar de ioma., hora de oma,
usg, fecha de ioma de la muesira, etc. "

d. REGISTROS
MA
N [E] L '
Hin g macs de sgua de O opd conbioleds aule doC i Be 0 EINDRgE £ oma Coped na < onirolsds. Bu Pigra | @

i e wegaiie tebe sar consufsda en el sereidor del Labor sdone.
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Instructivo operativo

CODIGD ; 10-JZ- 10
INSTRUCTIVD
Ravision: 01
JOZM DESTILADOR DE AGUA "
’ B GEATOROGE] MICD JZEQ-42 Feacha emisidn:
Bl B RO BB LS OB O 15-Enena-2020
REVISADD Y APROBADO
CARGO HOMERE FECHA
Director Tecnico Joad Zamora Labords 15-Energ-2020
OBJETD

El objetivo del instructivo es describir la sistematica a seguir para hacer un buen uso del
Drestilador de agua JZ-EQ-42

REFERENCIAS

+ PRO-GC-01 Elaboracian de Documentas.
DESCRIPCION

3.1 Encendido y Apagado.

Fulse el breaker de energia para encender o apagar el equipo. Si el destilador no se enciende.,
aseglrese de gue la fuente de alimentacién de CA estd debidamente conectada a una toma
elécirica.

OPERACIONES ESTANDAR

4.1 Presiona el boton de encendido.

4.2 Para llenar &l destilador de agua el botdn verde se enciende.

4.3 Cuando procede a destilar el boton verde se apaga y el rojo se enciende.

4.4 Cuando haya terminado de destilador s= apaga el equipo.

45 Semanalmente se descarta el agua dentro del destilador abriendo la lave gue se
encuentra posteriormente en el destilador para evitar incrustaciones.

5 REGISTROS

REGISTRO RESPOMSABLE | INDEXACION | ACCESO UBICACION | SOPORTE | TIEMPODE
VIGENCIA
FOR-LAE-35
RO1 Registmo del JUAnalsta Fecha JUDTiANaER Ared g Fisko saifios
destilador  de laboratorio
L 2Gud
NFORMACHON CONFIDERCIAL PAFA UED EXCLUSIVD DE JOZALAGSA B.A.
2in la maroa de agua de: Copla controlada ssis dooumenio ca distribuye ooma copla no controlada. u Fagira 1 de 1

raviclén vigenis debe ser concufiada &n ol cervidor del Laboratorio.

Anexo PP 10-JZ-10 RO1 Instructivo destilador de agua
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Anexo QQ I0-JZ-11 RO1 Instructivo manejo del titulador digital

CODNGED @ 10-J2- 11
INS TRUCTIVO DEL Rewialon: 01
:T J DZ&L&B TITULADOR DIGTAL JZ-E0-29 Facha emizion:
B wiERamEL A {2 0-Enen-2020
REVISADO ¥ AFROBADD
CARGOD HOMEBRE FECHA
Diractor Técnico JoEs Zamora Laborde 20-Eneno-2020

1. OBJETOD
Zl objetive del instructivo es describir la sistermatica a seguir para hacer un buen wuso del
Trhulador digital JZ-EQ-28

2. REFEREMCIAS
. PRO-GC-01 Elaboracion de Documentios.

3. DESCRIPCION

3.1 Encendido y Apagado.
MA

4. OPERACIONES ESTANDAR

4.1 Colocar el cartucho del tiulante en el tulador.

42 Sacar el aire gue contenga el carucho presionando hacia abajo

4.3 Cuando se proceds a titular cbservar gue este en cero los digitos.

4_4 Empezar a titular girando hacia la derecha la manecilla del tiulador

4.5 Cuando se finalice la fitulacion sacar el cariucho con la punta y dejar en cero digitos e
titulador.

5. REGISTROS

RESPCONSABLE | INDEXACKZ | ACCESD UBICACICN | SOPORTE | TIEMPO
M DE
VIGEMCIA
FOR-LAB-35
RO1 Registo e JLAnalstia Fecha JUDTiANalEE Area e Fisico Saflos
verficachn e lanoratono
aicalnidad

INFORMACHKON CONFIDENCIAL PARA USD EXCLUSING DE JOZALASIA B A
2In ka marns de agua da: Copla sont achs doat o ca diciribuys oomo sopla o controlasa. Fagna 1de 1
3u reviclon vigenis debs car oonculiada an =l cervidor del Laboratoria.
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Fichas de Equipos

Anexo RR Ficha de equipo Medidor de pH

a JOZALAEB

FICHA DE EQUIPOS

FECHA: 15-Nowviembre-2014

DATOS
Mombre: MEDIDOR DE pH
Codigo: JEZ-EQ-01-00 Ukbricacion - FISIZO-QUIMICO
Marcal Fabricante: HACH
Maodelao: Hi 30 d
N® Serie: 121100080548

Ranpgo de Trabajo:

Wer Sonda:

oH: JZ-EC-01-01
SOMODUCTMVIDAD: JZ-EQ-01-02
Q. DISUELTO: JZ-EQ-01-03

Resolucion! Sensibilidad:

Wer Sonda:

oH: JZ-EC-01-01
COMDUCTMVIDAD: JZ-EQ-01-02
OX. DISUELTO: JZ-EQ-01-03

Fecha de Recepcion:

oT-2014

Fecha de Puesta en Servicio:

SEPT-Z2014

Facha de Baja:

Condiciones especiales de
Utilizacion:

COMMCIOMES DEL FABRICAMTE:
TEMPERATURA “C: 0 - 80°C
HUMEDAD RELATMA: HASTA 80%

- ) Mo )
DOCUMENTOS Disponible Disponible Observaciones
MAMUAL DEL EQUIPO v O ARCHINOS FISICOS
OPERACIONE S si Mo F"?EE“ Frecuencia
Calibracicn / Caracterizacién v 0 SATERNA 1 vl
Verificacién ” 0 IRTERRA | com capa Uso
— EXTERNE |CUANDO EQUIED
Mantenimisnto ¥ O REQUIERA
I: Tnbemo
£- Extamcy

]
Fi
¥
m
=1
Fi

|
=1
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Anexo SS Ficha de equipo Sonda de pH

g JOZALAB

FICHA DE EQUIPOS

FECHA: 15-Marzo-2015

DATOS
Hombra: SCOMDA DOE PH
Cadigo: JZ-EQ-01-01 Ubicacién - FISICO-QUIMICO
Marcal Fabricante: HACH
Madelo: pHCA010M
N° Serie: 143232503034
Rango de Trabajo: 2-14
Resolucion/Sensibilidad: 0.1

Fecha de Recepcian:

23-FEBRERO-2015

Fecha de Puesta en Servicio:

MARZO-2015

Fecha de Baja:

Condicionas especiales de
Uilizacion:

COMNDICIOMES DEL FABRICAMTE:
TEMPERATURA “C: 0 —30°C
HUMEDAD RELATMA: HASTA 80%

— No )
DOCUMENTOS Disponible Disponible Observaciones
MAMUAL DEL EQUIFD v O ARCHIVOS FISICOS
OPERACIONES 5 No F"T;E““ Frecuencia

Calibracion | Caracterizacion ¢ 0 EXTERNA T apuaL
Verificacion v 0 INTERNA 10y capa uso
Mantenimiento v n | EFTERNA [

~TnkEmo

= Extamy
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Anexo TT Ficha de Refrigeradora

£ JOZALAB

FICHA DE EQUIPOS

FECHA: 15-Moviernbre-2014

DATOS
Mombre: REFRIGERADCRA
Codigo: JZ-EQ-19 Ubicacion : EEE,.TS%CSIGM
Marcal Fabricante: IMOURARMA
Modelo: VEV-520
H® Serie: F01204430017
Rango de Trabajo: MiA
Resolucion/ Sensibilidad: WA
Fecha de Recepcian: MOW-Z2014
Fecha de Puesta en Servicio: | NOW-2014

Fecha de Baja:

Condiciones especiales de
Utilizacion:

CONDICIONES AMBIENTALES
TEMPERATURA “C: 0 - 80
HUMEDAD REALTNVA: HASTA 80%

DOCUMENTOS Disponible Disp:?'uihle Observaciones
MAMUAL DEL EQUIPC 0 0 ARCHIOS FISICOS
OPERACIONES si Mo F"’I'fEm Frecuencia

Calibracian / Caracterizacion v O IRTERNA WA
Verificacion O 0 A s
Mantenimiento v O EXTERNA | EmamaL

|: ||'|E|Il:l

= BExtemo
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Anexo UU Ficha de Termohigrometro

T JOZALAB

FICHA DE EQUIPOS

FECHA: 15-Noviemibne-2014

DaTO3

Kombira:

TERMOHIGROMETRG

Codigo:

JZ-EQ-20 Ubli=scidn - QLARICA

Marcal Fabricants:

THCRWAES SCIEMTIFIC

Modalo: 1235031
MN® Zarie: 1401 710EL
Rango de Trabajo: TEMPERATIARA: -50.0 2C 3 T0.0MC

HUKMEDAD RELATTWVA: 5% a8 90%

Resolncldn! Senzibllidad:

TEMPERATURA. 0.1°C
HUKMEDAD RELATTWA: 15

Fecha de Recepcion:

NoA-Z014

Fecha de Puasia an Sandcla;

NoA-Z014

Fecha de Baja:

Condiclones especiales de
UElEzaclon:

CICHDICIONES AMSIENTALES
TEMPERATURA “Z 0 -850
HUMEDAD REALTTWA: HASTA 0%

5]
DOCUMENTO S Dtsponible | ponoriree Observaclonss
MEMUAL DEL EQLISG v =) ARCHNOS FISICOS
OPERACIONES 51 Mo " i"l,-E“" Frecuencia

Callbrackin | Caracterizackn v = A arrem
RO 0 =) PA N,
Manienimiento " m| NTERNA T

I: Imismio

[N Ry
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Anexo VV Ficha del titulador digital

- JOZALAB

FICHA DE EQUIPOS

FECHA: ABRIL-2017

DATOS
Mombre: TITULADOR DIGITAL
Cadigo: JZ-EQ-29 Ukbicacion : FISICO-QUIMICT
Marcal Fabricante: HAZH
Maodelo: 1GBOo0
N® Serie: 18611C05B0
Rango de Trabajo: 800 digitosiml
Resolucioni Sensibilidad: +1%
Fecha de Recepcian: ABRIL-2017
Fecha de Puesta en Servicio: | ABRIL-2017

Fecha de Baja:

Condicionas especiales de
Utilizacion:

CONDICIONES AMBIENTALES
TEMPERATURA "C: 10 — 45
HUKMEDAD REALTIA: HASTA 00%

. . Mo .
DOCUMENTOS Disponibkle Disponible Observaciones
MAMUAL DEL EQUIPQ " 0 ARCHNOS FISICOS
OPERACIOMES 5i Mo P"‘I':i;“ Frecuencia

Calibracidn / Caracterzacion v 0 EXTERFA | anuaL
Verifizacion O 0 WA MIA
Mantenimiento O 0 P NI,

I Tnkemo

E: Extemo
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Anexo WW Ficha del Destilador de agua

a JOZALAB

FICHA DE EQUIPOS

FECHA: ENERC-2020

DATOS

Nombre: DESTILADCR DE AGUA

Codige: JZ-EQ-42 Ubicacion : FISICO-QUIMICO
Marcal Fabricante: Fabricacion nacional

Maodelo: A

M® Serie: M,

Rango de Trabajo: Mia,

Resolucion! Sensibilidad: A,

Fecha de Recepcion: ENERO-Z020

Fecha de Puesta en Servicio: | ENERO-Z02Z0

Fecha de Baja:

Condiciones especiales de
Ltilizacidn:

COMNDICIOMES AMBIENTALES
TEMFERATURA *C: 10— 45
HUMEDAD REALTMNG: HASTA BD%

. Mo B
DOCUMENTOS Disponible Dispenible Observaciones
MAaMUAL DEL ECUIPO O O —
OPERACIONES 5i Mo P'"'“'E”EE'” Frecuencia
Calibracicn / Caracierizacion O NIA A,
\erficacidn v THTERRT | jENsSUAL
Mantenimients w EATERNG SEMESTRAL
b= e
E: Eximrmo

FORALAB-IZ ROH
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Anexo XX Ficha del Termometro de refrigeracion

JOZALAB

FICHA DE EQUIPOS

FECHA: ENERD-2020

DATOS
Mombre: TERMOMETRO DE REFRIGERACION
Cadigo: JZ-EQ-43 Ubicacion - FISICO-QUIMICT
Marcal Fabricante: ha
Maodelo: ha
N° Serie: HA
Rango de Trabajo: 0-10°GC
Resolucion! Sensibilidad: 0.1

Fecha de Recepcion:

AGOSTO-2020

Fecha de Puesta en Servicio:

AGOSTO-2020

Fecha de Baja:

Condiciones especiales de
Utilizacion:

COMDMCIOMES AMBIEMTALES
TEMPERATURA “C: 0 — 110

. . Mo .
DOCUMENTOS Disponitle Disponible Observaciones
MAMUAL DEL EQUIPQ v 0 —
OPERACIONES si Mo P"Tﬁ;“ Frecuencia

Calibracin / Caracterizacion " 0 EXTERRD | pos anos
Veerificacion p INTERNG 1y amiameNTE
Mantenirmisnto " O INTERNG MEMSUAL

|: |I'IEIIEI

= Extamo
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PROCEDIMIENTOS OPERATIVOS ESTANDAR (POE)

OO - POE-1Z-03

PROCEDIMIENTO
CDETERMINACION DE AL CAL INICWIY

HJOZRILAE

Revichm: 01

Fo0ha smislon:

Z-Junkc-2020

REWIEADD ¥ AFRDEADD
HOBIERE

FECHA

E-Junko-2020

CARZD

Joed Tamiora Lakboedes

Diroofor Téamnloo

Huoja de control de cambios

En esta seccion == incluye el historial de rewvisiones, indicando los cambios mas relevanies gue

han sido efeciuados en cada modificacian.

Prmera ermision del procedimients

JURNID 2020

SEnnm

SEFOIEAALIORN CONFILERCTLIAL I"A&HS US0 EXCLUSD e JOJALAESA S8
HinlEm mecs de sgus de: Copee conbrolade suts documasn b e dissnbuys como copisE ne: comired s,
SU rEv En v et dete ser coneslbhids an s serador del Laborebores.
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GO0 - POE-JZ-03

“T—r A [L;I" B PROCEDIMIENTC Fevicion: 01
ITl‘- Ja il DETERMINACION DE ALCAL INIDAD R ———

02-Junic-2020

1.0

2.0
21.

22

23

2.0
1.

3.2,

4.0

41.

OBJETO

Este documenta fiene por objsio definir la sistematica a seguir por el laboratorio para la de
determinacién de Alcalinidad en muesiras de aguas de: potable y residuales.

ALCANCE ¥ APLICACION
Tipo muestras

El procedimiento es aplicable en musstras de Agusc poiable, ¥ residusles, utilizando el
metado volumatrico.

Interferencias

Las lecturas de Alcalinidad pusden verse afectadas por:

1. Lss muestras siamente colorzadas o turbias pueden ocultar el cambio de color 2n el
purnita final.

2. Eldoro pusde tener interferencia con los indicadores.
3. Agidar vigorosamente el envase gus contiensn la musstra.

Rango de trabajo

El rango de deferminacidn de Alcalinidad es de 40 a 1000 mgil CaCOd)
REFEREMCIAS

Metodo de Referencia.

+ Standsrd Methods for examination of water and wastewater, BE4. 23, 2017, 2320-8
v" Metodo analtico 2203 HACH

Documentos utilizados conjuntaments

+ Manual de Cabdad

+ PRO-GC-01 RO1 Elsboracion de Documenitos
+ PRO-LAS-10 Mangjo d= objztos de ensayo

+ Manual de analisis de agua HACH

GEMNERALIDADE 5
Principio

Alesinidad es su capacidad para neutralizar acidos y 25 la suma de todas las bases
titulables. Por o general == debe fundamentsimente a su contenido de carbonatos,
bicarbonatos = hidroxidos, aungue otras sales o bases gue fambién contribuyen a la
alcslnidad. Su valor puede warniar significativamente con el pH del punto finsl.

Zon el indicador de fenolfialeina, &l pH £.3 e=id praximo al punte d= equivalencia para las
concentraciones de carbonato v dioxido de carbono y representa ka valoracicn de todo el

Hin & mercs de spus de: Cope conbrolsd e swis decumsnbo s disfnbuys como copis e comreleds.

IS CHIE Rl IO A TN L I DAL 1R U ERCLUSNR O e JOLALAHTA 54

Fininm I de T
Yu v on vijents debe e coneslbide en @ ssrodor del Laborabooo
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COMGD - POE-JZ-03
" T A [L;I" B PROCEDIMIENTO Revicioa: 01
'1'|‘- Jea gl DETERMINACION DE Al CAL INIDAD Faoha smislen:

D2 -dunic-2020

e

4.2

4.3

3.0

a1

q2.

hidraxdda y la mitad del carbonato, mientras que el pH inferior (4-5) esta praximo al punto de
equivalencis para el igg hidrogeno v el bicarbonato y permite determinar |a akcalinidad total.

Definicionas
Agua Potable (INEN). - E= el sgus cuyas caractensticas fisicas, quimicas y microbioldgicas
han sido fratadas a fin d= garantizar su aptited para consurma humano. (IMEN 1 103:2014)

Agua Residual. - Es el agua de composicion variada proveniente de wso domeéstica,
industrial, comercial, agricoda, pecuario o de ofra indaole, sea poblico o privado v que por tal
mictive haya sufrido degradscion en su calidzd original. (AMEXD 1 DEL LIBRO W1 TULSMA)

Exactitud. - Indica la capacidad del método analitico para obtener resultados ko mas prddmos
po=ibles al valor verdadero. {Castro Aguilar & Gonzalez Hermandez, 2011}

Precision. - Refleja I3 medids en que los valores de una serie repstida de ensayos analiticos
que se& reglizan sabre una muestra homogenss son semeEnkes entre s (Castro Aguilar &
Gonzalez Hemandsz, 2011)

Incertidumbre. - La inceridwmbre se define como un parametro asociado con & resultado de
una redicion gue caracteriza la dispersion d= ks walores que pusde  abibuirse
razonablermanie al mensurando. [Alvsrado, 2010)

Medidas de seguridad
Fara |3 realizacion del ensayo se tomaran |as precauciones basicas necesarias para evitar
la contaminacian del objeto de ensaya, asi como tambien la contammnacion del analista para
Iz cual &l mizmo debe usar mandil, guantes v gafas de proteccoion.
Abreviaturas
pH. - potencizl de Hidrogeno
MRC- Material de Referancia certificado
LOQ- Limite de Cuantificacion
I0R- Infarre de resuliados
INEM- Instituto- Ecuatariano de Mormalizacion
DESCRIPCION
Equipos
Potencidretro JZ-EQ-01-00
Sonda de pH JZ-EQ-01-01

Aparatos
Titulador digital JZ-EC-28

Sin mmercs de sgus de: Copm conbrolide swis documsnio ws disbnbuys como copie ne comnel eds.

S CHEM AU TR ST FILE T AL | "AHA LS ERCLUENRD U JOJSALEETA S A

Finine I o T
Su revedion vigents debs mer conezibEds en @ srodor del Leabo rabores
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CODIED - POE-JZ-03
I+ -—r -\.I'\- LI" B FHDCEI]I“EHTH mewviciom: J1
LU DETERMINACION DE AL CAL INIDAD S —
02~ Junio-2020
3.3, Materiales
= Wasos de predpitacidn
= Piceta
= Fapel toslla
= Prohets
= Matraz Erenmeyer
3.4. Reactivos
= Agus Destilada o desionizada tipo Il
=+ Bolsas de polve rojo de metd verde de bromocresol. R-102
» Bolsas de polve de fenciftalzina. R-11
= Cartucho de fitulacion de scido sulfurics de 1,500 N R-104
= Cartucho de fitulacion de scido sulfurico de 11600 M R-103
= Material de referencia Cerificado 500mg'L CaCidd MR-19
= Material de referencia Cerificado 1000mgiL SaZ03 MR-20
3.3. Operacionaes previas

3.3 1. Limpieza del material

La limpieza del material de vidrio 5= realiza de acuerdo a lo indicado en 1G-12-01 Lavado de
Msteriales.

5.5.2 ldentificacion, toma, manipulacion, transporte, almacenamiento ¥ preparacion
de las muestras

Identificacion y Manipulacion: Sz la realiza de acuerdo a3 lo indicado en =l PRO-LAB-10
Manejo de Objetos de Ensayo.

Toma y Transporte de muestra Reslzads como se indics en el 1G-1Z2-03 Toma y
Transports de muestra de agua

Preparacion

La preparscion de las musstras se la realiza de acusrdo a los pasos descritos en el numeral
.

5.5.3.Criterios de aceptacion de las muesiras

La cantidad minima apredmada de muwestra requerida para el analsis es de 1000 ml de
musstra que debe venir en un recipients de vidrio o plastics v con ls identificacion adecuads,
de preferencia refrigerada.

334 Acondicionamiento y tratamiento de las muasiras

Antes de imiciar & analisis, b5 muesiras deben estar a una temperaiurs 25 52 2 2 °C v realizar
el analisiz ko mas pronte positle desde =l momento de ingreso de ks muestra.

3.3.9.Control de condiciones ambisntales

Hin s mecs de spus de: Copw conbrolsds swis decumesnic s disfnbuys como topie o comreleds.

IS F CHENL AL TN S OHE FILHE HIC AL 1°AMER LS ERCLPSRD e JOLALKHTA 58,

Tininm &4 de T
Su reveddn v peats dsbe ser coneslbdds an & ssraidor del Laborboro " -
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GO : POE-JZ-03
107 & [L;I" B PROCEDIMIENTOD Revicion: 01
'1'|‘- Jo DETERMINACION DE ALCAL INIDAD Faoha smiclan:

[0Z-Junic-2020

b

4.2

4.3

a0

a1.

3.2,

hidrdxida y la mitad del carbonato, mientras que &l pH inferior (4-5) esta prdximo al punto de
equivalencia para el ign hidrogeno v el bicarbonato y permite determinar |3 akalinidsd tofal.

Definiciones
Agua Potable {INEN). - Es el agus cuyas caractensticas fisicas, quimicas y microbioldgicas
han sido tratadas a fin de= garantizar su aptitud para consuma humano. (IMEN 1 108:2014)

Agua Residual. - Es el agua de composicicn varizds proveniente de uso domeéstica,
industrial, comercisl, agncola, pecuario o de ofra indale, sea publico o privado y que por fal
miotivo haya sufride degradscion en su calidad original. (ANEXD 1 DEL LIBRC W1 TULSMA)

Exactitud. - Indica |z capacidad del método analifico para obtener resultados ko mas praxmos
pasibles &l valor verdadero, (Castro Aguilar & Gonzalez Hernandez, 2011)

Precision. - Refleja a medida en que los valores de una sene repsfida de ensayos analticos
que s& realzan sobre una mussira homogensa son seme@Entes entre s (Castro Aguilar &
Gonzalez Hemandsz, 2011)

Incertidumbre. - La inceridumbrz s2 dafine cormo un parametro asociado con 2l resuliado de
una medicion gqus caracteriza la dispersion dz ks walores gque pusde  atrbuirse
razanablernenie al mensurando. (Alvarado, 2010)

Medidas de seguridad
Para Ia reslizacion del ensayo se fomaran las precauciones basicas necesanas para evitar
la contaminacion del objeto de ensayo., asi como también la contammacion del anslista para
Iz cual & mizmo deke wsar mandil, guantes ¥ gafas de protecoion.
Abraviaturas
pH. - potencial de Hidrogeno
MRC- Material d= Referencia certficada
L3 Limite de Cuantificacion
I0R- Infarms de resuliados
INEM- Instituto- Ecuatoriana d= Mormizlizacion
DESCRIPCIHON
Equipos
Potencidmetro JZ-2Q-01-00
Sonda de pH JZ-E2-01-01

Aparatos
Titulador digital JZ-E0-28

in s mecs de sgus de: Copm conbrolide suis documsnis e deénbuys como copis ne contreleds.

B CHEE AL TOR L THA LN WG DAL 1SR U SAD E R CLUSD e JOSALAHTA A

Finine I e T
Zu revid N vt dets e coneslbids sn @ ssrodor del Labore bores " "
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CONED - POE-1Z-03

a3

a4

a9

I+ -—r .LIL LI" B F‘HDCEI]I“EHT[J Fevichom: J1
'1"- Jonlal DETERMINACION DE ALCAL INI DAL Feoha smiglan:
02~ Junic-2020

Materiales

» “Wasos de precipitacian

+ Piceta

+ Papel toslla

+ Probets

=+ Matraz Erdenmeyer

Reactivos

=+ Agus Destilada o desionizada tipo |

=+ Bolsas de polvo rojo de metl verde d= bromocresol, R-102

+ Bolsas de palvo de fenolftaleina. R-11

= Cartucho de fitulacion de Scido sulfurico de 1,600 M R-104

+ Cartucho de fitulacion de dcido sulfirico de 01800 N R-103

= Matenal d= referencia Cerificado 500mg/L SaCi03 MR-19

+ Material d= referencia Carificado 1000mg/L S2C03 MR-20

Operaciones previas
331 Limpieza del material

La limpieza del matenal de vidrio s2 realiza de scuerdo 3 lo indicado en 15-J2-01 Lavado de
Materiales.

5.5.2_entificacion, toma, manipulacion, transporte, almacenamisnto y preparacion
de las muestras

Identificacion y Manipulacion: S= la reasliza de acuerde 3 o indicado en =l PRO-LAB-10
Mansjo de Objetos de Ensaya.

Toma y Transporte de muestra Reslzads como se mndica en =l 1G-JZ-03 Toma y
Transporte de musstra de agua

Preparacion
L3 preparacion de las musstras se la realiza d= acuerdo a los pasos descritos =n el numeral
d.

5.5.3.Criterios de aceptacion de las muestras

La cantidsd minima sprodmada de mueestra requerida para el anadlsis es dz= 1000 ml de
musstra gque debe venir en un recipients de vidrio o plasfico v con la identificacion adecuads,
de preferencia refrigerada.

3.3.4 Acondicionamiento y tratamiento de las muestras

&ntes de iniciar 2l andlisis, las rmuestras deben estar a una temperaturs 25 °C £ 2 °C y realizar
=l analisis ko mas pronto positle desde & momenta de ingresao de ks muestra.

3.3.59.Control de condiciones ambientales

IS FCHEESUTON SO FILEHC DAL 1"SHES U S EX LSO e JOLJALKHTAE S A

Hin b meres de spus de: Do conbrolsds suts documesnbs s diefnbuys como copis oo comircdedE.

SEninm & oe T
Su mvEn vigeats debe ser coneslbids en & ssreidor del Lab o oo " -
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aJOZALAB

PROCEDIMIENTO
DETERMINACION DE AL CAL INIDAD)

GO0 - POE-JZ-03

Revichon: 01

Feoha mlcln:

HPe i L 1P

Ze llevara una carts ge control con = material de referencia cerificado de 500 v 1000 mgiL
CsC0% los resultados de estas verficaciones se lss anofarsn en el formate FOR-LAS-30
Caria de Control de Materisl d= Referencia Alcalinidad.

3.0 Anexos

NIA

100 Registros

ACCES TEEMPO OE
REQIATRD REEFOMIABLE INDEXEACION UEICACKON SOFORTE
o WIGEHCIA
[ Fom-LAE-2E
_ JLADTE Carpetn de repore
Fomp istro de
Setimer de Agus AT Feel® | anmists | semanside ensayos Fisiea s afics
[ Fon-LAE-=T cars —
contral tempembura AT Fecha e | Ghpetmaereone Fisica 5 mfins
de refrigeradara Ana afo de ensayos
[ Tom-LAE-2E
Fompistro de —
werificacian del AT Fazra e | TEFEIm SR MRITCASEN | iz S fics
fitulsdor dightal pam y quip
Alcalinidad
FOR-LAB 39 Caria JLILETY i
Analisks
:-'Z%:::;I:t JL Facha ARSETREEISAATAS | B ctranico 5 mfics
D& CONTROL O
Fef=rencla caLIOs0
alcalinided
[ To-LAE-30 Foje
d= mbajo &S AT M= LT Caepetn de repore Fisica 5 mfics
alcalnided = Analiska diaro de ensayos
Car e Gommi Araits | meeaieiTERTE
| [ ! _ Ana ADSIET ICAATAS
P ——— JL Facha O EonTEOL OF Elecirdmico 5 mfics
alcalinided CAaLDAD
FOR-LAB-23 Carn
control de _ JLADTE Carpetn de repore
condidones AT Fecha Analisks diardo de= ensapos Fisica §ofics
amislentales
HFOIEEACION CONFIENRTG AL 1"AHA US0 EXCLUSD e JOZALAESA S5 A
Hin s mercs de spus de: Cops conbrolsd e suis decurmsnbs e disfnbuys como copie s comreleds. Sirinm T e T

Su v e

v Ents deba wer coneelbide en & sesrndor del Laboratoro
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INFORME DE VALIDACION — ALCALINIDAD

q JOZALADB

LABOEATORIO QU]?MIG o
T MICEQBIOL O3 IS O

JOZALABSA 5_A.

INFORME DE ESTUDIO DE VALIDACION Y
ESTIMACION DE LA INCERTIDUMERE

"DETERMINACION DE ALCALIMIDADY

Revision n®: 01

Fecha de emision: 01 de Junio del 2020

REVISADO Y APROBADD

CARGD NOMBRE FECHA

Jefe de Laboratoric OF. Jose Zamora Guevers 01 Jumic 2020
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aJOZ A LAE

IHFORME OE EETUDND DE WALIDWCION W
EITILACION DE LA INCERTIDUMBRE
"DETERMINACION DE ALCALINIDGED™

CLHHLD) - HRE-LALE=-10

devTaarn ol

e o A
i 1 -Surio-2020

1. QBEJETD

Mosirar pasc & pesc & disafs sxpasimenial & sagur durans=s = procesc de walidescidn del
mindn, =Sl oo |8 esHmacids de ln incefmdumbes pam la d=terminackin de Alcainidesd =n
mgun: pobbie p raskiuses,

Z.  ALCAMCE

Z1. Limilts do aplioaolan.

S= apios =n muesiras de Agus: polabie v Eskdunies,

El precedimiznio Imiermo utilzads =5 2 FOE-JZ-03 O=t=rminaciin d= Alcalinided =n agua.|

Los eguipcs empleadcs son:

* THulsdor Cigial

JE-ER-25

»* Pol=ncidmetn HACH JE-ER-T

Los mst=rgles epnplieados son:

Flalas
Frobeta
Ficein
FPape=| fosla

LU A

Feogel, =n &l periede de mnarzo 8 sepbembre =] 2320,

1. REFERENTIAE

®  PRO-LAS-04 Yabdackin de mabodos de =nmyo.

®  KMéEndo d= Referencia: Standand Meshods for Examinston of Waksr and W asteanter,
23th Editon, 2047 22308

# POE-JZ-13 Determinachin de Alcalnkdsd en aguss

®  KMéEdo £3503 de BACH

4. OGEHERALIDADES

4.1. Abrevigburac

e wilizan as sbrevisiuras definkdes =n & procedimi=nio FRO-LAB-04

a  pH: Polencial de Hidrigano
MR.C: Malerial de referenca certificado
+ RPD: Desviacion Relatva de Duplicados

pErsonal que paricind =0 o valkdackEn de Alcsiinkdsd fus: Andres Toals 3 Est=fanis

IRDEA S DORIMID RS AL PARA IS0 CNCLLENAD O FEEALADSA 5.8

Sin Ls marca s agus dae Capds correabsds aais dacoers sz o8 dlersibarps £em e c2pdn ne oorerelsdn. deirs T ke 18
Spewdialdn wigams dabes par coseuhsds an 8l parvider dal Labsarmearks.
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MM - HOH-LAE-10
INFORME DE EETUDND DE WALIDMCHIN v

ODZALAR m——
'1}"11 ESTEAACION DE L& INCERTIDUMBRE

SMETERMINACION DE ALCALINIDWD - e o WITIEIGT

AR T ] - e

= Finceridumbre
&I Repetiolicad
5R: Reproduciblidad

[ DESCRIFCION
E1. Meoscldad Smallibcs

Alcsinidsd sx urd de lox pardameiros mas frecusnies ¥ de gran Impokancls &n ceds une de
Iz di=rentes etanss n =1 procsso de iratambk=nio de aguss.

La Alcainkisd teme Ia capacikdsd pam necbralizar d&ckdos y =5 Ia suma de iodas k=5 bases
tulsble=s. For i geneml s= d=be fundamssisemis 8 s conbenido de camonsios,
blcarboraios & hidrdxkdos, sunigus oiras sskes o bass=s que famblEn conbrbuyen & =
micsinkdsd. Su valor pueds varar signficafeyaments con & pH del ponia finsl

Caoin =] indicador de femoiftaleina, &l pH £.3 =58 prdodmo al pumio d@= sgquivalk=ncda para las
conceniraciones de carbonsio v didaddo de camong v epressris s cvelorscdn de Sado el
hikdrdaddo y I mHiad del carbonsio, mi=ntres qus =1 pH Infericr (4-5) =334 prdximo a2l punbs d=
squnalencie pars =) oo REdragene Y = bcarsonato y peErmibe dei=mrinar b sicalinkded bobal

2. Orado de rigurocldsd del sstudio

Je procederd a reallzar una Verficackdn, debddo que =& mdiodo 3 232058 =mplzado &5 un
mediodo normmalzsdo por o mnbke mo requieren de ons walidscidn completa, no obsdanie=, el
Iaboraioro debe detesminar 183 caracierisiicas de funclonamianto &= madscado =n su propls
sHuackin. A=l I3 morma e=siabkece que “ef Bboratoris debe confrmar oues pueden aplcar

coreclaments os mé&bodos normalizados anbes de willizarnos para 0S5 ensays.

£3. Elsoclan de pardmairos analifloss de valldaolén. fllaolén e chlstinos.

PARAMETRO OBJETVD 3
Rz petimil e REDr = 3% en bodos 1o nlveles
Precksidn
I e
F=p roducibikd sd A=Dy = 3% en odos hos niveles
misrvals g frabss 40 - 1000 gl Cac3
Hagac (Empl=n de ety cerffcsdo) = 2% am fodaE Ios niveles
mcertkiumbre = 20 mg'L Calol
DR N DD OB LA PARA PO EROULSNND O JOEALADSN S8,
2 Ls marca ds agus dec Capls commabsds sas dacemsnis o8 dncbargs com o copls e carrelsds Flnins 5o 18
4w rweielde wigems dabs par caspuhsds an 8l parvider 48l Labarmaris
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dmvTamdr O
-T;ulw ESTERACION DE LA INCERTIDUMEBRE
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O ALMAE B
'1.'!141 ESTERACION DE LA INCERTIDUMBRE

CITRHET = IHCHE-LAE-10
IHFDRME DE EATUDNG DE WAL 1

“DETERMINACIGDN OE ALCAL INIDADS = ez o WA G

SRRt - e

Andlisls dE varsnzs simplks de 1S resuRsoos SiEn koS Inchoyendo

& mi=rdalo de irabajo valkisdo
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® [Degwiacdin =sidndar relabdve de repefblibded [(S6R B0 v desyiackan
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INFORME DE E4TUNG DE VALIDACKIN Y
HTUIM ESTERACION DE LA INCERTIDUMERE

SHETERMINACION DE ALC-AL INIDMDA

CLAMED = IHOMHE-L AE-10
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e o smrma

0 1-Junio-200

EITIMACZION DE L& INCERTIDUMERE

Pasao 1 EspecHicaciin

mg [ LCaCO 3 = Lecturas
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g JOZALAB

INFORME DE ESTUDIO DE VALIDACION ¥
ESTIMACION DE LA INCERTIDUMEBERE
“DETERMINACION DE ALCALINIDAD™

SO0 - FOR-LAB-10

[Fervlclom: O1

[Feoha smlsldn:

0 -dunic-Z020

Paso 3: Cuantificacion de componentes de incertidumbre

L MRC 500 mplL CaC03
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INFORME DE ESTUDIO DE VALIDACION Y

CODIED0 - FOR-LABE-10

- [Fevlchom: 01
BJOZALAB|  Esnmacion oeLa MCERTIDUMBRE
~DETERMINACION DE ALCALIMIDAD™  [Feoha smision:
0 -dunio-2020
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INFORME DE ESTUDIO DE VALIDACION Y

AU L UL S D=

- Revicion: 01
2 JOZALAB|  estmacion oeLamcerTiDuMERE
' “DETERMINACION DE ALCALINIDAD™ Fenha s loldn:
O -Junio-2020
Paso 4: Caleulo de |z incaridumbre combinada y expandida
—
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Las incertidumbres estandares de los componentss son expresadas coma incartidumbres
relativas, lo cual se muestra en los graficos a continuacion:

500 mg/L CaC03

Figura. Fuentes de Incertidumbre expresadas
como incertidumbres relativas

o st o s |
€. Precisitn del Método - 0,000055

B. Resoluciin del Equipo | 0,0000012

0, 000000 QOO0 Oy 0000 0,000 L0 0000 200 4, (0020

A Probeta Calibracion  0,000000

B ircertidumbine estandar relativa 3 (ufx]/)2
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CODIGD - FOR-LAB-10
INFORME DE ESTUDIO DE VALIDACION ¥ Ravl=lon: 01

? JDZ&L{&B ESTIMACION DE LA INCERTIDUMERE

“DETERMINACION DE ALCALINIDAD™

[Facha emialom:
j01-Junio-2020

1010 mgiL CaCD3

Figura. Fuentes de Incertidumbre expresadas como
incertidumbres relativas

o wansvsworsosns | >

€ Preciitn del Método . 0000005
B, Besolucicn del Equipa | 0,0000003

A Probeta Callbracion | £,600000

00, EOCANAENE O, DNDNDN B 0, CRCRCNDCE 0, ONCCHDA0e0 DN v CRCRCPS ) TS O BN 70 3, DB 0, DDDP)
o il Equine B C Precuicn del Método mD, Material Liad o Patnon Buffer

mA Probets u B Resal

MUESTRA DE AGUA RESIDUAL DE USO COTIDIAND

Figura, Fuentes de Incertidumbre expresadas como incertidumbres
relativas
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i, Rslucin il Bl . 00004
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0000000 0 00000 .00 10 Q000005 00020 Q00C0 Y5 .OR0 0 00 1S 0000040 [ (EEHS Q000050
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CODIGD - FOR-LAB-10

INFORME DE ESTUDIO DE VALIDACION Y |Revizion: 01

? Jﬂj Zﬂ]]-ﬂ%ﬁ ESTIMACION DE LA INCERTIDUMERE

“DETERMINACION DE ALCALINIDAD"  [Fécha emigion:
0 1-Jumnio-2020

MUESTRA DE AGUA DE LLAVE DE USDO COTIDIAND

Figura. Fuentes de Incertidumbre expresadas como
incertidumbres relativas

—— =
B. Resoluadn del Equipa . 00000083

A Prabata Calibriion 0000000

QO00000 0000020 QU000 Q000060 0000080 0000100 0000120

B pertidumbre s tindar relativa 2 (el

GQC 7.1 mg/lL CaCo3

Figura. Fuentes de Incertidumbre expresadas como
incertidumbres relativas
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aJOZ & LA

IHFORME OE EETUDND DE Wl IECHoE v

ESFTACHIHE DE L& INCERTIDUMBRE
TMETERMINACIGN DHE A LCAL |NIDED™

CILHLED) - IHOE-LAE-10

deyTErdrT O

= M AT e

e T e

ST a2 mail Cacdid

nies e Ieertfldumbrne eopaes

LA

Paso B Formna de reportes s incertidosnbre

el At as

de reporis B mayor incertidumbre U de los nkeeles (1 8.563) gue redondeando =% 15.55

L& mianera ds reporiar seris por ajemple 7070 & 76855 (=20

-8 RESTULTADCE

&

TABLA 1. OE RETULTADCDE

Equipo JE-EQ-FB

MIVEL Dilas/analletas [laciuras cbienldas)
1 z = 4

1.90 1.90 1.2l b in |
- 1.50 1890 150 e i |
2.00 2.00 2.0 1.2
Blancas T30 a0 R 1 = IN]
1.50 2.00 1.90 <. 0
202 200 2114 pedaln]
M2 Z00 204 200 i
204 200 b peli x|
Fm 202 202 2i1q 2L
204 200 211d 213
258 258 28 Pl £
M3 255 260 Zad el =
Agua 260 258 =1 e L
resldual 50 a58 ot ped 1|
258 265 2oL ped i
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LML = HUE-LAE-10
INFORME DE EETUDND DE WALINMUCIOM W —
DZALAR T
-':"'_.rl.ll: ESTEACION DE LA INCERTIDUMBRE
TMETERMINACIENN DE ALCAL | MDD e Pl W TR BT
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CODNED - FOR-LAE-10
INFORME DE E3TUDIO DE VALIDACION Y | =
- Faviclon: 01
JOZALAD|  esnmacion peELs mceERMDUMBRE
“DETERMINACION DE ALC AL INEDAD™ Fsoha smiskn:
TAELA 2. DE RESULTADC &
METODO AH.n!l.I.lTl:ﬂ-pl'l
CUANTITATIND = &naita: COyCa
CUALITATIG O Unldadaa mg 'L
DE IDEMTIFICACION D Matriz: #gua
PRECI 0N
Repatibllidad Repro-duwcibild=d!
vl L %% R 2D, B % R &80
1: 500 1134 L% amT 0™
2210 181 OLI% 21809 0L3%
EI:|'I.I_|:I-D Jz- | 3-2ed 1.7 oLT% 1,78 0%
Ba-L 42032 1872 1,M% 1573 1,0%
547 oo % 1,840 AT
o T 1.37E 1.M% 1,378 7%
R. GLOBALES 3% 2.4%
DBJETIVD =1 %3
Ci NG CUMFLE CUMIFLE
SESG0
Mival % BESGO
1: 500 Lg%
Equipo J12- 221010 0.15%
Eld-4a 547 18T &
4 7MA 1.867%
R.GLOBALES 1.67%
DBJETIG =2
CiNC CUMPLE
INCERTIMUIBERE L [k=2]
1. MRC &0 mgiL CaCi08 1578
Z MRC 1030 mg'L CacDs 1EEE
= ~gus Fackdusl S2e mgil 37m

Cacos

4 ~pua o [les 00 mgil
Cacos

4.1
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g JOZALME

INFORME DE E3TUDID DE VALIDACION Y I:
EITIMACION DE LA INCERTIDUMERE
DETERMINACIKIN DE ALCALINIDAD

COma0 - FORLAE-10

Faviclin 01

Faaha smlckn:

By g F ] vl il

B30 &7 mgil Celiod 134
& @S T1AmglL CachE el
R. GLOBALES 1555 moil CaTioE
DBEJETIVG = 20 mgl CaCod e tndos los nhveles
i NC CLUMPLE
INTERVALO DE TRABAJID 40 3 1000 mgiL Cacios
OBJETIVG 40 3 1000 mglL Caths
i NC CUMPLE
TAELA 4. CUMPLIMIENTO DE OSJETING S
CUMPLEMND
PARAMETRO S OBJETIVO S RESULTADD S CUMPLE
= 3% en todos los —ar .
e patind b sd niveles 257 Curpie
£ 3% en todos los . .
Foproducibilid s niveles 2.4% Cumpie
ni=rvalc o trabajo 40 3 1300 mga Cacos | 40 & 1000 mgl Celid Curple
?__E';'I n:' (eg-:dz:- d= raieris % 2% an oS 0% nhesies, 1,67 Curpie
= 20 mL Ceoand e -
noerbdombne B s nhesles 18.55% Curpie
Takla [l Pruaiss de elgnifoasddn ¥ sfleulo da varanzsc |ANDWVE]
Mival 500
Myestra F=lt3aM Fass p-value |Significacion| s, E 8,
| | =005 |estadsSea?
MRL 300 mgl. (04 | 4 0 184 2 e Ma HEENN) 31967 13 516l
Mival 1010
Muestra F=MSdMSe| Fuy pvalue |Significacion’ s, " &,
J——— Fouce =005 |estadistica?
'I@ﬁiﬁlﬁn‘mﬁﬁ_ﬂ'ﬁ 257 124 829602 Ha 450000 | Q00000 45;'35!3!3'J
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COmIB0 - FOR-LAE-10
INFORME DE EZTUDID DE VALIDWCION ¥
Favicion: 01
b 1] JOZALAE ESTIMACION DE LA INCERTIDUMERE
- SOETERMINACKIN DE ALCAL INIDGDF [Feoha emickin:
0H-Junio-2120
Mival 260 Agua resldual de uso cofldlano
Musstra F=MSdMSe Fasm p-value | Significacion] &% 8’ L
ﬂ,uﬂm;b-.uliﬁlﬂu“l.CJ 118 L] § 900 Ha 210000 | 000000 | 310000
Mivel 202 Agua de lewe de uso cotidiano
Muestra F=MSdMSe Fyx p-value | Significacion] &%, R L
Fessste | Femo | 35005 |estadistica?
A de e 2 gl G2l 247 | 1.4 1R M 50000 | 000D | %S00
Qc 42
FeMEaMSd| Fou pvalue | Significacion
Muesira p " K
Foves | Fome | au005 |eviadistica?| = ° b !
2 42 gl Calg 15 324 2451 L] (E2s {1 (EEN) 1,000 l
FoMEdMSs| Fom povalue | Bignificaoion . ' '
Hissat Frucsese | Fome | @=005 |estadistica?| " ° = o |
0 TH,1 #rel Cal0a 1,50 134 3 5IE-H Ha 150000 | 000000 | 1 50000 l
Qs 7

7. DECLARACION DE APTITUD DEL METODO VALIDADO
El método cumple con ko6 objetivos planteados, por ko famo, e consldera que el métoda

&5 aplo para 2| usa preyvisto.

TAELA 5. DE RESULTADD 2 CONTROL DE CaLlDaD

INTERND DIFERENCLA ENTRE DUPLICADD &

Equipo JZ-EQ-25
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o 2 INFORME DE ESTUDIO DE VALIDACION Y
T‘ J(i) Zb\b\ﬁj ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE

“DETERMINACION DE ALCALINIDAD”

CODIGO : FOR-LAB-10

|[Revision: 01

jFecha emision:

)0 1-Junio-2020
QC 42 mgL.
RESULTADOS CaCO3
Ly 4300
L: 40,00
RESULTADO 269
<1
8. ANEXOS

ANEXO |. Ensayos. Tratamiento estadistico de datos obtenidos.

N

" QF. José Zamora Guevars
Jefe de Laboratorio
20 de septiembre del 2020
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Registros
Registro de condiciones ambientales temperatura °c



















Registro de condiciones ambientales Humedad %
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Registro de termdmetro de refrigeracion







Registros de verificacion del destilador de agua













Registro de verificacion de Alcalinidad
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Registro de carta control de Materiales de Referencia

CARTA CONTROL
MEDIA Y DESVIACION STANDARD FlJA

Datos individuales Datos individuales
Lexturas . Lexturas .
Mo Fecha (X] 500mglL | LAl | LAS | LCI | LCS ;"3";: (X] 1010mglL| LAl | LAS | LCI | LCS ;L";Z
CaCO3 CaCO3
1| 2Aoe2020 433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 1004,00 001,00 { 019,00 | 992,00 | 1028,00 | 010,00
2 || 102020 433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 100200 001,00 { 019,00 | 992,00 | 1028,00 | 010,00
3 TROR2020 433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 1004,00 001,00 | 1013,00 | 332,00 | 028,00 | 1010,00 W= 500,00
4 || ROR2020 433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 100500 001,00 { 019,00 | 992,00 | 1026,00 | 010,00 DS = 351
5 || 1A0R2020 433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 100900 001,00 { 019,00 | 992,00 | 1026,00 | 010,00
B || 29082020 433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 1004,00 001,00 | 1919.00 | 992,00 | 028,00 | 070,00
7| OE0eR020 495,00 433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 1919.00 | 992,00 | 028,00 | 070,00 x_= 100,00
8 || 09032020 495,00 433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 1919.00 | 992,00 | 028,00 | 13070,00 D5= 203
3 || 1v0¥2020 500,00 433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 1001.00 | 1019.00 | 992,00 | 028,00 | 13070,00
10 40%2020 505,00 433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 1919.00 | 992,00 | 028,00 | 13070,00
1| 18032020 500,00 433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 1019.00 | 992,00 | 028,00 | 13070,00
433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 1919.00 | 992,00 ) 028,00 | 070,00
433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 1919.00 | 992,00 ) 028,00 | 070,00
433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 113,00 | 992,00 | 1028,00 | 070,00
433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 019,00 | 932,00 | 1026,00 | 1010,00 |(ACCIONES SOBRE CAUSAS
433,00 | 508,00 | 485,00 | 516,00 | 500,00 001,00 | 1019,00 | 932,00 | 1028,00 | 101000 |[ESPECIALES
493,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 079,00 | 932,00 | 028,00 | 100,00 ||- Cualguier punto fuera de los limites de
433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 019,00 | 992,00 | 028,00 | 100,00 ||contral
433,00 | 508,00 | 485,00 | 516,00 | 500,00 100100 | 113,00 | 932,00 | 028,00 | 1090.00 ||- Una corrida de 7 puntos seguidas por
493,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 100100 | 013,00 | 932,00 | 028,00 | 010,00 |arriba o por debajo de lalinea central
453,00 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 013,00 | 932,00 | 028,00 | 100,00 |- 7 puntos seguidos en forma ascendente
493,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 073,00 | 932,00 | 028,00 ) 010,00 |[o descendente
493,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 100100 | 013,00 | 932,00 | 1028,00 | 100,00 |- Cuslquier otro patrdn de variacidn
433,00 | 508,00 | 485,00 | 516,00 | 500,00 001,00 | 019,00 | 932,00 | 028,00 | 100,00 |lanormal
433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 10719,00 | 932,00 | 102800 ) 100,00
433,00 | 508,00 | 485,00 | 516,00 | 500,00 001,00 | 10719.00 | 932,00 | 028,00 | 1010,00
493,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 100100 | 113,00 | 932,00 | 102800 | 100,00
433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 10719,00 | 932,00 | 028,00 ) 100,00
433,00 | 508,00 | 485,00 | 516,00 | 500,00 001,00 | 019,00 | 932,00 | 102800 | 101000 ||Abreviaturas:
433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 019,00 | 992,00 | 028,00 | 100,00 ||[LAl L. Advertencia Inferior
433,00 | 508,00 | 485,00 | 516,00 | 500,00 100,00 | 019,00 | 832,00 | 028,00 | 010,00 [[LAS | Advertencia Superiar
493,00 | 508,00 | 485,00 515,00 | 500,00 001,00 | 079,00 | 932,00 | 028,00 | 100,00 ||LCI L. Control Inferior
433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 1019,00 | 932,00 | 1028,00 | 100,00 [[LES L. Caontral Superior
433,00 | 508,00 | 485,00 | 516,00 | 500,00 001,00 | 10713.00 | 932,00 | 028,00 | 1010,00
433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 073,00 | 932,00 | 1028,00 ) 100,00
433,00 | 508,00 | 485,00 | 516,00 | 500,00 001,00 | 10713.00 | 932,00 | 028,00 | 1010,00
493,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 100100 | 173,00 | 932,00 | 102800 | 100,00
433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 10719,00 | 932,00 | 028,00 ) 100,00
433,00 | 508,00 | 485,00 | 516,00 | 500,00 001,00 | 10713.00 | 932,00 | 028,00 | 1010,00
433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 013,00 | 932,00 | 1028,00 ) 100,00
433,00 | 508,00 | 485,00 | 516,00 | 500,00 001,00 | 10713.00 | 932,00 | 028,00 ) 1010,00
493,00 | 508,00 | 485,00 515,00 | 500,00 100100 | 113,00 | 932,00 | 028,00 | 100,00
433,00 | 508,00 | 485,00 | 515,00 | 500,00 001,00 | 073,00 | 932,00 | 028,00 ) 100,00
Carta 500 | Carta 1000 F

Datos
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Carta control 500mg/L CaCO3

CARTA CONTROL MEDIA Y DESVIACION STANDARD FIJA 500mg/L CaCO3

S0

51500

g

S50

000

4eEL0

&0

45500
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Carta control 1000mg/L CaCO3

CARTA CONTROL MEDIA Y DESVIACION STANDARD FIJA pH7

101500

1010,00

FEE
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Registro de carta control de duplicados

HOJA DE TRABAJO
CONTROL DE CALIDAD DE DUPLICADOS

PARAMETRO: Alcalinidad

ErrolError aceptable:
La diferencia enire los resuliados de una deferminacion efectuada por duplicado no debe exceder de 10mg/L CaC03, caso contrario
ebera repetirse [a determinacion con una nueva myestra

u ml. | Diferencia
No FECHA Lahr:r:tiriu (colocar unidades) %Li;en':;? ‘Aceptahle LARORATORISTA
L1 L2 10
1 13/06/2020 JZ-20-0089-01 | 20000 | 20400 400 10 AT
2 16/06/2020 J-20-010201 | 25000 | 26000 1,00 10 ER
3 1710612020 JZ20-01501 | 20000 | 200,00 0,00 10 AT
4 29106/2020 J-20-012002 | 20000 | 20200 200 10 ER
9 06109/2020 J20-017501 | 26000 | 258,00 200 10 AT
0,00 10
000 10
0,00 10
0,00 10
0,00 10
0,00 10

C.CDUPLICADOS | Carta Control | (3)
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Carta control

Carta Control Duplicados

1200

1000

300

% RPD
S
(=]
=

0,00 T \\/I

Fecha de analisis

C.CDUPLICADOS | Carta Control 'H')'
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