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GLOSARIO

Analito: Cantidad o magnitud particular sujeta a medicion.

Matriz: Es el tipo de muestra natural o sintética en la que viene el analito de interés a determinar.
Blanco: Valor obtenido cuando el analito no esta presente en la muestra durante la medicion.
Limite maximo permisible: Cantidad maxima que puede ser aceptada en la descarga a un cuerpo
receptor o a un sistema de alcantarillado.

Material de referencia: Material o sustancia en la cual, uno o mas valores de sus propiedade5s
son suficientemente homogéneos y bien definidos, para ser utilizados para la calibracién de un
instrumento, la evaluacion de un método de medicion o para asignar valores a los materiales.
Validacién: Accion de probar que un procedimiento, proceso, sistema, equipo 0 método usado en
la produccién o control de un producto funciona de acuerdo a lo esperado y logra el resultado
propuesto.

Parametro: Variable que se utiliza como referencia para determinar la calidad del agua.
Coeficiente de determinacion (R?): Proporcion de la variacion total en la variable dependiente
(Y) que esté explicada por o se debe a la variacion en la variable independiente (X). El coeficiente
de determinacion es el cuadrado del coeficiente de correlacion, y toma valores de 0 a 1.
Desviacion estandar: Medida de como se dispersan los valores alrededor de la media en la
distribucion de valores.

Método analitico: Conjunto de operaciones especificas para caracterizar cualitativamente y
cuantitativamente a un analito en una determinada muestra. Adaptacion variada de una técnica,
para llevar a cabo una medida determinada.

Linealidad: Define la capacidad del método para obtener los resultados de los analisis
proporcionales a la concentracion de la sustancia.

Exactitud: Proximidad entre el resultado de una medicion y el valor verdadero del mesurando.
Precision: Grado de coincidencia entre los resultados de ensayos independientes. La precision
depende exclusivamente de la distribucion de los errores aleatorios y no esta relacionada con el
valor de referencia aceptado.

Repetibilidad: Proximidad entre los resultados de mediciones sucesivas del mismo mesurando,

realizadas bajo las mismas condiciones de medicién. (Aplicacion de un mismo procedimiento, a la



misma muestra homogénea, por el mismo operador, en intervalos cortos de tiempo, con el mismo
equipamiento instrumental, en el mismo lugar).

Limite de deteccion: La concentracion menor del analito que puede detectarse con un grado
especificado de certeza aplicando un determinado método de analisis. Contenido mas bajo que se
puede medir con seguridad estadistica razonable.

Limite de cuantificacién: Concentracion menor del analito que puede cuantificarse con un grado
especificado de certeza aplicando un determinado método de analisis. Contenido igual o mayor que
el menor punto de concentracion de la curva de calibracion.

Incertidumbre (de medida): Pardmetro, asociado al resultado de una medicion, que caracteriza la
dispersion de los valores que podrian ser razonablemente atribuidos al mesurando.

Curva de calibracion: Representacion grafica bidimensional que muestra la variacion de la sefial
analitica en funcion de la variacion de la concentracion de la solucion estandar

Sesgo: Error sistematico en un estudio que produce resultados que se desvian de los valores reales,

son sistematicamente diferentes de la verdad o incorrectas.



RESUMEN

El desarrollo del proyecto de practica profesional supervisada tuvo como objetivo realizar
la validacién de las metodologias analiticas: turbidez, sélidos totales disueltos y dureza total en
aguas de consumo humano y agua envasada.

El proyecto se desarroll6 en el Laboratorio de Alimentos y Toxicologia del Ministerio de
Salud, con el fin de salvaguardar la salud de la poblacion y conocer que las metodologias analiticas
pueden producir resultados confiables dentro del propdsito previsto.

La cuantificacion de turbidez se realiz6 por el método nefelométrico, los solidos totales
disueltos por el método conductimétrico y la dureza total por el método electrométrico; para cuyo
andlisis se hizo uso de nefelometro, médulo de conductividad con electrocelda de cinco anillos y
un titulador automatico respectivamente. Dichos métodos dentro del laboratorio fueron tomados
del Standard Methods for the Water and Wastewater edicion 24, al igual que documentacion interna
y notas de aplicacion especificas para los metodos conductimétrico y electrométrico.

Para la validacion se consideraron diferentes parametros a partir del tipo de método, ya sean
normalizados o normalizados modificados; esto segin la Guia de validacién del Organismo
Salvadorefio de Acreditacion G 9.6 VALIDACION DE METODOS ANALITICOS
FISICOQUIMICOS, version 2. Por lo que se evaluaron los parametros: linealidad como intervalo
lineal e intervalo de trabajo, exactitud, precision como repetibilidad y precision intermedia, limite
de deteccion, limite de cuantificacion e incertidumbre.

Posteriormente se realiz6 el tratamiento estadistico de los datos obtenidos con el fin de
garantizar la confiabilidad de los ensayos.

Concluyendo se declaran las metodologias analiticas como validadas dentro de los
parametros evaluados en el laboratorio con resultados dentro de los limites establecidos. Se
recomienda la calibracién oportuna de los equipos y mantener las condiciones bajo las cuales se

realizo la validacién.



CAPITULO |



18

1.0 INTRODUCCION

El agua es el recurso més valioso para nosotros y es esencial para todo tipo de actividades
y la vida en el planeta. Toda actividad depende en gran medida del agua y su calidad, como la
necesidad de agua para beber, la preparacion de alimentos y la higiene personal.

La calidad del agua que la poblacion recibe es una de las preocupaciones constantes, por
ello las normas y reglamentos que rigen este recurso listan los limites y requisitos a cumplir para
asegurar que no haran dafio alguno a la salud del consumidor.

Por lo tanto el Laboratorio de Alimentos y Toxicologia realiza la validacion de las
metodologias analiticas en el analisis de aguas de consumo humano y lograr tener una opinién
acerca de la calidad del recurso.

Se realizo la validacion de las metodologias analiticas para la determinacion de pardmetros
fisicoquimicos como son: turbidez por nefelometria, sélidos totales disueltos por conductimetria y
dureza total por electrometria en agua de consumo humano y agua envasada para mantener el
aseguramiento de la calidad y demostrar que los métodos de estudio cumplen con los requisitos
especificos para su uso.

Desarrollando tres etapas para cumplir con los requisitos de la validacion y los objetivos
planteados: establecimiento del protocolo de validacion, realizacion de la validacién y la
elaboracion de un resumen del informe de validacion. En un periodo de 6 meses a partir de marzo
a septiembre del 2023.

La validacion es el proceso establecido para la obtencién de pruebas documentadas y
demostrativas de que un método de analisis es lo suficiente fiable y reproducible para producir el
resultado previsto dentro de intervalos o pardmetros definidos y para el proposito requerido. La
validacion se basa junto a la reglamentacién actual para el control de calidad del agua, dichos
reglamentos son el Reglamento Técnico Salvadorefio 13.02.01:14 Agua. Agua de Consumo
Humano. Requisitos de Calidad e Inocuidad y la Norma Salvadorefia Obligatoria 13.07.02:08
Agua. Agua envasada las cuales presentan los limites permisibles para los pardmetros evaluados.

Siendo para el Reglamento Técnico Salvadorefio 5 Unidades Nefelométricas de Turbidez
(UNT) para turbidez, 500 mg/L en dureza total y 1000 mg/L en solidos totales disueltos. Segun la
Norma Salvadorefia Obligatoria 1 UNT para turbidez, 400 mg/L en dureza total y 600 mg/L en

solidos totales disueltos respectivamente.
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No obstante el agua de consumo humano segura, no ocasiona ningun riesgo significativo
para la salud cuando se consume a lo largo de toda una vida, aun cuando se tengan agua
contaminadas por estos parametros. Sin embargo puede influir en pardmetros estéticos como
apariencia y aceptabilidad. La aceptabilidad por los consumidores es posiblemente el factor mas
importante que se debe tener en cuenta al decidir si recomendar o no a los consumidores que usen
el agua para beber o realizar otras actividades.

El proceso de validacion de los métodos que se presentan se concentra en el proceso de
evaluar los parametros de rendimiento. Siendo que estos se establecen de acuerdo al tipo de método
evaluado segun la Guia de validacion G 9.6 Validacion de Métodos Analiticos Fisicoquimicos;
donde se incluyen: linealidad, exactitud, precision, limite de deteccidn, limite de cuantificacion e
incertidumbre.

Se presenta un resumen del informe de validacion para la cuantificacion de las metodologias
analiticas evaluadas, el cual contendra la informacion suficiente para poder concluir con el
tratamiento estadistico de los datos y su posterior discusion acerca de la validacion que se ha
desarrollado. Demostrando que un método es utilizable para un analito en una matriz determinada

con forme a los resultados obtenidos.
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2.0 OBJETIVOS

2.1 Objetivo general:
Validar el método analitico para la cuantificacion de turbidez por método nefelométrico,
solidos totales disueltos por conductimetria y dureza total por electrometria en aguas de

consumo humano y agua envasada.

2.2 Objetivos especificos:

2.2.1 Disefiar un protocolo de Validacion del método analitico para la cuantificacion de turbidez
por método nefelométrico, sélidos totales disueltos por conductimetria y dureza total por
electrometria en aguas de consumo humano y agua envasada segun el Standard Methods
for the examination of water and wastewater 24rd Edicion (2130B método nefelométrico;
2510B metodo conductimétrico y 2340C método titrimétrico con EDTA).

2.2.2 Realizar la validacion de los métodos analiticos evaluando su desempefio en la
cuantificacion de turbidez, sélidos totales disueltos y dureza total en aguas de consumo
humano y agua envasada.

2.2.3 Elaborar un resumen del informe de validacién basado en la guia de validacion G 9.6
Validacion De Métodos Analiticos Fisicoquimicos, version 2 del Organismo Salvadorefio
de Acreditacion (OSA).
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3.0 MARCO TEORICO
3.1 El agua.

El agua es uno de los recursos mas importantes para la vida en el planeta. Los seres humanos
dependemos de su disponibilidad no solo para el consumo doméstico, sino también para el
funcionamiento y la continuidad de las actividades agricolas e industriales. *

En las Gltimas décadas, con la finalidad de producir mas alimentos y energia, asi como de
dotar del servicio de agua potable a una poblacién cada vez mas numerosa, la demanda por el
liquido ha crecido significativamente. * siendo que el agua es un recurso renovable pero finito. 2

Segun el Diccionario de la Real Academia Espafiola, el agua se define como: “Cuerpo
formado por la combinacién de un volumen de oxigeno y dos de hidrégeno. Liquido, inodoro,
insipido en pequefa cantidad incoloro y verdoso en grandes masas, que refracta la luz, disuelve
muchas manchas, se solidifica por el frio, se evapora por el calor y mas o menos puro, forma la

lluvia, los manantiales, los rios y los mares.” 3

Es un material flexible, un solvente extraordinario, un reactivo ideal en muchos procesos
metabolicos; tiene una gran capacidad calorifica y tiene la propiedad de expandirse cuando se
congela. 2

Se ha estimado que del total de agua en el planeta, solo 2.5 % corresponde a agua dulce.
Este porcentaje localizado principalmente en rios, lagos, glaciares, mantos de hielo y acuiferos del
mundo. Casi tres cuartas partes del agua dulce estan contenidas en los glaciares continentales, asi
como el hielo, de los cuales alrededor de 97 % son practicamente inaccesibles para su uso.

Del agua dulce existente en el planeta 30 % corresponde a agua subterranea, 0.8 % a
Permafrost y solo el 0.4 % a aguas superficiales y en la atmosfera. *

Aun cuando el tema del agua se ha centrado principalmente en las necesidades humanas, es
indispensable destacar su importancia como elemento clave para el funcionamiento y
mantenimiento de los ecosistemas naturales y su biodiversidad. !

En la vida cotidiana la percepcion directa de las sustancias disueltas en el agua lleva a
clasificarla en agua dulce y salda. Al agua natural con una baja concentracién de sales (< 1.000
mg/L) se llama agua dulce; y con tratamiento se usa para producir agua potable. El agua natural
que contiene una concentracion de sales mayor a 3.000 mg/L se considera salada (agua de mar
contiene un promedio de 34.000 y 35.000 mg/L). *
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El agua posee propiedades Unicas que la hacen esencial para la vida, como lo son: 2

- Existe en las tres fases, solida, liquida y gaseosa dentro de los limites de temperatura
y presion naturales en la tierra.

- Tiene una gran capacidad calorifica. Puede absorber una cantidad de calor
importante sin aumentar demasiado su temperatura.

- Tiene las propiedad de expandirse cuando se congela (en realidad, la expansion
comienza a los 4° C).

- Alta constante dieléctrica: permite la disolucion de sustancias ionicas y favorece su
ionizacion.

- Alto calor latente de fusion: estabiliza la temperatura de los cuerpos de agua en el
punto de congelacion.

- Alto calor de vaporizacion: influye en la transferencia del calor del vapor de los
cuerpos de agua y el vapor atmosférico.

- Alta tensién superficial. . Esto significa que el agua es pegajosa y elastica y tiende

a unirse en gotas en lugar de separarse en una capa delgada y fina.

El agua es esencial para la vida y todas las personas deben disponer de un abastecimiento
satisfactorio (suficiente, seguro y accesible). La mejora del acceso al agua de consumo humano
puede proporcionar beneficios tangibles para la salud. °

En este sentido es importante conocer a cerca de los tipos de agua de consumo humano:

- Agua potable o agua para consumo humano: agua que cumple con los valores de los
parametros microbiologicos, fisicos, quimicos y radioldgicos establecidos en el presente
reglamento y que puede ser utilizada para todo uso doméstico, incluida la higiene personal y no
represente riesgos para la salud segln el Reglamento Técnico Salvadorefio (RTS) 13.02.01:14. °

- Agua envasada: es aquella apta para el consumo humano, contenida en recipientes
apropiados, aprobados por la autoridad competente, con cierre hermético que garantice las
caracteristicas de cumplimiento de la Norma Salvadorefia Obligatoria (NSO) 13.07.02:08, sin
aditivos que modifiquen sus caracteristicas organolépticas, debiendo permanecer en tal condicion
hasta que llegue a manos del consumidor.

El agua embotellada y en recipientes se encuentra disponible ampliamente en los paises

industrializados y en desarrollo. Los consumidores compran agua de consumo humano envasada
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debido al sabor, la conveniencia o la moda, pero la seguridad y los beneficios potenciales para la

salud también son consideraciones importantes.

3.1.1 Composicion del agua.
- Composicion de las aguas naturales: iones mayoritarios, minoritarios y trazas.

La salinidad total de las aguas superficiales continentales esta determinada normalmente
por la presencia de los cationes sodio, calcio, magnesio y potasio y de los aniones cloruros, sulfato
y bicarbonato-carbonato. Las relaciones de equivalentes entre los principales iones en el orden
mundial, tienden a ser, Ca?* > Mg?* > Na* > K* y HCO3 > SO4* > CI-. 2

Las concentraciones de K* y CI" son relativamente conservativas, es decir sufren pequefias
variaciones inducidas por cambios ambientales o por su utilizacion por seres vivos. En cambio, las
concentraciones de HCOs™, el SO4* y el Ca?* dependen de procesos de precipitacion-disolucion,

del metabolismo microbiano y de cambios climaticos.

3.2 Caracteristicas fisico-quimicas del agua.

La naturaleza fisicoquimica del agua, asi como su abundancia y distribucion hacen de esta
especie quimica la mas importante de todas las conocidas. ® Las propiedades fisicas y quimicas del
agua son muy importantes para la supervivencia de los ecosistemas. Es la sustancia mas abundante
en el planeta y la Gnica que se encuentra en la atmdsfera en estado liquido, solido y gaseoso °; a
temperatura ambiente, el agua pura es inodora, insipida e incolora. *°

Estas propiedades se atribuyen principalmente a los enlaces de hidrogeno o bien Ilamados
puentes de hidrogeno.®

Entre las moléculas de agua se establecen enlaces por puentes de hidrégeno debido a la
formacion de dipolos electrostaticos que se originan al situarse un atomo de hidrégeno entre dos
atomos mas electronegativos, en este caso de oxigeno. 1°

Esta caracteristica le permite facilitar las reacciones bioquimicas necesarias para la vida, de
modo que, por ser tan importante, es también muy abundante en los organismos vivos.

El agua es usada para muchas finalidades y en cada caso se requiere una calidad particular,

siendo importante no utilizar agua de calidad superior para un uso que no lo requiera.
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Esta calidad se califica segun los requisitos en que los estandares fisicos, quimicos y
bioldgicos son fijados por las normas. Es importante conocer estos requisitos para determinar si se
requiere tratamiento para alcanzar la calidad deseada. Es necesario que los ensayos que evaltdan
dichos pardmetros de calidad, deban tener aceptacion universal a fin de que sean posibles las

comparaciones con los estandares de calidad.

3.2.1 Propiedades fisicas.

Propiedades que se pueden medir u observar sin alterar la composicion de la sustancia.
Entre estas se pueden mencionar la densidad, su propiedad disolvente, polaridad, conductividad,
capilaridad, tension superficial, calor especifico, temperatura de fusion y ebullicion, etc.

Tabla N°1. Propiedades fisicas del agua.'?

Propiedad Descripcion

La densidad del agua liquida es altamente estable y varia poco con los
cambios de temperatura y presion. A presion normal de 1 atmasfera, el
agua liquida tiene una minima densidad a 100 °C, cuyo valor
Densidad aproximado es 0,958 Kg/l. Mientras baja la temperatura va aumentando
la densidad de manera constante hasta llegar a los 3,8 °C donde alcanza
una densidad de 1 Kg/L. Esta temperatura representa un punto de

inflexion y es cuando alcanza su maxima densidad a presion normal.

La conductividad eléctrica de una muestra de agua es la expresion
numeérica de su capacidad para transportar una corriente eléctrica. Esta
capacidad depende de la presencia de iones en el agua, de su
Conductividad concentracion total, de su movilidad, de su carga y de las
concentraciones relativas, asi como de la temperatura.

En la mayoria de soluciones acuosas, cuanto mayor es la concentracion

de sales disueltas, mayor es su conductividad eléctrica.
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Tabla N°1. Propiedades fisicas del agua. (Continuacion).

Presenta su punto de ebullicion de 100 °C (373,15 K) a presién de una
Temperatura de fusion | atmosfera. El calor latente de evaporacion del agua a 100 °C es 540
y ebullicion cal/g (0 2260 J/g) Tiene un punto de fusion de 0 °C (273,15 K) a presion

de una atmésfera.

Fuente: Elaboracion propia

3.3 Calidad del agua de consumo humano.

El deterioro de la calidad del agua es un gran problema que va en aumento, y es considerado
uno de los principales problemas ambientales. Las principales causas, tanto para el agua dulce
como la salada, son los vertidos incontrolados de las aguas residuales urbanas e industriales,
muchas veces sin tratamiento, asi como las practicas agricolas deficientes. La contaminacion
atmosférica, la acumulacion de sustancias quimicas en suelos y sedimentos, el exceso de bombeo
de aguas subterraneas, la mineria y otras industrias de extraccion, la destruccion de zonas
pantanosas, también contribuyen a su deterioro. 2

La disponibilidad de agua es de suma importancia para la vida y el desenvolvimiento
econdmico de cualquier region del mundo. Los recursos disponibles deben repartirse entre
numerosos usuarios ademas de tener en cuenta las necesidades del medio ambiente. 2

La situacion de la disponibilidad del agua no refleja cabalmente la magnitud del problema
que enfrentan las sociedades y los ecosistemas naturales. Debido a la descarga continua de aguas
residuales domésticas e industriales sin un tratamiento que elimine los contaminantes que
contienen, como de los escurrimientos con fertilizantes y plaguicidas provenientes de las
actividades agricolas y pecuarias asentadas en las diferentes cuencas, la calidad de las aguas
superficiales y subterraneas se afecta negativamente, poniendo en riesgo la salud de la poblacion y
la integridad de los ecosistemas. *

La calidad del agua es un atributo que se define en funcion del uso que se le asigna (por
ejemplo, como agua potable, para recreacién, para uso agricola o industrial), lo que implica
necesariamente la existencia de estandares de calidad especificos para los distintos usos.

El aprovisionamiento de agua para uso domestico es el mas exigente, en términos de calidad

y seguridad del suministro. La calidad de agua tiene consecuencias directas en la salud humana.
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La salud humana depende no sélo de la cantidad de agua suministrada, sino principalmente

de la calidad. 2

- Derecho humano al agua y saneamiento

Art. 1.- El Salvador reconoce el derecho humano al agua siendo este el derecho de todas las
personas, a disponer agua de calidad, suficiente, segura, accesible y asequible. Asimismo, también
reconoce el derecho humano al saneamiento siendo este el derecho que tienen las personas sin
discriminacion alguna a un saneamiento que sea salubre, higiénico, seguro, social y que garantice
la dignidad. Ambos derechos son componentes del derecho a un nivel de vida adecuado. 13

La calidad del agua de un cuerpo superficial o subterrdneo depende de multiples factores,
algunos de los cuales la reducen directa o indirectamente.

Entre los factores que reducen la calidad del agua destacan:

Las descargas directas de agua o residuos solidos provenientes de las actividades
domesticas, agropecuarias o industriales; la disposicion inadecuada en el suelo de residuos s6lidos
urbanos o peligrosos puede ocasionar, indirectamente, que escurrimientos superficiales y lixiviados
contaminen los cuerpos de agua y los acuiferos.

Por otro lado, y actuando para mejorar la calidad del agua, esta la capacidad natural de los
ecosistemas acuaticos para descomponer o inmovilizar los contaminantes. *

La contaminacidn consiste en una modificacion generalmente, provocada por el hombre, la
cual es de origen antropogénico. De igual forma la contaminacion de las fuentes de agua puede ser

de origen natural, sin embargo la mayoria de los casos es por causas del hombre.

- Impactos antropogeénicos sobre la calidad del agua.

Con el advenimiento de la industrializacion y el aumento de la poblacion, se han
incrementado las necesidades de agua, cada vez con mejor y mayor calidad. A su vez los
requerimientos han emergido principalmente para: agua potable e higiene personal.

Aunque el mayor porcentaje de la degradacion de la calidad del agua, a nivel mundial, es
debida a las influencias antropogeénicas, hay eventos naturales y catastrofes ambientales que pueden
ser localmente graves deterioros del ambiente acuatico. La recuperacion de la calidad de las agua

naturales toma con frecuencia muchos afios. *
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En general, los contaminantes pueden ser liberados al ambiente como gases, sustancias
disueltas o en forma particulada. La mayor fuente de contaminacion de las aguas superficiales es
la acumulacion y descarga de las aguas residuales domésticas, agricolas, industriales, ganaderas,

etc.

Una vez la causa de la degradacion de la calidad del agua ha sido eliminada o reducida, el
periodo de recuperacion puede tardar mucho tiempo; de ahi que hayan principios o niveles de
tolerancia establecidos por las autoridades ambientales. EI proceso de fijar estos pardmetros se
desarrolla a través de experimentos cientificos, pudiendo estar basados en la morbilidad o toxicidad
cronica para el hombre o vida acuatica.

Entre los parametros ambientales que se usan como indicadores de la calidad del agua estéan:
pH, conductividad eléctrica, dureza, oxigeno disuelto, demanda quimica de oxigeno, demanda
bioquimica de oxigeno, turbidez, sulfatos, nitratos, nitritos, amonio, fosfatos y metales pesados. 4

Generalmente, los parametros que se utilizan para determinar la calidad de un agua pueden
ser: 12

- Fisicos: Estos pardmetros dan una informacion clara de determinadas caracteristicas
del agua, como son el pH, los solidos en suspension, color, olor, sabor, temperatura,
turbidez, conductividad, etc.

- Quimicos inorganicos: abarca todos los cationes, aniones, metales traza,
determinados indices de contaminacion, etc.

- Quimicos organicos: son el grupo mas amplio y complejo, abarcando por un lado
indicadores del contenido organico en general, como la Demanda Biol6gica de
Oxigeno, Carbono Organico Total, o bien otros como aceites y grasas, plaguicidas,
detergentes,*? dureza, oxigeno disuelto, materia organica, nutrientes y metales
pesados.? etc. La determinacion de estos parametros también puede presentar
complejidad.

- Microbioldgicos: Abarcan dos amplios campos muy diferenciados: los bacterianos
y los de los demas organismos, vegetales o animales, susceptibles de estar presentes
en las aguas.

- Radioldgicos: Como mas importantes abarcan las particulas alfa y beta y las

radiaciones gamma.
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Es importante tomar en cuenta aspectos que, aunque no directamente relacionado a la salud,
son parte importante en la definicion de la calidad del agua para consumo humano, como son las
percepciones de los consumidores relacionadas a aspectos estéticos. De esta manera, las
percepciones de los consumidores en respecto a la turbidez, el color, el sabor y el olor son
parametros importantes de calidad del agua. Estos parametros indican: 1°

Tabla N°2. Percepciones de los consumidores: turbidez — color — sabor - olor.1°

Turbidez En exceso de cinco UNT que es un pardmetro objetable por los
consumidores.
Color Idealmente el agua no deberia presentar color. Este puede estar relacionado

con la presencia de materia organica o sustancias industriales altamente
coloradas. La experiencia muestra que los consumidores pueden llegar a
buscar alternativas, muchas de ellas inseguras, cuando las fuentes de agua
presentan niveles de color estéticamente desagradables (que exceden las 15
unidades de color verdadero TCU).

Olor Normalmente es asociado con la presencia de sustancias organicas o por la
contaminacion industrial.
Gusto El agua deberia ser libre de gusto y olores objetables por los consumidores.

Normalmente son las causas mas comunes de queja de los consumidores.
Pueden ser un indicador de cambio en la calidad asi como deficiencia en el
proceso de tratamiento.

Las percepciones de la calidad del agua de los usuarios son buenos predictores de la calidad
efectiva del agua. Del total de agua usado el 31.9% es para uso doméstico, el 20.7% es para uso

industrial y el 47% del sector agricola. 1°

3.4 Indicadores de la calidad del agua.

Agua potable es la que contiene sustancias extrafias en cantidades comprendidas dentro de
ciertos limites que la hacen apta para el consumo humano.** Por ello mantener estas cantidades es
importante para los consumidores ya que si bien el agua puede verse cristalina, esta podria contener

elementos en concentraciones altas que la hacen perjudiciales en la salud.

3.4.1 Turbidez.

La turbidez, expresada generalmente como unidades nefelométricas de turbidez (UNT),

describe la pérdida de claridad del agua causada por particulas en suspensién (por ej., arcilla y
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sedimentos), precipitados quimicos (por ej., manganeso Yy hierro), particulas organicas (por ej.,
desechos vegetales) y organismos.®

Se define la turbidez segun el RTS como: expresion de la propiedad Optica de la muestra,
que causa que los rayos de luz se dispersen y absorban, en lugar de ser transmitidos en linea recta
a través de la muestra, debido a la presencia de sélidos suspendidos en el agua.®

Definida en términos generales como una mezcla que oscurece y disminuye la claridad
natural o transparencia del agua.*

Se mide la extension con la que un rayo de luz es reflejada en su paso por el agua con un
angulo de 90°. Esta reflexién se produce debido al efecto Tyndall que caracteriza a los sistemas
coloidales.?

A medida que aumenta la turbidez, reduce la claridad del agua a la luz transmitida al hacer
que la luz se disperse y se adsorba.'* Los resultados de turbidez se obtienen a partir de la dispersion
y absorcion de la luz incidente sobre las particulas, y estan controladas por el tipo y concentracion
de materia suspendida.*

Turbiedad es un pardmetro amplio usado alrededor del mundo para describir la calidad del
agua.t?

La turbidez es un parametro estético importante, siendo visibles turbidez de 4 UNT vy
superiores, que afectan la apariencia y la aceptabilidad del agua potable para los consumidores.*

Es producida por materiales en suspension como arcilla, cieno 0 materias organicas e
inorganicas finamente divididas, compuestos organicos solubles coloreados, plancton y otros
microorganismos. Tales particulas varian en tamafio desde 0.1 hasta 1000 nm (nanometros) de
diametro.*

La precision y la sensibilidad siempre son importantes, pero suelen ser mas criticas cuando
se miden turbidez por debajo de 1 UNT. Aunque diferentes instrumentos pueden producir cierto
grado de variabilidad, los medidores de turbidez pueden brindar resultados consistentes y
confiables, siempre que se implementen una calibracion y mantenimiento cuidadosos,
procedimientos operativos estandar y capacitacion de analistas.

Dado que la turbidez medida en las muestras recolectadas puede cambiar como resultado
de las variaciones de temperatura, la floculacién de particulas y la sedimentacion, las muestras

deben analizarse lo antes posible.'
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La materia presente en el agua se puede encontrar disuelta, en suspension (particulada) o
coloidal. La turbidez es un parametro usado habitualmente en aguas naturales como indicador de
la presencia de solidos, especialmente coloidales.?

En el agua de consumo humano, ciertos organismos perjudiciales o las particulas que los
protegen de los procesos de desinfeccion afectan en forma adversa la calidad del agua.
Generalmente las aguas turbias son rechazadas; las comunidades se resisten a utilizarlas, aunque
la calidad quimica y bacterioldgica sea satisfactorias. A veces el agua aunque este muy clara puede
encontrarse contaminada por virus o productos toxicos que no son causantes de turbidez.

El aumento de la turbidez reduce la claridad del agua al limitar la transmision de la luz.
Debajo de 4 UNT, la turbidez se puede detectar solo con instrumentos, pero con 4 UNT 0 mas,
puede verse una suspension de color blanco lechoso, barroso, rojo-marrén o negra. Los grandes
sistemas de agua municipales deben producir consistentemente agua sin turbidez visible (y deben
ser capaces de alcanzar 0.5 UNT antes de la desinfeccion en todo momento y un promedio de 0.2

UNT o menos).’

3.4.2 Solidos totales disueltos.

A la conductividad se la define como la capacidad de que una sustancia pueda conducir la
corriente eléctrica, y por tanto es lo contrario de la resistencia eléctrica. La unidad de medicion
utilizada cominmente es el Siemens/cm (S/cm), en millonésimas (10°) de unidades, es decir
microsiemens/cm (uS/cm).*®

También se le conoce como residuo filtrable y es la concentracion de sustancias disueltas
en el agua, e incluye materia mineral y organica, este o no en forma ionica.*® No es un parametro
especifico de una especie concreta sino que engloba al conjunto de iones.?

Esta capacidad depende de la presencia de iones, de su concentracién total, de su movilidad,
valencia y concentraciones relativas, asi como de la temperatura.’

Puesto que a mayor temperatura, menor viscosidad, y a menor viscosidad, mayor libertad
de movimiento, la temperatura también tiene una marcada influencia sobre la conductividad
eléctrica de un sistema acuoso. Si bien el incremento de la conductividad eléctrica con la
temperatura puede variar de un ion a otro, en general, se acepta que ésta aumenta en promedio un

3% por cada grado centigrado que aumente la temperatura.?
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Los sélidos totales disueltos (TDS) son la suma de todos los minerales, metales y sales
disueltas en el agua y es un buen indicador de la calidad del agua.*®

El contenido de minerales, determinado por los solidos totales disueltos, es un rasgo
esencial en cualquier cuerpo de agua y es consecuencia entre el balance entre disolucién y
precipitacion.*

Los sélidos totales disueltos comprenden las sales inorganicas (principalmente de calcio,
magnesio, potasio y sodio, bicarbonatos, cloruros y sulfatos) y pequefias cantidades de materia
organica que estan disueltas en el agua. ® La materia organica que contribuye al TDS se determina
en términos de demanda bioquimica de oxigeno y demanda quimica de oxigeno.*®

Al hablar de estas sales inorganicas se tiene que para las aguas dulces o naturales los iones
mas correlacionados especialmente con el TDS son el cloruro, sodio y magnesio.?

Los TDS presentes en el agua de consumo humano provienen de fuentes naturales, aguas
residuales, escorrentia urbana y aguas residuales industriales. Debido a las diferentes solubilidades
de diferentes minerales, las concentraciones de TDS en el agua varian considerablemente de unas
zonas geoldgicas a otras.

En cuanto a la aceptabilidad de las aguas con presencia de TDS en concentraciones
representativas, el sabor del agua con una concentracion de TDS menor que 600 mg/L suele
considerarse aceptable, pero a concentraciones mayores a aproximadamente 1000 mg/L, la
aceptabilidad del sabor del agua de consumo humano disminuye significativa y progresivamente.

No se dispone de datos confiables sobre posibles efectos para la salud asociados a la
ingestion de TDS presentes en el agua de consumo humano y no se propone ningun valor de
referencia basado en la salud. No obstante, la presencia de concentraciones altas de TDS en el agua
de consumo humano puede resultar desagradable para los consumidores.®

Los sdlidos totales disueltos, expresados en mg/L, pueden ser obtenidos por multiplicacion
de la conductividad con un factor comprendido entre 0.55-0.75 en las agua de baja conductividad

como el agua dulce, (este factor puede ser determinado por cada cuerpo de agua).*

3.4.2.1 Relacion de conductividad y TDS.

La conductividad y los sélidos totales disueltos son parametros de calidad del agua que se

utilizan para describir el nivel de salinidad.



34

El proceso de obtencion de TDS a partir de una muestra de agua es mas complejo que el de
conductividad. Mientras que el analisis de TDS es muy importante porque puede ilustrar la calidad
del agua subterranea. La conductividad es la medida de la capacidad del liquido para conducir una
carga eléctrica, su capacidad depende de las concentraciones de los iones disueltos, la fuerza idnica
y la temperatura de las mediciones.?

La conductividad se puede medir de forma sencilla y econdmica mediante un medidor
portatil; mientras que el analisis de TDS es mas dificil y costoso ya que necesita mas equipos y
tiempo® (método gravimétrico).

Estos dos pardmetros estan correlacionados y normalmente se expresan mediante una
ecuacion, de modo que la concentraciéon de TDS pueda calcularse a partir del valor de
conductividad % (Ec. 1).

El valor de k aumenta junto con el aumento de iones en el agua, 2° 0 bien dependiendo del
tipo de agua las cuales tienen concentraciones diferentes de conductividad (Tabla 4).
Proporcionando asi un valor de k especifico para un rango especial de conductividad.

En soluciones acuosas la conductividad es directamente proporcional a la concentracién de

sdlidos disueltos, por lo tanto cuanto mayor sea dicha concentracion, mayor sera la conductividad.*8

3.4.3 Dureza total.

La dureza se define como la suma de todos los cationes multivalentes presentes en el agua.
Los mas importantes son calcio y magnesio y suele calcularse su valor como la suma de ellos.

La dureza se expresa, no en concentracién molar de iones, sino como la masa en miligramos
por litro de carbonato de calcio (mg/L CaCOs3).2

La dureza de las aguas esta producida por la presencia de iones metalicos como el Ca*?y
Mg*? en disolucion. Pero de hecho todos los cationes divalentes originan dureza.®

La concentracidn relativa de los iones 0 microcomponentes mas importantes del agua, en
orden decreciente, es la siguiente: 2

Ca?* > Na* > Mg?" > K* Para los cationes

HCO?% > SO4% > CI" Para los aniones
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Los iones de calcio y magnesio son los principales cationes bivalentes y conjuntamente
constituyen el 95% de lo que se conoce como Dureza del Agua, la cual es una mezcla compleja 'y
variable de cationes y aniones.

El término dureza se refiere al contenido total de iones alcalinotérreos que hay en el agua.
Como la concentracion de Ca®* y Mg?*, es normalmente, mucho mayor que la del resto de iones
alcalinotérreos, la dureza es practicamente igual a la suma de las concentraciones de estos dos
iones.?

Dureza = [Ca?'] + [Mg?']

Los compuestos de calcio (Ca?") son estables en agua cuando el diéxido de carbono esta
presente, pero su concentracion puede caer cuando el carbonato de calcio se precipita debido al
incremento de la temperatura del agua, la actividad fotosintética o por la pérdida de dioxido de
carbono causada por el incremento de la presion. Las concentraciones de calcio en las aguas
naturales son tipicamente menores de 15 mg/L, aunque para aguas asociadas con rocas ricas en
carbonato, las concentraciones pueden estar entre 30 y 100 mg/L.*

El calcio se disuelve practicamente de todas las rocas, y, por lo tanto, se detecta en todas
las aguas.?*

El magnesio se encuentra en las aguas naturales como Mg?* y procede principalmente de
la meteorizacion de las rocas que contienen minerales de ferromagnesio y de las rocas que
contienen carbonatos. La concentracion natural del magnesio en las aguas puede llegar a més de
100 mg/L, dependiendo del tipo de roca. Aunque el magnesio se usa en muchos procesos
industriales, estos contribuyen relativamente poco al contenido total de magnesio en las aguas
superficiales.*

En el mundo existen una serie de clasificaciones del agua respecto a su contenido de dureza,
siendo la clasificacion mas utilizada la de la Organizacion Mundial de la Salud (OMS).%

Tabla N°3. Clasificacion de aguas segun el grado de dureza.?*

CaCO3z (mg/L) Tipo de agua
0-60 Blanda
61-120 Moderadamente dura
121-180 Dura
>180 Muy dura
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La determinacion de la dureza es una prueba analitica util, que mide la calidad del agua
para usos domeéstico e industrial. Es una prueba importante para la industria, ya que al calentar el
agua dura precipita el carbonato de calcio, el cual ocluye calderas y tuberia.?

Las aguas duras, al calentarlas, forman precipitados de carbonato de calcio. Por otra parte,
las aguas blandas, con una dureza menor a 100 mg/L, pueden tener una capacidad de amortiguacién
del pH baja y ser, por tanto, mas corrosivas para las tuberias de agua.

Los consumidores notaran probablemente los cambios de la dureza del agua. La
aceptabilidad por parte de la poblacion del grado de dureza del agua puede variar
considerablemente de una comunidad a otra.’

La dureza de las aguas varia considerablemente en los diferentes sitios; en general las aguas
superficiales son mas blandas que las aguas profundas, la dureza de las aguas refleja la naturaleza
de las zonas geologicas con las que el agua ha estado en contacto. Aguas duras que exceden los
limites establecidos por las entidades de control sanitario, afectan el umbral del gusto en los
humanos.?

El valor del umbral gustativo del ion calcio se encuentra entre 100 y 300 mg/L, dependiendo
del anion asociado, mientras que el del magnesio es probablemente menor que el del calcio. En
algunos casos, los consumidores toleran una dureza del agua mayor que 500 mg/L.°

La dureza es un factor importante en el sabor del agua, aungue por encima de 500 mg/L el
agua tiene sabor desagradable.®

Un desfase en la concentracion de estos iones metalicos no alcalinos presentes en el agua y
expresado en equivalentes de carbonato de calcio, denotan la calidad de esta.?? Su cuantificacion
viene dada segun el equipo al determinar los puntos de equivalencia de los iones calcio y magnesio
durante la valoracion, determinados segun las ecuaciones (2, 3 y 4) obteniendo la concentracién en
mg/L de CaCOsa.

Sin embargo, no se propone ningun valor de referencia basado en efectos sobre la salud

para la dureza del agua de uso y consumo humano.®
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3.5 Fundamento del método.
3.5.1 Fundamento del método nefelométrico.

Un haz de luz dirigido permanece relativamente imperturbable cuando se transmite a través
de agua absolutamente pura, pero incluso las moléculas en un fluido puro dispersaran la luz hasta
cierto punto. Por lo tanto, ninguna solucion tendra una turbidez cero. En muestras que contienen
solidos en suspension, la forma en que la muestra interfiere con la transmisién de luz esta
relacionada con el tamafio, la forma y la composicion de las particulas en la solucién y con la
longitud de onda (color) de la luz incidente.?

El indice de refraccion de una particula es una medida de cdmo redirige la luz que pasa a
través de ella desde otro medio, como el fluido de suspensidn. El indice de refraccion de la particula
debe ser diferente al indice de refraccion del fluido de muestra para que se produzca la dispersion.

A medida que aumenta la diferencia entre los indices de refraccion de la particula
suspendida y el fluido en suspension, la dispersion se vuelve mas intensa.

Efectos sobre el tamafio, forma, color y concentracion en la dispersion de la luz: 2
- Tamafio.

Una particula diminuta interactta con la luz incidente al absorber la energia de la luz y
luego, como si fuera una fuente de luz puntual, reirradia la energia de la luz en todas las direcciones.
Esta nueva radiacion omnidireccional constituye la “dispersion” de la luz incidente.

La distribucion espacial de la luz dispersada depende de la relacion entre el tamafio de las
particulas y la longitud de onda de la luz incidente.

- Forma.

La forma de las particulas y el indice de refraccion también afectan la distribucion y la
intensidad de la dispersion. Las particulas esféricas exhiben una mayor relacion de dispersion
adelante-atras que las particulas enrolladas o en forma de varilla.

- Color.

El color de los s6lidos en suspension y el fluido de la muestra son significativos en la

deteccion de luz dispersa.
- Concentracion.
La dispersion de la luz se intensifica a medida que aumenta la concentracion de particulas.

Pero a medida que la luz dispersa choca con mas y mas particulas, se produce una dispersion
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multiple y aumenta la absorcién de la luz. Cuando la concentracion de particulas supera cierto
punto, los niveles detectables de luz transmitida y dispersada caen rapidamente, marcando el limite

superior de turbidez medible.

3.5.1.1 Instrumento (Nefelometro).
El sistema dptico del instrumento normalmente incluye una lampara, lentes y aberturas para
enfocar la luz, un detector de 90 grados para controlar la luz dispersa. %

90°
Detector

| | ! transmitido

- Luz
| | Detector

Lente Muestra
Celila

Lampara

Figura N°1. Sistema 6ptico general del turbidimetro.?

3.5.2 Fundamento del método conductimetrico.
- Medida de conductividad *°

Es posible diferenciar los distintos conductivimetros segin el método de medicion que
utilicen, es decir amperométrico o potenciométrico.

El sistema amperimétrico aplica una diferencia potencial conocida a dos electrodos y mide
la corriente que pasa a través de ellos.

Se recomienda el sistema amperométrico para soluciones con baja concentracion de sélidos
disueltos, generalmente hasta un gramo por litro (aproximadamente 2000 puS/cm).

El sistema potenciométrico de cuatro anillos esta basado en el principio de induccion, y
elimina los problemas comunes asociados al sistema amperométrico como los efectos de la
polarizacion. Los dos anillos externos aplican un voltaje alternativo e inducen un bucle de voltaje
en la solucion. Los dos anillos internos miden las bajadas de voltaje inducidas por el bucle de
corriente, que depende de la conductividad de la solucion. Una capa de PVC mantiene el campo de
corriente fijo y constante.
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Utilizando el método de 4 anillos es posible medir la conductividad con rangos de hasta
200,000 puS/cm y 100g/L. Por tanto se presenta como el método mas efectivo para la medida de la
conductividad eléctrica en disoluciones.

En general, el flujo de electricidad a través de un conductor es debido a un transporte de
electrones. Segun la forma de llevarse a cabo este transporte, los conductores eléctricos pueden ser
de dos tipos: conductores metalicos o electronicos y conductores idnicos o electroliticos.

A este segundo tipo pertenecen las disoluciones acuosas. En ellas la conduccién de
electricidad al aplicar un campo eléctrico se debe al movimiento de los iones en disolucion, los
cuales transfieren los electrones a la superficie de los electrodos para completar el paso de corriente.

La conductividad eléctrica (CE) de una disolucion puede definirse como la aptitud de ésta
para transmitir la corriente eléctrica, y dependerd, ademas del voltaje aplicado, del tipo, nimero,
carga y movilidad de los iones presentes y de la viscosidad del medio en el que éstos han de
moverse.

La conductividad de una solucion se determina por un movimiento ionico. La temperatura
afecta al movimiento idnico, por ello es necesario compensar la temperatura cuando se realizan
mediciones de precision. Generalmente, para realizar mediciones comparativas, la temperatura
estandar es de 20 °C 0 25° C.%°

El coeficiente de temperatura depende principalmente de los iones que estan en la solucion,
pero su comportamiento rara vez es lineal.2* Lo mejor es usar una celda de medicion con un sensor
de temperatura integrado.

Para el caso el método cuenta con una celda de medida de la conductividad de 5 anillos y
sensor de temperatura integrado; minimizando efectos adversos y obteniendo resultados mas

exactos Yy precisos.

3.5.2.1 Relacion en el calculo.

Existen aplicaciones en las que no interesa la conductividad, sino el contenido total de las
sales disueltas.

La separacion en los iones individuales no se puede lograr midiendo la conductividad, ya
que cada tipo de ion hace una contribucion diferente a la conductividad total. Por ello, en esta

determinacion se compara la conductividad de la solucion muestra con la de las soluciones salinas
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puras (normalmente NaCl) y se indica la concentracion de sal correspondiente. La conductividad

se convierte mediante un factor, que depende de la forma en que se quiera expresar el resultado.

La siguiente tabla muestra los valores que el factor “k” segun los tipos de agua:

Tabla N°4. Correlacién EC Y TDS en varios tipos de agua.?°

ECa25°C Relacion TDS/EC (K)
Agua natural para riego 0.55-0.75

Agua natural, EC = 500-3000 puS/cm 0.55-0.75

Agua destilada, EC = 1-10 puS/cm 0.5

Agua dulce, EC = 300-800 puS/cm 0.55

Agua de mar, EC = 45.000-60.000 uS/cm 0.7

Agua salada, EC = 65.000-85.000 uS/cm 0.75

Estimar el total de solidos totales disueltos (mg/L) en una muestra multiplicando la
conductividad (en micromhos por centimetro) por un factor empirico. Este factor puede variar de
0.55 a 0.9 (Standard Methods 2022), dependiendo de los componentes solubles del agua y de la
temperatura de medicion.? La formula empleada es como se muestra:

TDS (mg/L) = k x EC (uS/cm) ?® Ec. 1
Donde:
TDS: concentracion de sélidos totales disueltos.
k: factor de conversion de conductividad.
EC: conductividad eléctrica.

El software realiza esta conversion automaticamente.

No se puede justificar el uso de un solo valor para el factor k en todos los tipos de agua, ya
que se pueden introducir errores de hasta 25% a partir de esta Unica aproximacion; de ahi que en

el Laboratorio se utilice para las muestras de agua de consumo humano y envasada un valor de

k=0.55.
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3.5.3 Fundamento del método electrométrico.?®

Es parte del analisis instrumental que emplea las medidas de diferencia de potencial
producidas en las celdas electroquimicas. Esta técnica es también denominada potenciometria,
usada ampliamente en las medidas de la concentracion de iones hidronio en solucion y en
titulaciones potenciométricas.

La potenciometria no es mas que la medicion de la diferencia de potencial de una celda
electroquimica. El potenciometro se conforma por un electrodo de referencia, un electrodo
indicador o de trabajo (un electrodo sensible a la especie electroactiva) y un dispositivo para medir
esa diferencia de potencial.

Todos los cambios quimicos implican una reagrupacion o reajuste de los electrones en las
sustancias que reaccionan; por eso puede decirse que dichos cambios son de caracter eléctrico. Para
producir una corriente eléctrica a partir de una reaccidn quimica, es necesario tener un oxidante, es
decir una sustancia que gane electrones facilmente (se reduzca) y, un reductor, una sustancia que
pierda electrones con facilidad (se oxide).

La potenciometria es el uso de electrodos para medir voltajes y suministrar asi informacion
quimica. En las medidas potenciométricas, el electrodo indicador responde a los cambios de
actividad del analito y el electrodo de referencia se halla en una semicelda aparte produciendo un
potencial de referencia constante.?

Los electrodos de referencia mas utilizados son.

- El electrodo de calomel.
- El electrodo plata-cloruro de plata.

Electrodos Indicadores de uso Frecuente:

- Electrodo inerte de Pt.
- Electrodo de plata, que responde a Ag™.

- Electrodos selectivos de iones.

Los métodos potenciométricos pueden realizarse de dos maneras:
- Métodos de Potenciometria Directa: Consiste en la comparacién directa del
potencial de un electrodo sensible a la concentracion de iones en la muestra, con el

potencial de un segundo electrodo, cuyo valor se mantiene constante.
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- Volumetria Potenciométrica: Consiste en seguir el curso de una valoracién
midiendo la diferencia de potencial entre los electrodos sumergido en la solucion a
valorar, a medida que se le agrega el valorante.
3.5.3.1 Valoraciones potenciométricas.

El potencial de un electrodo indicador adecuado puede utilizarse en forma muy conveniente
para establecer el punto de equivalencia de una titulacion. Son valoraciones que consisten en medir
el potencial de un electrodo indicador apropiado en funcién del volumen del valorante.

Las medidas basadas en el volumen de valorante producen un cambio rapido del potencial
cerca del punto de equivalencia. La valoracion depende mucho de la disponibilidad de un valorante
de concentracion conocida exacta.

Debe concederse suficiente tiempo para la obtencién del equilibrio después de cada adicion
de reactivo. La buena y constante agitacion es eficaz para acelerar el logro del equilibrio.

La cuantificacion de la dureza total en muestras de agua por electrometria resulta sencillo
y rapido, una vez preparada la muestra (de 100 mL) con la adicién del buffer para alcanzar un pH
aproximado de 10 = 0.1 restando montarla en el equipo y el calculo automatico a partir de las
siguientes formulas (anexo 4):

PE1 corresponde al contenido de Ca y la diferencia de PE2 - PE1 al contenido de Mg.

Siendo que 1 mL c(Na2EDTA) = 0.1 mol/L correspondiente a 4.008 mg Ca o0 2.431 mg Mg.

El software realiza la conversién siguiente automaticamente.

Titulo

28 Ca = PE1x4.008 x 1000 x ————— Ec.?2
L Tamarfio de Mx

mg _ _ Titulo

L Mg = (PE2 — PE1)x 1000 x 2.431 x Tamano de Mx Ec. 3
Dureza Total = PE2 x Conc.x 1000 x 100.09 x __ Tilo Ec. 4

Tamaio de Mx

Donde:

PE1: mL Na;EDTA hasta el primer punto de validacion.
PE2: mL Na;EDTA hasta el segundo punto de validacion.
Conc: 0.1 (concentracion de Na;EDTA en mol/L).

Titulo: titulo de la solucion Na.EDTA.

Tamafo de Mx: volumen de la muestra en mL (100).
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3.6 Salud en el agua de consumo.

El agua de consumo humano segura, como se define en las guias para la calidad del agua
del consumo humano (Guias, 2011), no ocasiona ningun riesgo significativo para la salud cuando
se consume a lo largo de toda una vida. °

El agua de consumo humano se requiere para todos los usos domésticos habituales, incluida
el agua para beber, para la preparacion de alimentos y para la higiene personal.®

La Asamblea General de las Naciones Unidas, en 2010, establecié el derecho al agua
potable y saneamiento como un derecho humano esencial para el pleno disfrute de la viday de
todos los derechos humanos.? El acceso al agua es una necesidad humana fundamental y por ende
un derecho humano basico.

En este sentido, la contaminacion revela el doble papel del recurso hidrico como insumo
para el proceso de desarrollo sostenible y como sumidero receptor de los desechos de este proceso.

La aceptabilidad por los consumidores es posiblemente el factor mas importante que se
debe tener en cuenta al decidir si recomendar o no a los consumidores que usen el agua para beber

o realizar otras actividades.®

3.6.1 Aceptabilidad para los consumidores.

Aunque, en una situacién de emergencia, suministrar agua que contenga una concentracion
de una sustancia mayor que la que normalmente seria deseable puede no suponer un riesgo excesivo
para la salud, el agua puede no ser aceptable para los consumidores. Algunas sustancias que pueden
contaminar el suministro de agua de consumo humano como consecuencia de vertidos pueden
generar problemas organolépticos.

En estas circunstancias, el agua de consumo humano puede resultar tan desagradable que
el agua resulte imbebible o que los consumidores recurran a otras fuentes de agua de consumo
humano cuyo riesgo para la salud puede ser mayor siendo que el 90% de las fuentes de agua dulce
estan contaminadas. ®. Ademas, si el agua esta claramente contaminada, la percepcion de la calidad
deficiente del agua puede hacer que algunos consumidores se sientan indispuestos.®

Las problematicas de contaminacion en El Salvador son muy complejas y abarcan distintos
tipos de contaminantes, sin embargo, para el area rural los principales factores de riesgo para la
salud los constituyen los contaminantes microbiol6gicos. 1° Siendo que en las particulas de turbidez

puede contener agentes patdgenos adheridos a las particulas en suspension.*!
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Las biopeliculas se encuentran naturalmente en los sistemas de agua, y su extension y
espesor estan influenciados por factores como el flujo, los residuos de desinfectantes y los
nutrientes en el agua potable. Los patdgenos oportunistas como Legionella, Pseudomonas y
micobacterias pueden crecer y sobrevivir en las biopeliculas, pero la mayoria de los organismos de
las biopeliculas no son patdgenos. Ademas, los patdgenos entéricos que contaminan los sistemas
de agua a través de un tratamiento deficiente, roturas de la red eléctrica y otras fallas pueden
depositarse en biopeliculas y sobrevivir por periodos méas prolongados.*

Aungue las biopeliculas generalmente tienen una importancia limitada para la salud
publica, la resuspension puede aumentar la turbidez y la decoloracién, y producir sabores y olores
distintivos; ademas, las biopeliculas aumentaran la demanda de desinfectantes.*

La turbidez visible reduce la aceptabilidad del agua potable. Si bien la mayoria de las
particulas que contribuyen a la turbidez no tienen importancia para la salud (aunque pueden indicar
la presencia de contaminantes quimicos y microbianos peligrosos), muchos consumidores asocian
la turbidez con la seguridad y consideran que el agua turbia no es segura para beber. Esta respuesta
se exacerba cuando los consumidores estan acostumbrados a recibir agua filtrada de alta calidad.
Si los consumidores pierden la confianza en el abastecimiento de agua potable, pueden beber
menos agua o usar fuentes alternativas de menor turbiedad que tal vez no sean seguras. Las quejas
sobre turbidez inesperada siempre se deben investigar porque podrian reflejar fallas o brechas
significativas en los sistemas de distribucion.®

Lograr turbidez baja en el agua potable es un indicador comprobado de la eliminacion de
patdgenos Yy, por lo tanto, de la seguridad del agua potable. Los incidentes de turbidez elevada se
han asociado con varios brotes de enfermedades. Sin embargo, no se ha demostrado una relacion
proporcional directa entre la eliminacion de la turbidez y los patdgenos.**

Es un hecho conocido que la dureza del agua esta relacionada con ciertas enfermedades
cardiovasculares, observandose un descenso de mortalidad a medida que se incrementa la dureza.
También es regla general que la toxicidad de los contaminantes es significativamente menor en
aguas duras que en aguas blandas.

Por ello, y hasta que no sea determinada la relacion causa - efecto, el ablandamiento de
agua destinada a la bebida no es, en general, recomendado.?

El agua se envasa para su consumo en una gama de contenedores, incluidas las latas, cajas

laminadas y bolsas de plastico, pero las botellas de vidrio o de plastico son las mas comunes. El
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agua embotellada también se provee en varios tamafios, desde porciones individuales hasta
contenedores de 80 litros. El control de la calidad de los materiales, de los envases y de las tapas
del agua embotellada es de especial preocupacion.

Al igual que con otras fuentes de agua de consumo humano, la seguridad se consigue a
través de una combinacion de gestion de la seguridad y de normas de calidad y pruebas del producto
final, y es mas facil de lograr porque los lotes se pueden mantener (trazabilidad) hasta que los
resultados estén disponibles.

Algunos consumidores creen que ciertas aguas minerales naturales tienen propiedades
medicinales y que ofrecen otros beneficios para la salud. Algunas de estas aguas tienen mayor
contenido de minerales, a veces significativamente mas altas que las concentraciones normalmente
aceptadas en el agua de consumo humano.

A menudo, tienen una larga tradicion de uso y se aceptan, porque se consideran como
alimentos en lugar de agua para bebida. Aunque ciertas aguas minerales pueden ser Utiles para
proveer micronutrientes esenciales, como el calcio y el magnesio, las guias (Guias, 2011), no hacen
recomendaciones con respecto a las concentraciones minimas de los elementos esenciales debido
a la incertidumbre que plantea, en materia de nutricion, la ingesta de minerales a través del agua

de consumo humano.®

3.7 Normativas.

En El Salvador la norma y reglamento que rigen la calidad del agua son la Norma
Salvadorefia Obligatoria NSO 13.07.02:08 Agua. Agua envasada y el Reglamento Técnico
Salvadorefio RTS 13.02.01:14 Agua. Agua de Consumo Humano. Requisitos de Calidad e
Inocuidad, en los cuales se los pardmetros de control y vigilancia para la calidad del agua envasada
y agua de consumo humano.

Ademas se menciona el valor maximo aceptable para la turbidez, solidos totales disueltos

y dureza total.

3.7.1 Requisitos fisico-quimicos.

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

cada una de las caracteristicas fisico-quimicas a continuacion:
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Tabla N°5. Limites maximos permisibles para agua de consumo humano y envasada.®’

Parametros Limite Maximo Permisible Limite Maximo Permisible
Agua de consumo humano Agua envasada
Turbidez 5 UNT 1 UNT
Sélidos totales disueltos 1000 mg/L 600 mg/L
Dureza 500 mg/L 400 mg/L

3.8 Validacion de métodos.

Llevada a cabo segun la guia de validacion G 9.6 VALIDACION DE METODOS
ANALITICOS FISICOQUIMICOS, VERSION 2, del organismo salvadorefio de acreditacion
OSA.

La validacion es el proceso establecido para la obtencién de pruebas documentadas y
demostrativas de que un método de analisis es lo suficiente fiable y reproducible para producir el
resultado previsto dentro de intervalos o parametros definidos y para el proposito requerido.

Para que un resultado analitico concuerde con el propoésito requerido, debe ser lo
suficientemente confiable para que cualquier decision basada en éste pueda tomarse con confianza.
Asi, el desempefio del método debe validarse y debe estimarse la incertidumbre del resultado a un
nivel de confianza dado.

Durante el proceso de validacién también se debe tener en cuenta que durante los estudios
para determinar los pardmetros de desempefio que marcan la calidad de una validacion, se debe
trabajar con equipos correctamente calibrados, y de que las personas que llevan a cabo la validacion

poseen los conocimientos adecuados al proposito.8

3.8.1 Validacion de un Método. Definicion.?’

El proceso de establecer las caracteristicas de desempefio y limitaciones de un método y la
identificacion de las influencias que pueden modificar esas caracteristicas y hasta qué punto. ;Qué
analitos puede determinar el método, en qué matrices, en presencia de qué interferencias? ;En esas
condiciones, qué niveles de precision y de exactitud pueden alcanzarse?

Nota: Es aplicable cuando un método se desarrolla sin tener en mente ningin problema en

particular.?’



3.8.2 Clasificacion del método.

47

Se diferencian tres casos, en los que la dificultad de la validacion aumenta del primero al

tercero:

Tabla N°6. Clasificacion de los tipos de procedimientos de ensayo y su objetivo.?’

Método de ensayo

Descripcion

Objetivo

Método Normalizado

Se trata de un método de
ensayo normalizado, que se
aplica exactamente como esté
descrito en referencias
reconocidas
internacionalmente.

Comprobacion de que el
laboratorio domina el ensayo y
lo utiliza correctamente.

Método normalizado

modificado

Se trata de una modificacion a
un  método de ensayo
normalizado.

Comprobacion de que la
modificacién introducida en el
método original no afecta la
capacidad del laboratorio para
proporcionar resultados
confiables.

Método no normalizado

Se trata de un método de
ensayo que no se encuentra en
referencias reconocidas
internacionalmente.

Comprobacion de que el
método cumple con las
caracteristicas necesarias para
dar resultados confiables para
el fin propuesto.

3.8.2.1 Parametros a validar para métodos normalizados.

Los parametros a evaluar en la validacion de métodos normalizados, método fisico

(Nefelométrico) segun el Organismo Salvadorefio de Acreditacion son los siguientes:

Tabla N°7. Parametros para métodos normalizados.?’

Parametros Cualitativos Cuantificacion de | Propiedad fisica
componentes
Selectividad / Especificidad No No No
Linealidad No Si +
Exactitud No Si +
Precision No Si Si
Limite de Deteccidn Si + No
Limite de Cuantificacion No Si No
Robustez No No No
Incertidumbre No Si Si

+: Puede o no requerirse, dependiendo de la naturaleza del analisis o rango a validar.
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3.8.2.2 Parametros a validar para métodos normalizados modificados.

Los parametros a evaluar en la validacion de metodos normalizados, metodo fisico y
quimico (Conductimétrico y Electrométrico respectivamente) segun el Organismo Salvadorefio de
Acreditacion son los siguientes:

Tabla N°8. Parametros para métodos normalizados modificados.?’

Parametros Cualitativos Cuantificacion de | Propiedad fisica
componentes

Selectividad / Especificidad Si + No
Linealidad No Si +
Exactitud No Si +
Precision No Si Si
Limite de Deteccion Si + No
Limite de Cuantificacion No Si +
Robustez No + No
Incertidumbre No Si Si

+: Puede o no requerirse, dependiendo de la naturaleza del anlisis o rango a validar.

3.8.3 Parametros a validar. Descripcion.
- Linealidad.

La linealidad se evaluara con la determinacién de Intervalo lineal e Intervalo de trabajo.

El “intervalo de trabajo” es el intervalo en el cual el método proporciona resultados con una
incertidumbre aceptable. El extremo inferior del intervalo de trabajo esta determinado por el limite
de cuantificacion (LOQ). El extremo superior del intervalo de trabajo estd definido por las
concentraciones a las cuales se observan anomalias significativas en la sensibilidad analitica.

El “intervalo lineal” es la capacidad de un método analitico para dar resultados que son

directamente proporcionales a la concentracion del analito dentro de un intervalo dado.
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Tabla N°9. Elementos utilizados en la realizacion del Intervalo de trabajo e Intervalo

lineal.?’

Muestra Repeticiones Calcular/determinar
Medir un blanco mas | Se trabajaran 5 niveles como Graficar la respuesta (eje y) en
Estdndar de referencia | minimo  por triplicado, funcion de la concentracion (eje x).
esparcidos distribuidos uniformemente Calcular las estadisticas de regresion

uniformemente en el
rango de interés.

en el rango de interés.

apropiadas, calcular y graficar los
residuales.

La distribucidn aleatoria de residuales
en torno a cero confirma la linealidad.
Las tendencias sistematicas indican la
no linealidad o un cambio de varianza
con el nivel.

Medir, de acuerdo con el
método documentado, un
blanco mas material de
referencia o blancos de
muestra adicionados
esparcidos
uniformemente en el
rango de interés.

Se trabajaran 5 niveles como
minimo  por triplicado,
distribuidos uniformemente
en el rango de interés.

Graficar la concentracién medida (eje
y) en funcién de la concentracién de
las muestras de ensayo (eje X).
Calcular las estadisticas de regresion
apropiadas. Calcular y graficar los
residuales.

La distribucion aleatoria de residuales
en torno a cero confirma la linealidad.
Las tendencias sistematicas indican la
no linealidad

- Exactitud.

La evaluacion préactica de la Exactitud (veracidad) se fundamenta en la comparacién de la

media de los resultados de un método con relacion a valores conocidos, es decir, la veracidad se

determina contra un valor de referencia. Se dispone de dos técnicas basicas: Verificacién con

respecto a los valores de referencia de un material caracterizado y comparacion con otro método

caracterizado.

Para verificar la Exactitud utilizando un material de referencia, se determina la media y la

desviacién estandar de una serie de réplicas de una prueba y se compara contra el valor

caracterizado del material de referencia. El material de referencia ideal seria un material certificado

de matriz natural, muy semejante a la muestra de interés. Claramente la disponibilidad de éstos

materiales es limitada.

Los materiales de referencia para una validacion pueden ser:

- Preparados por adicion de materiales tipicos con materiales de referencia con pureza

certificada u otros materiales de pureza y estabilidad adecuada.
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- Materiales tipicos bien caracterizados, de estabilidad verificada internamente y

conservados para

control de calidad interno.

Tabla N°10. Elementos utilizados en la realizacién de la exactitud.?’

Muestra Repeticiones Calcular/determinar
Se puede utilizar como muestra | Se trabajaran 3 niveles como | Determinar el valor de
lo siguiente: minimo: Sesgo, error relativo
- Material de referencia | - Bajo. porcentual o recuperacion
certificado. - Medio.
- Blanco adicionado. - Alto.

- Material de referencia.

- Matriz adicionada.

- Comparacion con método
oficial.

Nivel bajo y alto por triplicado.

Y nivel medio sextuplicado. En los
niveles seleccionados se debe
incluir el rango de trabajo del
método. (Ver intervalo de trabajo).

Para el célculo del parametro de Exactitud utilizando Material de Referencia, se debera

tomar en cuenta las siguientes formulas:

Donde:
X = valor medio
Xret = valor de referencia

b = sesgo

b = X - Xref
X—X
b(%) = ——x100
Xref
X
R(%) = x100
Xref

b(%) = error relativo porcentual

R(%) = recuperacion apa

rente

Para el calculo del parametro de Exactitud utilizando matriz adicionada, se debera tomar en

cuenta la siguiente formula:




— f—

X —
R'(%) = 5——x100

adicion
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En donde: R’(%) es la recuperacion relativa de adiciones a las diferentes concentraciones.

- Precision.

La precision es medida mediante la repetibilidad, reproducibilidad y precision intermedia.

- Repetibilidad: Estudia la variabilidad del método efectuando una serie de analisis

sobre la misma muestra en las mismas condiciones operativas (un mismo analista,

mismos aparatos y reactivos, etc.) en un mismo laboratorio y en un periodo de tiempo

corto.

- Precision intermedia; Estudia la variabilidad del método efectuando una serie de

analisis sobre la misma muestra, pero en condiciones operativas diferentes (diferentes

analistas, aparatos, dias, etc.) y en un mismo laboratorio.

Tabla N°11. Elementos utilizados en la realizacion de repetibilidad y precision

intermedia.?’

Muestra

Repeticiones

Calcular/determinar

Se puede utilizar como muestra

lo siguiente:

- Material de
certificado.

- Blanco adicionado.

- Material de referencia.

- Matriz adicionada.

- Muestra natural con
contenido de analito dentro
del rango a validar.

referencia

Al menos tres niveles de
concentracion (Bajo, medio y
alto) y realizar al menos 6
repeticiones en cada nivel bajo
condiciones de Repetibilidad.
Este parametro debera realizarse
tomando en cuenta todo el
proceso analitico para cada
repeticion.

Determinar el coeficiente de
variacion porcentual de los
resultados o del porcentaje de
recobro obtenido.

Al menos tres niveles de
concentracion (Bajo, medio y
alto dentro del rango a validar) y
realizar  al menos 12
repeticiones en cada nivel bajo
condiciones de  precision
intermedia. 6 repeticiones por
cada condicion.

Este parametro debera realizarse
tomando en cuenta todo el
proceso analitico para cada
repeticion.

Determinar el coeficiente de
variacion porcentual de los
resultados o del porcentaje de
recobro obtenido y determinar el
ANOVA de los datos.
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- Limite de Deteccién (LOD).

Los términos como “limite de deteccion” (LOD), “valor minimo detectable”. El limite de
deteccion es cualitativo (menor cantidad detectable).

Para obtener el limite de deteccion de un método, el LOD debe basarse en el analisis de
muestras que hayan sido sometidas a todo el proceso de medicidn obteniendo resultados calculados
con la misma ecuacién que para las muestras de ensayo. El dato mas Gtil para la validacion del
método es el limite de deteccion del método.

Este parametro se determina a partir de la siguiente formula:

3.3 x sh
D=———
m

- Limite de cuantificacion (LOQ).

El nivel més bajo en el cual el desempefio es aceptable para una aplicacion tipica. El limite
de Cuantificacion es un término cuantitativo (menor cantidad medible).

Representa la menor cantidad de analito que puede analizarse con un % de Coeficiente de
Variacion y de Recuperacion aceptables. Concentraciones menores pueden detectarse pero no
cuantificarse.

Este parametro se determina a partir de la siguiente formula:

_ 10 * sby
T om

LC

Tabla N°12. Elementos a considerar para la realizacion del limite de cuantificacion.?’

Repeticiones Calcular/determinar Comentarios
Para métodos Desviacion estandar de la | Expresar limite de deteccion como la
cuantitativos: muestra s de: concentracion del analito
10 blancos de muestras | - Valores de blanco de | correspondiente a:
independientes  medidos muestra o - El valor promedio de los blancos
una vez cada uno o 10 |- Valores de los blancos de muestra + 3s 0
blancos de  muestras de muestra fortificadas. | - 0+ 3s
independientes fortificadas
a la menor concentracion Expresar limite de cuantificacion
aceptable medidos una vez como:
cada uno. Valor promedio de las lecturas de los
blancos + 6s 0 + 10s.
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- Incertidumbre.

La incertidumbre es un intervalo asociado con un resultado de medida que expresa el
intervalo de valores que razonablemente pueden atribuirse a la cantidad que se estd midiendo. Una
estimacion de la incertidumbre debe tener en cuenta todos los efectos reconocidos que operan en
el resultado. Las incertidumbres asociadas con cada efecto se combinan de acuerdo con
procedimientos bien establecidos.

Se describen varios enfoques para obtener una estimacion de la incertidumbre de los
resultados de las mediciones quimicas. Estos tienen en cuenta:

- La precision a largo plazo global del método (es decir, la precision intermedia o la
reproducibilidad).

- El sesgo y su incertidumbre, incluyendo la incertidumbre estadistica que
corresponde a las medidas de sesgo, y la incertidumbre en el valor de referencia.

- La calibracién de equipos.

- Cualquier efecto significativo que opera ademas de lo anterior.

Cuando la contribucion de los efectos individuales es importante, por ejemplo, en los
laboratorios de calibracion, seré necesario tener en cuenta las contribuciones individuales de todos

los efectos individuales por separado.

Tabla N°13. Elementos a considerar para la realizacion de la incertidumbre.?’

Muestra Repeticiones Calcular/determinar
No aplica. Utilizar la informacion | -  Especificar el mensurando.
obtenida en el proceso de | - Identificar las fuentes de
confirmacion o validacion incertidumbre.
interna - Cuantificar los componentes de la

incertidumbre (u).

- Calcular la incertidumbre estandar
combinada (uc).

- Calcular la incertidumbre expandida

(uexp).
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3.8.3.1 Criterios de aceptacion.

Tabla N°14. Criterios de aceptacion.?’

Parametro Criterio de aceptacion
Comportamiento lineal en la grafica de concentracion vs respuesta
analitica.

Intervalo lineal. Datos aleatorios en el grafico de residuales.

El intervalo de confianza del intercepto debe incluir el cero, cuando
se incluyan concentraciones bajas en la curva.

Intervalo de trabajo. d 2.0'98 - - — -

El intervalo de confianza de la pendiente debe incluir la unidad.
Exactitud. Se debe tomar en cuenta lo establecido en la referencia del método.
Precision. Se debe tomar en cuenta lo establecido en la referencia del método.
Limite de deteccion. N/A
Limite de cuantificacion. | N/A
Incertidumbre. Reportar la incertidumbre expandida con un factor de cobertura k=2

y un nivel de significancia del 95%.
<=30 % (segun el LAT).

3.9 Metodologia.

Los aspectos metodologicos utilizados para la elaboracidn del proyecto de validacion de los
métodos analiticos para la cuantificacion de turbidez, sélidos totales disueltos y dureza total en
agua de consumo humano en la plataforma fisicoquimico.

Los ensayos se llevaron a cabo en el Laboratorio de Alimentos y Toxicologia LAT, en los
meses de marzo a septiembre.

El enfoque para el desarrollo de la validacion es cuantitativo realizando experimentos,
pruebas y analisis de laboratorio. Para luego aplicar disefios estadisticos experimentales para el
posterior analisis de los resultados finales.

Antes de haber realizado cualquier medicion de las muestras, soluciones patrén o buffer, el
turbidimetro y el médulo de conductividad fueron calibrados, para asi asegurar una mejor medicion
de parte del equipo. La calibracion del turbidimetro se realizé utilizando patrones de formazina de
concentraciones conocidas de <0,1 UNT — 20 UNT — 200 UNT - 800 UNT que son las requeridas
para la calibracion del equipo. En la calibracion del médulo de conductividad se utiliz6 una
solucion de KCI a 100 pS/cm.
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3.9.1 Muestra.
Aguas de consumo humano que ingresaron al LAT.
- Agua de consumo humano. Toma del grifo ubicado en el laboratorio.
- Aguaenvasada. Agua que ingreso al laboratorio en el periodo de marzo a septiembre
del 2023.
3.9.2 Fuentes de informacion.
El andlisis de los parametros fisico-quimicos, se fundament6 en las siguientes guias de
referencia:
- Guia de validacion del Organismo Salvadorefio de Acreditacion G 9.6
VALIDACION DE METODOS ANALITICOS FISICOQUIMICOS, VERSION 2.
- Standard Methods for the examination of water and wastewater 24rd Edicion
(2130B método nefelométrico; 2510B método conductimétrico y 2340C método
titrimétrico con EDTA), base metodoldgica para el analisis de: turbidez, sélidos
totales disueltos y dureza total.
- Manuales de procedimientos de las metodologias analiticas para la determinacion
de turbidez, sélidos totales disueltos y dureza total en aguas de consumo humano
del Laboratorio de Alimentos y Toxicologia.

3.9.3 Técnicas de obtencién de informacién.

Para esta investigacion se llevo a cabo el analisis documental de bibliografia como una

técnica y la observacion experimental de pruebas y procedimientos estadisticos.
Consultando la informacion de documentos relacionados con el proyecto de validacion.

Aplicando andlisis a las muestras evaluadas por medio de pruebas, y recolectando la
informacion obtenida para demostrar con los parametros de desempefio estadisticos el

cumplimiento de la investigacion.

3.9.4 Herramientas para obtencion de informacion.

Las herramientas utilizadas para la obtencion de informacion en la validacion (Formatos

interno del Laboratorio de Alimentos y Toxicologia):

Formatos de registro de recoleccion de datos.



Formato de registro de pesos en balanza.

Formato de registro de preparacion de reactivos.

Formato de registro de uso de equipos.

Formato de célculo para la validacién del método.

Tabla N°15. Registro de pesos en balanza analitica.?®

Fecha

Hora

# MX

Peso Mx

Observacion

Responsable

Los datos recolectados en este formato (de balanza) incluyen Gnicamente pesos en cuanto
a la preparacion de estdndares para la determinacion de sélidos totales disueltos y dureza total,
ademas de reactivos solidos utilizados en los mismos anélisis.

Siendo que el andlisis para la determinacion de turbidez Unicamente requirio de volimenes

€n Su proceso.

Tabla N°16. Registro de preparacion de reactivos. 2

Fecha

Hora

Peso

Lote

Observacioén

Responsable

3.9.5 Procesamiento y analisis de informacion.

Una vez realizadas las pruebas necesarias y su recoleccion de datos, se inicia con el

procesamiento y analisis de la informacion.
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- Linealidad.

Dentro del formato de calculo para la validacion del método se conto con las tablas para la
evaluacion del pardmetro de linealidad. Parametro aplicado al método electrométrico en la
determinacion de dureza total.

Tabla N°17. Cuadro resumen de resultados obtenidos en las curvas de calibracion (intervalo
lineal). 28

Replica X = Y = Xe | X-Xe | Y? | Y-prom
Concentracién Concentracion
anadida (mg /L) | obtenida (mg/L)

OB WN -

6

Promedio
Pendiente (m)
Intercepto (b)
RZ

Xe: Concentracion estimada con la curva de calibracion

Tabla N°18. Cuadro resumen para la obtencion de residuales en las curvas de calibracion (intervalo

lineal). 28

Replica Y Xe Residuales %
1

OO WIN
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Tabla N°19. Cuadro resumen de resultados obtenidos en el intervalo de trabajo.

Replica Concentracién Replica | Concentracion Replica | Concentracién
obtenida (mg /L) obtenida (mg /L) obtenida (mg /L)

Nivel 1 [10 mg /L] Nivel 2 [100 mg /L] Nivel 3 [150 mg /L]

1 1 1

2 2 2

3 3 3
Nivel 4 [200 mg /L] Nivel 5 [250 mg /L]

1 1

2 2

3 3

Fuente: Elaboracion propia

- Exactitud.

Los datos recolectados durante las pruebas realizas se colocaran en formatos de las tablas

siguientes:
Tabla N°20. Cuadro resumen de resultados obtenidos en exactitud.
Concentracion blancos 1 2 3
(UNT omg /L)
Concentracion Replica
Nivel esperada 1 2 3 4 5 6
(UNT omg/L)
Nivel bajo
Nivel medio
Nivel alto

Fuente: Elaboracion propia
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Tabla N°21. Célculos para la determinacion de parametros estadisticos de exactitud.

Promedio

Desviacion
estandar (S)
Recuperacion

Sesgo

Intervalo de
confianza
Coeficiente de
variacion (CV
%)
Incertidumbre
estandar de
recuperacion
Fuente: Elaboracion propia

- Precision. Repetibilidad y precision intermedia.

Tabla N°22. Recoleccion de datos y calculos para la determinacion de parametros estadisticos de

repetibilidad y precision intermedia.

Replica | Analistal | Analista 2 Parametro Analistal | Analista 2

1 Promedio

2 Varianza

3 Desviacion
estandar (S)

4 Coeficiente  de
variacion (CV %)

5 Grados de
libertad

6 F calculado
F 0,05
Incertidumbre
combinada

Fuente: Elaboracion propia
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- Limite de deteccion y limite de cuantificacion.

Tabla N°23. Céalculos para la determinacion del parametro estadistico limite de cuantificacion. 28

Replica | Concentracién
obtenida
1
2
3
4
5
6
7
8 Promedio
9 Desviacion estandar (S)
10 10*S = LC calculado

El formato de procesamiento y andlisis de informacidn para el caso del limite de deteccién

es el mismo, aplicando la formula LD = 3.3*S.

3.9.6 Andlisis de las muestras.

Para la elaboracion de las curvas de calibracion (intervalo lineal) en el método
electrométrico se tomaron 5 diferentes concentraciones (al igual que el intervalo de trabajo (tabla
17)) los cuales estuviesen en puntos equidistantes, o cercano a esos puntos, dentro del rango de la
curva planteada, tomando en cuenta también los extremos de la misma, cada curva se realizé 4
veces el mismo dia. A las concentraciones segun la tabla 19, donde los rangos alto, medio y bajo
se encuentran presentes para los dos tipos de agua evaluada.

En los parametros de exactitud y precision las técnicas utilizadas al momento de leer las
muestras fueron muy importante en especial para la turbidez, siendo que tanto la temperatura y la
agitacion de las muestras intervinieron en estos parametros; ademas de tener en cuenta que después
de haber preparado las soluciones se debe proceder inmediatamente al anélisis. Las fortificaciones
se realizaron a 3 concentraciones por sextuplicado en los mismos dias. Permitiendo obtener un
porcentaje de recuperacion al realizar 3 lecturas de blancos sin fortificar.

En los solidos totales disueltos el estdndar adicionado debe estar correctamente disuelto y
homogéneamente distribuido por toda la muestra, para lo cual, las soluciones se debe mantener en
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constante agitacion. Esto se logra con la incorporacion del equipo, el cual cuenta con un agitador
magnético (stirrer) para lograr un movimiento de los iones constante durante la lectura.

En el anélisis de la precision intermedia para cada método aplicando el analisis de varianza
ANOVA, se realiz6 con un disefio teniendo la variacion de 2 analistas y asi poder determinar
diferencias significativas entre ambos. Teniendo fortificaciones a 3 concentraciones leidas por

sextuplicado el mismo dia.



CAPITULO IV
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4.0 RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS
Se validaron los métodos: nefelométrico, conductimeétrico y electrométrico en la
determinacion de turbidez, sélidos totales disueltos y dureza total respectivamente; en las matrices
agua de consumo humano y envasada. Los parametros de desempefio seleccionados son: linealidad,
exactitud, precision, limite de cuantificacion e incertidumbre, parametros que se detallan por
método en los protocolos de validacion elaborados (seccion 4.1).
Detallando igualmente los estandares utilizados y reactivos necesarios por método. Las

mediciones se realizaron en un periodo de 6 meses.

4.1 Producto final. Protocolo de validacion.

4.1.1 Protocolo de validacion para la determinacion de turbidez en aguas de consumo

humano por método nefelométrico.

Logo del laboratorio
pag. X de X

Fecha de emision: Cambio No:

Codigo: Aprobado por: Version No:

- OBJETIVO

Establecer los parametros necesarios para realizar la validacion y demostrar de forma
objetiva que el método Nefelométrico para la Determinacion de Turbidez en agua para consumo
es apto para el fin previsto.
- ALCANCE

La validacion del método se realizara en Agua de Consumo Humano en un rango de (0.5-
5.0) UNT y agua envasada en un rango de (0.5- 1.0) UNT.
- RESPONSABLES

La validacion es responsabilidad de los analistas del area de fisicoquimico con el apoyo del
bachiller Fernando Peraza, pasante del Proyecto de Préctica Profesional Supervisada, coordinadora
de plataforma de Fisicoquimico, Coordinadora de Calidad, y Jefe de Laboratorio.

- PARAMETROS A ESTUDIAR

Debido a que este es un método normalizado de cuantificacion de componentes minoritarios

los parametros a evaluar, segun el desempefio del método son:




Cuadro |I.

Precision intermedia.
Repetibilidad.
Exactitud.

Estimacion de la Incertidumbre del método.

nefelométrico

Parametro

Rango de trabajo

Precision Intermedia

(Nivel 1, Nivel 3, Nivel 5) UNT

Repetibilidad

(Nivel 1, Nivel 3, Nivel 5) UNT

Exactitud

(Nivel 1, Nivel 3, Nivel 5) UNT

Estimacion de la incertidumbre

No Aplica

MUESTRAS

Las muestras a utilizar en esta validacion son:

Muestras de Agua de Consumo Humano.

Muestras de Agua Envasada.
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Resumen de Parametros a Evaluar en aguas de consumo humano por método

EQUIPOS, REACTIVOS Y MATERIALES DE REFERENCIA INVOLUCRADOS EN
LA VALIDACION

Cuadro I1. Equipos/Instrumentos en el método nefelométrico

Equipos/Instrumentos

Marca Modelo

Caodigo

Turbidimetro.

Se encuentra debidamente calibrado
y verificado internamente segln la
Instruccion técnica de Operacion y
Calibracion de Equipos

Micropipeta.
Se encuentra debidamente
verificado internamente segun el
Procedimiento para Verificaciones
Intermedias y Trazabilidad de
Mediciones
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Cuadro Il1. Reactivos y Materiales de Referencia en el método nefelométrico

Reactivos y Materiales de Lote Fecha de Marca
Referencia vencimiento
Formazina Septiembre -

i 2023

- REFERENCIA DEL METODO ANALITICO A VALIDAR

- Instruccion Técnica de Preparacion de Reactivos.

- Método de Analisis para la determinacion de Turbidez por el Método Nefelométrico
(Procedimiento interno del Laboratorio de Alimentos y Toxicologia).

- Sistema de gestion de calidad G 9.6 Validacion de métodos analiticos fisicoquimicos,

version 2 del Organismo Salvadorefio de Acreditacion, EI Salvador, 2017.
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- PROCEDIMIENTO PARA LA DETERMINACION DE LOS PARAMETROS A

EVALUAR

Cuadro IV. Parametros a evaluar en aguas de consumo humano por método nefelométrico

Parametros

Determinacion

Criterios de aceptacion

Precision

Intermedia

Participan dos Analistas, mismo equipo,
laboratorio, realizara almenos 6 repeticiones
de un estandar a 3 concentraciones, una baja,
una media y una alta.

El RSD de la precision intermedia no
debe ser mayor del 10%.

Repetibilidad

El mismo analista, equipo, laboratorio y el
mismo dia, realizara almenos 6 repeticiones
de un estandar a 3 concentraciones, una baja,
una media y una alta.

El RSD de la repetibilidad no debe
ser mayor de 10%

Exactitud

Participard un analista. Fortificacion de
Matriz a tres niveles de concentracion: (Nivel
1, Nivel 3, Nivel 5) UNT. Nivel bajo y alto
por triplicado. Y nivel medio sextuplicado.

El RSD no debe ser mayor 10 %
Se debe de realizar un Contraste t del

valor conocido contra una media
poblacional para demostrar que no
hay diferencia significativa entre el
valor caracterizado y el valor
obtenido.

Estimacion de
incertidumbre

Segin el Procedimiento General de
Estimacion de Incertidumbre (Procedimiento
interno del Laboratorio de Alimentos y
Toxicologia).

No Aplica.

Revisado Por:

RESPONSABLES DE LA VALIDACION

Analista 1

Coordinadora de Calidad

Aprobado Por:

Analista 2

jefe de Laboratorio
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4.1.2 Protocolo de validacién para la determinacion de sélidos totales disueltos en aguas de

consumo humano por metodo conductimétrico.

Logo del laboratorio
pag. X de X

Fecha de emisién: Cambio No:

Codigo:

Aprobado por: Version No:

- OBJETIVO

Establecer los parametros necesarios para realizar la validacion y demostrar de forma
objetiva que el método Conductimétrico para la Determinacion de Sélidos Totales Disueltos en
aguas es apto para el fin previsto.
- ALCANCE

La validacion del método se realizara en Agua de Consumo Humano en un rango de (50.0-

500.0) mg/L y agua envasada en un rango de (30.0- 300.0) mg/L.
- RESPONSABLES

La validacion es responsabilidad de los analistas del area de fisicoquimico con el apoyo del
bachiller Fernando Peraza, pasante del Proyecto de Practica Profesional Supervisada, coordinadora
de plataforma de Fisicoquimico, Coordinadora de Calidad, y Jefe de Laboratorio.
- PARAMETROS A ESTUDIAR

Debido a que este es un método normalizado modificado de cuantificacién de componentes
minoritarios los pardmetros a evaluar, segun el desempefio del método son:

- Precision intermedia.

- Repetibilidad.

- Limite de Cuantificacion.

- Exactitud.

- Estimacion de la Incertidumbre del método.
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Cuadro I. Resumen de Parametros a Evaluar en aguas de consumo humano por método

conductimétrico

Parametro

Rango de trabajo

Precision Intermedia

(Nivel 1, Nivel 3, Nivel 5) mg/L

Repetibilidad (Nivel 1, Nivel 3, Nivel 5) mg/L
Limite de Cuantificacion Nivel 1 mg/L
Exactitud (Nivel 1, Nivel 3, Nivel 5) mg/L

Estimacion de la incertidumbre

No aplica

- MUESTRAS
Las muestras a utilizar en esta validacion son:

- Muestras de Agua de Consumo Humano.

- Muestras de Agua Envasada.

- EQUIPQOS, REACTIVOS Y MATERIALES DE REFERENCIA INVOLUCRADOS EN

LA VALIDACION

Todos los equipos se encuentran debidamente calibrados, ver certificados de calibracion en

el Area de Gestion de la Calidad.

Cuadro I1. Equipos/Instrumentos en método conductimétrico

Equipos/Instrumentos

Marca

Modelo

Cédigo

Titulador potenciométrico automatizado
digital, medidor de conductividad y
modulo de bandeja para automuestreador

Balanza analitica

Horno de secado

Cuadro I11. Reactivos y Materiales de Referencia en método conductimétrico

Reactivos y Materiales de Lote Fecha de Marca
Referencia vencimiento
Cloruro de Sodio ACS - 05/10/2029 -

Cloruro de Potasio ACS

08/2027
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- REFERENCIA DEL METODO ANALITICO A VALIDAR

- Instruccion Técnica de Preparacion de Reactivos.

- Método de Analisis para la determinacion de Solidos Totales Disueltos por el Método
Conductimetrico (Procedimiento interno del Laboratorio de Alimentos y Toxicologia).

- Sistema de gestion de calidad G 9.6 Validacién de métodos analiticos fisicoquimicos,

version 2 del Organismo Salvadorefio de Acreditacion, El Salvador, 2017.
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- PROCEDIMIENTO PARA LA DETERMINACION DE LOS PARAMETROS A

EVALUAR

Cuadro IV. Parametros a evaluar en aguas de consumo humano por método conductimétrico

Parametros

Determinacion

Criterios de aceptacion

Precision Intermedia

Participan dos Analistas, mismo
equipo, laboratorio, realizara al
menos 6 repeticiones de un estandar a
3 concentraciones, una baja, una
media y una alta.

El RSD de la precision intermedia
no debe ser mayor del 10%.

El mismo analista, equipo, laboratorio
y el mismo dia, realizara al menos 6

Repetibilidad repeticiones de un estandar a 3 El RSD de la repetibilidad no debe
. ; .| ser mayor de 10%
concentraciones, una baja, una media
y una alta.
Con la desviacion estdndar de una | LC = 10s
Limite de | serie de 10 repeticiones de un

Cuantificacién

estandar de baja concentracion.

Participara un analista. Fortificacion

El RSD no debe ser mayor 10 %

de Matriz a tres niveles de Se debe de realizar un
) concentracion: (Nivel 1, Nivel 3, | Contraste tdel valor conocido contra
Exactitud Nivel 5) mg/L. Nivel bajo y alto por | una media poblacional para
triplicado. Y nivel medio | demostrar que no hay diferencia
sextuplicado. significativa entre el  valor
caracterizado y el valor obtenido.
Estimacion de la | Segun Procedimiento interno de | No Aplica.

incertidumbre

Estimacion de Incertidumbre.

- RESPONSABLES DE LA VALIDACION

Revisado Por:

Analista 1

Coordinadora de Calidad

Aprobado Por:

Analista 2

jefe de Laboratorio
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4.1.3 Protocolo de validaciéon para la determinaciéon de dureza total en agua de consumo

humano por método electrométrico.

Logo del laboratorio
pag. X de X

Fecha de emisién: Cambio No:

Codigo:

Aprobado por: Version No:

- OBJETIVO

Establecer los parametros necesarios para realizar la validacion y demostrar de forma
objetiva que el método Electrométrico para la Determinacion de Dureza Total en agua de consumo

humano es apto para el fin previsto.
- ALCANCE
La validacion del método se realizara en Agua de Consumo Humano en un rango de (10 -
250) mg/L.
- RESPONSABLES

La validacion es responsabilidad de los analistas del area de fisicoquimico con el apoyo del
bachiller Fernando Peraza, pasante del Proyecto de Practica Profesional Supervisada, coordinadora
de plataforma de Fisicoquimico, Coordinadora de Calidad, y Jefe de Laboratorio.

- PARAMETROS A ESTUDIAR

Debido a que este es un método normalizado modificado de cuantificacion de componentes
minoritario los parametros a evaluar, segun el desempefio del método son:

- Intervalo lineal.

- Intervalo de trabajo.

- Precisién intermedia.

- Repetibilidad.

- Limite de Cuantificacion.

- Exactitud.

- Estimacion de la Incertidumbre del método.
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Cuadro I. Resumen de Pardmetros a Evaluar en agua de consumo humano por método

electrométrico

Parametro

Rango de trabajo

Intervalo lineal

(Nivel 1, Nivel 2, Nivel 3, Nivel 4, Nivel 5) mg/L

Intervalo de trabajo

(Nivel 1, Nivel 2, Nivel 3, Nivel 4, Nivel 5) mg/L

Precision Intermedia

(Nivel 1, Nivel 3, Nivel 5) mg/L

Repetibilidad

(Nivel 1, Nivel 3, Nivel 5) mg/L

Limite de Cuantificacién

Nivel 1 mg/L

Exactitud

(Nivel 1, Nivel 3, Nivel 5) mg/L

Estimacion de la incertidumbre

No aplica

- MUESTRAS

Las muestras a utilizar en esta validacion son:

- Muestras de Agua de Consumo Humano.

- EQUIPQOS, REACTIVOS Y MATERIALES DE REFERENCIA INVOLUCRADOS EN

LA VALIDACION

Todos los equipos se encuentran debidamente calibrados, ver certificados de calibracion en

el Area de Gestion de la Calidad.

Cuadro Il. Equipos/Instrumentos en método electrométrico

Equipos/Instrumentos

Marca Modelo

Caodigo

Titulador potenciométrico automatizado

digital, medidor de conductividad vy - -

modulo de bandeja para automuestreador

Balanza analitica

Hot plate de 4 platillos con agitador

Camara extractora de gases
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Cuadro I11. Reactivos y Materiales de Referencia en método electrométrico

Reactivos y Materiales de Lote Fecha de Marca
Referencia vencimiento

Carbonato de calcio - 31/12/2024 -
Cloruro de amonio - 30/11/2023 -
Hidréxido de amonio - - -
Acido etilendiaminotetraacético - 10/2023 -
Acido clorhidrico fumante 37% - 31/1/2025 -
Rojo de metilo - 31/7/2023 -

- REFERENCIA DEL METODO ANALITICO A VALIDAR

- Instruccion Técnica de Preparacion de Reactivos.

- Método de Analisis para la determinacion de dureza total por el Método electrométrico

(Procedimiento interno del Laboratorio de Alimentos y Toxicologia).

- Sistema de gestiéon de calidad G 9.6 Validacion de métodos analiticos fisicoquimicos,

version 2 del Organismo Salvadorefio de Acreditacion, El Salvador, 2017.

- PROCEDIMIENTO PARA LA DETERMINACION DE LOS PARAMETROS A

EVALUAR

Cuadro 1V. Pardmetros a evaluar en agua de consumo humano por método electrométrico

Parametros

Determinacion

Criterios de aceptacion

Intervalo lineal

Se trabajaran 5 niveles como minimo por
triplicado, distribuidos uniformemente en
el rango de interés. Un analista debe
preparar 4 veces de la solucion de
referencia por dilucion a partir de una
misma solucion concentrada.

Graficar la respuesta (eje y) en

funcién de la concentracion (eje x).

Calcular las estadisticas de regresion

apropiadas, calcular y graficar los

residuales (diferencia entre el valor
observado de “y” y el valor calculado
de “y” pronosticado por la linea recta,

para cada valor de “x”).

- Comportamiento lineal en la
grafica de concentracion vs
respuesta analitica.

- Datos aleatorios en el grafico de
residuales.

- El intervalo de confianza del
intercepto debe incluir el cero.

Intervalo de
trabajo

Se trabajaran 5 niveles como minimo por
triplicado, distribuidos uniformemente en
el rango de interés.

Graficar la concentracion medida (eje
y) en funcién de la concentracion de
las muestras de ensayo (eje X).
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Cuadro IV. Parametros a evaluar en agua de consumo humano por método electrométrico.

(Continuacion).

Calcular las estadisticas de regresién

apropiadas. Calcular y graficar los

residuales (la diferencia entre el valor

observado de “y” y el valor calculado

de “y” pronosticado por la linea recta,

para cada valor de “x”).

- 1r>0.98

- El intervalo de confianza de la
pendiente debe incluir la unidad.

- EI RSD del porcentaje de recobro
menor 10%

El porcentaje de recobro debe ser

entre (90 — 110) %

Participan dos Analistas, mismo equipo,

El RSD de la precision intermedia no

Precision laboratorio, realizara  almenos 6 | debe ser mayor del 10%.
. repeticiones de un estdndar a 3

Intermedia . . .
concentraciones, una baja, una media y una
alta.
El mismo analista, equipo, laboratorio y el

Repetibilidad mismo dia, almenos 6 repeticiones de un | EIRSD de la repetibilidad no debe ser
estandar a 3 concentraciones, una baja, una | mayor de 10%
media y una alta.

Limite de | Con la desviacion estandar de una serie de | LC = 10s

Cuantificacién

10 repeticiones de un estandar de baja
concentracion.

Exactitud

Participara un analista. Fortificacion de
Matriz a tres niveles de concentracion:
(Nivel 1, Nivel 3, Nivel 5) mg/L. Nivel bajo
y alto por triplicado. Y nivel medio
sextuplicado.

ElI RSD no debe ser mayor 10 %

Se debe de realizar un Contraste t del
valor conocido contra una media
poblacional para demostrar que no
hay diferencia significativa entre el
valor caracterizado y el valor
obtenido.

Estimacion de la

incertidumbre

Segn  Procedimiento  interno  de

Estimacion de Incertidumbre.

No Aplica.




- RESPONSABLES DE LA VALIDACION

Revisado Por:

Analista 1

Coordinadora de Calidad

Aprobado Por:

Analista 2

jefe de Laboratorio
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4.1.4 Protocolo de validacion para la determinacion de dureza total en agua envasada por

método electrométrico.

Logo del laboratorio
pag. X de X

Fecha de emisién: Cambio No:

Codigo:

Aprobado por: Version No:

- OBJETIVO

Establecer los parametros necesarios para realizar la validacion y demostrar de forma
objetiva que el método Electrométrico para la Determinacion de Dureza Total en agua envasada es

apto para el fin previsto.
- ALCANCE

La validacion del método se realizara en Agua Envasada en un rango de (10 — 150) mg/L.
- RESPONSABLES

La validacion es responsabilidad de los analistas del area de fisicoquimico con el apoyo del
bachiller Fernando Peraza, pasante del Proyecto de Practica Profesional Supervisada, coordinadora

de plataforma de Fisicoquimico, Coordinadora de Calidad, y Jefe de Laboratorio.
- PARAMETROS A ESTUDIAR

Debido a que este es un método normalizado modificado de cuantificacion de componentes

minoritario los parametros a evaluar, segun el desempefio del método son:

- Intervalo lineal.

- Intervalo de trabajo.

- Precision intermedia.

- Repetibilidad.

- Limite de Cuantificacion.

- Exactitud.

- Estimacion de la Incertidumbre del método.
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Cuadro I. Resumen de Parametros a Evaluar en agua envasada por método electrométrico

Parametro

Rango de trabajo

Intervalo lineal

(Nivel 1, Nivel 2, Nivel 3, Nivel 4, Nivel 5) mg/L

Intervalo de trabajo

(Nivel 1, Nivel 2, Nivel 3, Nivel 4, Nivel 5) mg/L

Precision Intermedia

(Nivel 1, Nivel 3, Nivel 5) mg/L

Repetibilidad

(Nivel 1, Nivel 3, Nivel 5) mg/L

Limite de Cuantificacién

Nivel 1 mg/L

Exactitud

(Nivel 1, Nivel 3, Nivel 5) mg/L

Estimacion de la incertidumbre

No aplica

MUESTRAS

Las muestras a utilizar en esta validacion son:

Muestras de Agua Envasada.

EQUIPOS, REACTIVOS Y MATERIALES DE REFERENCIA INVOLUCRADOS EN
LA VALIDACION

Todos los equipos se encuentran debidamente calibrados, ver certificados de calibracion en
el Area de Gestion de la Calidad.

Cuadro I1. Equipos/Instrumentos en método electrométrico

Equipos/Instrumentos

Marca

Modelo

Caodigo

Titulador potenciométrico automatizado
de conductividad y - -
modulo de bandeja para automuestreador

digital, medidor

Balanza analitica

Hot plate de 4 platillos con agitador

Camara extractora de gases
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Cuadro I11. Reactivos y Materiales de Referencia en método electrométrico

Reactivos y Materiales de Lote Fecha de Marca
Referencia vencimiento

Carbonato de calcio - 31/12/2024 -
Cloruro de amonio - 30/11/2023 -
Hidréxido de amonio - - -
Acido etilendiaminotetraacético - 10/2023 -
Acido clorhidrico fumante 37% - 31/1/2025 -
Rojo de metilo - 31/7/2023 -

- REFERENCIA DEL METODO ANALITICO A VALIDAR

- Instruccién Técnica de Preparacién de Reactivos.

- Método de Analisis para la determinacion de dureza total por el Método electrométrico

(Procedimiento interno del Laboratorio de Alimentos y Toxicologia).

- Sistema de gestion de calidad G 9.6 Validacion de métodos analiticos fisicoquimicos,

version 2 del Organismo Salvadorefio de Acreditacion, El Salvador, 2017.

- PROCEDIMIENTO PARA LA DETERMINACION DE LOS PARAMETROS A

EVALUAR

Cuadro IV. Parametros a evaluar en agua envasada por método electrométrico

Parametros

Determinacion

Criterios de aceptacion

Intervalo lineal

Se trabajaran 5 niveles como minimo por
triplicado, distribuidos uniformemente en el
rango de interés. Un analista debe preparar 4
veces de la solucion de referencia por
dilucion a partir de una misma solucion
concentrada.

Graficar la respuesta (eje y) en
funcién de la concentracion (eje x).
Calcular las estadisticas de regresion
apropiadas, calcular y graficar los
residuales (diferencia entre el valor
observado de “y” y el wvalor
calculado de “y” pronosticado por la
linea recta, para cada valor de “x”).
- Comportamiento lineal en la
grafica de concentracion vs
respuesta analitica.
- Datos aleatorios en el gréafico de
residuales.
- El intervalo de confianza del
intercepto debe incluir el cero.

Intervalo de
trabajo

Se trabajaran 5 niveles como minimo por
triplicado, distribuidos uniformemente en el
rango de interés.

Graficar la concentracion medida
(eje y) en funcibn de la
concentracion de las muestras de
ensayo (eje x). Calcular las
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Cuadro IV. Pardmetros a evaluar. (Continuacion).

estadisticas de regresion apropiadas.

Calcular y graficar los residuales (la

diferencia entre el valor observado

de “y” y el valor calculado de “y”

pronosticado por la linea recta, para

cada valor de “x™).

- 1r>0.98

- El intervalo de confianza de la
pendiente debe incluir la unidad.

- ElI RSD del porcentaje de
recobro menor 10%

El porcentaje de recobro debe ser

entre (90 — 110) %

Participan dos Analistas, mismo equipo,

El RSD de la precision intermedia

Precision laboratorio, realizara almenos 6 repeticiones | no debe ser mayor del 10%.
Intermedia de un estandar a 3 concentraciones, una baja,
una media y una alta.
El mismo analista, equipo, laboratorio y el
Repetibilidad mismo dia, almenos 6 repeticiones de un | El RSD de la repetibilidad no debe
estandar a 3 concentraciones, una baja, una | ser mayor de 10%
media y una alta.
Limite de | Con la desviacion estandar de una serie de 10 | LC = 10s

Cuantificacién

repeticiones de un estandar
concentracion.

de baja

Exactitud

Participard un analista. Fortificacion de
Matriz a tres niveles de concentracion:
(Nivel 1, Nivel 3, Nivel 5) mg/L. Nivel bajo
y alto por triplicado. Y nivel medio
sextuplicado.

El RSD no debe ser mayor 10 %

Se debe de realizar un Contraste t del
valor conocido contra una media
poblacional para demostrar que no
hay diferencia significativa entre el
valor caracterizado y el valor
obtenido.

Estimacion de la

incertidumbre

Segun Procedimiento interno de Estimacion
de Incertidumbre.

No Aplica.




- RESPONSABLES DE LA VALIDACION

Revisado Por:

Analista 1

Coordinadora de Calidad

Aprobado Por:

Analista 2

jefe de Laboratorio
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4.2 Producto final. Resumen del Informe de Validacion.
A manera de resumen, a continuacién se muestran los resultados obtenidos en las

validaciones de los métodos evaluados para cada pardmetro de desempefio y matriz de agua.

4.2.1 Cuadro Resumen del Informe de Validacion del Método Analitico Determinacién de

Turbidez en Aguas de Consumo Humano por Nefelometria.

Logo del Laboratorio

Informe de Validacion del Método Analitico Determinacion de Turbidez en Aguas de
consumo humano por Nefelometria
Cddigo: Fecha de emision: Cambio No:
Revisado por: Aprobado por: Version No:

1. FECHA DE LA VALIDACION marzo/2023 - septiembre/2023
2. MATRIZ

Agua de Consumo Humano y Agua Envasada

3. ANALITO

Turbidez

4. PARAMETROS DE VALIDACION

- Repetibilidad como CV.

- Precision intermedia como CV (Diferentes analistas).

- Exactitud.

- Incertidumbre del resultado a reportar.
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Tabla N°24. Cuadro resumen del informe de Validacion. Turbidez en Agua de consumo humano

por Nefelometria.?®

PARAMETRO LIMITE RESULTADO

EVALUADO ESTABLECIDO OBTENIDO OBSERVACION

Recuperacion, Exactitud (tanto por uno)
Mivel 1 Analista 1 09aiti 1.0 1.1 Cumple
Mivel 1 Analista 2 09aiti 1.0 1.0 Cumple
Mivel 2 Analista 1 09aiti 1.0 1.0 Cumple
Mivel 2 Analista 2 09aiti 1.0 1.0 Cumple
Mivel 3 Analista 1 09aiti 1.0 1.0 Cumple
Mivel 3 Analista 2 09aiti 1.0 1.0 Cumple

Precision interm edia como CV
Mivel 1 ==10% 215 Cumple
Mivel 2 ==10% 0.30 Cumple
Mivel 3 ==10% 017 Cumple

Repetibillidad como CV

Analista 1 Mivel 1 ==10% 0.45 Cumple
Mivel 2 ==10% 013 Cumple
Mivel 3 ==10% 0.06 Cumple

Analista 2 Mivel 1 ==10% 060 Cumple
Mivel 2 ==10% 0.11 Cumple
Mivel 3 ==10% 0.07 Cumple

Incertidum bre del resultado a reportar ==30% Todos los valores »=LCM Cumple

tienen Incert <= 30%

Tabla N°25. Cuadro resumen del informe de Validacion. Turbidez en Agua Envasada por

Nefelometria.®

PARAMETRO LIMITE RESULTADO

EVALUADO ESTABLECIDO OBTENIDO OBSERVACION

Recuperacion, Exactitud (tanto por uno)
Mivel 1 Analista 1 09a1i 1.0 1.1 Cumple
Mivel 1 Analista 2 09a1i 1.0 1.1 Cumple
Mivel 2 Analista 1 09a1i 1.0 1.1 Cumple
Mivel 2 Analista 2 09a1i 1.0 1.1 Cumple
Mivel 3 Analista 1 09a1i 1.0 1.1 Cumple
Mivel 3 Analista 2 09a1i 1.0 1.0 Cumple

Precisién interm edia como CV
Mivel 1 ==10% 1.00 Cumple
Mivel 2 ==10% 1.27 Cumple
Mivel 3 ==10% 1.05 Cumple

Repetibillidad como CV

Analista 1 Mivel 1 ==10% 0.35 Cumple
Mivel 2 ==10% 0.37 Cumple
Mivel 3 ==10% 027 Cumple

Analista 2 Mivel 1 ==10% 0.37 Cumple
Mivel 2 ==10% 052 Cumple
Mivel 3 ==10% 0.30 Cumple

Incertidum bre del resultado a reportar ==30% Todos los valores »=LCM Cumple

tienen Incert <= 30%

En los cuadros resumen anteriores se observan los resultados obtenidos para el método

nefelométrico en las matrices de agua de consumo humano tomadas en el Laboratorio de Alimentos
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y Toxicologia. Donde se demuestra que el método cumple con los requisitos de la guia de
validacion del OSA, y el RTS 13.02.01:14 y NSO 13.07.02:08 para los limites permisibles de
turbidez.

En los resultados obtenidos para las mediciones de turbidez en agua de consumo humano, el
parametro de exactitud a las concentraciones de los niveles 1, 3 y 5 en UNT cumple con una
variacion minima en la recuperacion de cada nivel. Observando en los resultados de precision
intermedia y repetibilidad una dispersion similar en sus resultados de CV %; siendo que a menor
concentracion hay menor precision obteniendo valores més altos que a mayor concentracion. No
se muestra diferencia significativa entre analistas. Cumplen el criterio de aceptacion con valores
menores a 10 %, por tanto es un método preciso.

Cumpliendo ademas con la incertidumbre, siendo que todos los valores tienen una incertidumbre
menor al limite de 30 %.

Para el caso de las mediciones de turbidez en agua envasada, la distribucion en la exactitud a
concentraciones de los niveles 1, 3y 5 en UNT es similar. Siendo que la precision intermedia se
mantiene en un rango de 1.0 a 1.27 %, no se muestra diferencia significativa entre analistas. Y en
sus valores de repetibilidad, si bien hay diferencia del nivel 1 al 3, el nivel 2 parece mostrar una

variacion. Sin embargo el pardmetro cumple al igual que la incertidumbre.
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4.2.2 Cuadro Resumen del Informe de Validacion del Método Analitico Determinaciéon de

Solidos Totales Disueltos en Aguas de Consumo Humano por Conductimetria.

Logo del Laboratorio

Informe de Validacién del Método Analitico Determinacion de Sélidos Totales Disueltos

en Aguas de consumo humano por Conductimetria

Cddigo: Fecha de emision: Cambio No:
Revisado por: Aprobado por: Version No:
1. FECHA DE LA VALIDACION marzo/2023 - septiembre/2023
2. MATRIZ
Agua de Consumo Humano y Agua Envasada
3. ANALITO

Sélidos Totales Disueltos
4. PARAMETROS DE VALIDACION

Repetibilidad como CV.

Precision intermedia como CV (Diferentes analistas).
Exactitud.

Limite de cuantificacion del método (LC)

Incertidumbre del resultado a reportar.



85

Tabla N°26. Cuadro resumen del informe de Validacion. Solidos Totales Disueltos en Agua de

consumo humano Conductimetria.?®

PARAMETRO LIMITE RESULTADO

EVALUADO ESTABLECIDO QBTENIDO s

Recuperacién, Exactitud (tants por uno)
Mivel 1 Analista 1 IEERR 1.0 10 CGumple
Mel 1 Analista 2 R ERR 1.0 10 Cumple
Mivel 2 Analista 1 IR ERR 1.0 10 Cumple
Mivel 2 Analista 2 0%ai11 1.0 1.0 Cumple
Mivel 3 Analista 1 D9aid 1.0 1.0 Cumple
Ml 3 Analista 2 IEERR 1.0 10 Cumple

Precisidén intermedia como GV
Mivel 1 <=10 % 025 Cumple
Nivel 2 ==10% 016 Cumple
Mivel 3 <= 10 % 0.24 Cumple

Repetibillidad como CV

Anaksta 1 Ml 1 ==10% 002 Cumple
Mivel 2 <=10 % 0.05 Cumple
Mivel 3 ==10 % 0.02 Cumple

Analsta 2 Mivel 1 ==10% 0.04 Cumple
Minvel 2 ==10 % 0.06 Cumple
Mnvel 3 ==10 % Q.02 Cumple

Incertidum bre del resultado a reportar ==30 % Todos los valores >=LCM Cumple

tienen Incert, <= 30%
Lim. de Cuantific. del Método [LCM) <= 50 mgiL 11372 mgiL Cumple

Tabla N°27. Cuadro resumen del informe de Validacion. Solidos Totales Disueltos en Agua

Envasada. por Conductimetria.?®
PARAMETRO LIMITE RESULTADO
EVALUADO ESTABLECIDO OBTENIDO OBSERVACION
Recuperacidn, Exactitud (tanto por uno)
Mivel 1 Analista 1 09a1ti1 1.0 1.0 Cumple
Mivel 1 Analista 2 09a1ti1 1.0 1.0 Cumple
Nivel 2 Analista 1 09a11 1.0 1.0 Cumple
Mivel 2 Analista 2 09a1ti1 1.0 1.0 Cumple
Mivel 3 Analista 1 09a1ti1 1.0 1.0 Cumple
Mivel 3 Analista 2 09a1ti1 1.0 1.0 Cumple
Precisién interm edia como CV
Mivel 1 ==10% 0.35 Cumple
Mivel 2 ==10% 0.30 Cumple
Mivel 3 ==10% 0.34 Cumple
Repetibillidad como CV
Analista 1 Mivel 1 ==10% 0.04 Cumple
Nivel 2 ==10% 0.02 Cumple
Mivel 3 ==10% 0.04 Cumple
Analista 2 Mivel 1 ==10% 0.04 Cumple
Nivel 2 ==10% 0.05 Cumple
Mivel 3 ==10% 0.03 Cumple
Incertidum bre delresultado a reportar ==30% Todos los valores ==LCM Cumple
tienen Incert <= 30%
Lim. de Cuantific. del Método (LCM) == 30 mg/L 2436 mgiL Cumple
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En los cuadros resumen anteriores se observan los resultados obtenidos para el método
conductimétrico en las matrices de agua de consumo humano tomadas en el Laboratorio de
Alimentos y Toxicologia. Donde se demuestra que el método cumple con los requisitos de la guia
de validacion del OSA, y el RTS 13.02.01:14 y NSO 13.07.02:08 para los limites permisibles de
solidos totales disueltos.

El método para la determinacién de solidos totales disueltos por conductividad en el agua
de consumo humano en el pardmetro exactitud realizado a las concentraciones de los niveles 1, 3
y 5 en mg/L; no se observa variacion en la recuperacion de cada nivel. En el caso de la precision
intermedia evaluada a las mismas concentraciones, los valores de CV % muestran variacion en el
nivel 2 con respecto a cada analista.

Los resultados para el agua envasada a las concentraciones de los niveles 1, 3y 5 en mg/L
en la exactitud, no muestran variacion en la recuperacion de cada nivel. Al evaluar la precision
intermedia a las mismas concentraciones no muestra diferencia significativa.

El parametro de repetibilidad no se observa diferencia significativa entre los resultados
obtenidos de CV % por matriz de agua evaluada en cada nivel. Cumple el criterio de aceptacion
con valores menores a 10 %, por tanto es un método preciso.

El valor minimo de s6lidos totales disueltos segun el limite de cuantificacion obtenido a las
concentraciones de los niveles 1 en mg/L para ambas matrices de agua y que el equipo fijara
cuantitativamente sera de 11.372 uS/cm para el agua de consumo humano y 2.436 uS/cm para la

envasada.
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4.2.3 Cuadro resumen del informe de Validacion del Método Analitico Determinacién de

Dureza total en Agua de Consumo Humano por Electrometria.

Logo del Laboratorio

Informe de Validacion del Método Analitico Determinacion de Dureza Total en Agua de
Consumo Humano por Electrometria
Cddigo: Fecha de emision: Cambio No:
Revisado por: Aprobado por: Version No:

1. FECHA DE LA VALIDACION marzo/2023 - septiembre/2023
2. MATRIZ

Agua de Consumo Humano

3. ANALITO

Dureza Total

4. PARAMETROS DE VALIDACION

Linealidad

- Intervalo Lineal (Linealidad del Sistema)

- Intervalo de trabajo (Linealidad del Método)
- Repetibilidad como CV.
- Precision intermedia como CV (Diferentes analistas).
- Exactitud.
- Limite de deteccién (LD).
- Limite de cuantificacion del método (LC).
- Incertidumbre del resultado a reportar.
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Tabla N°28. Cuadro resumen del informe de Validacién. Dureza total en Agua de Consumo

Humano por Electrometria.?®
PARAMETRO LIMITE RESULTADO
EVALUADO ESTABLECIDO OBTENIDO OBSERVACION
Linealidad
Intervalo Lineal
Residuales Aleatorios. Aleatorios. Cumple
Intervalo del intercepto Debe contener el valor cero Contiene el valor cero Cumple
Intervalo de Trabajo
Coeficiente de determinacion >=0.98 0.9998 Cumple
Residuales Aleatorios. Aleatorios. Cumple
Intervalo de la pendiente Debe contener el valor uno Contiene el valor uno Cumple
Limite inferior del Intervalo LCM 5.6098 mg/L
Limite Superior del Intervalo Concentracién a Maxima Conc. 250.1810 mg/L
Recuperacioén, Exactitud (tanto por uno)
Nivel 1 Analista 1 09a11l 1.0 1.0 Cumple
Nivel 1 Analista 2 09a1l 1.0 1.0 Cumple
Nivel 2 Analista 1 09all 0.9 0.9 Cumple
Nivel 2 Analista 2 09a11l 0.9 0.9 Cumple
Nivel 3 Analista 1 09a1ll 0.9 0.9 Cumple
Nivel 3 Analista 2 09a1l.l 0.9 0.9 Cumple
Precisién intermedia como CV
Nivel 1 <=10% 1.01 Cumple
Nivel 2 <=10% 0.42 Cumple
Nivel 3 <=10% 0.24 Cumple
Repetibillidad como CV
Analista 1 Nivel 1 <=10% 0.36 Cumple
Nivel 2 <=10% 0.10 Cumple
Nivel 3 <=10% 0.04 Cumple
Analista 2 Nivel 1 <=10% 0.40 Cumple
Nivel 2 <=10% 0.16 Cumple
Nivel 3 <=10% 0.10 Cumple
Incertidumbre del resultado a reportar <=30% Todos los valores >=LCM Cumple
tienen Incert. <= 30%
Lim. de Deteccién del Método (LDM) <=3.333 mg/L 1.6829 mg/L Cumple
Lim. de Cuantific. del Método (LCM) <=10 mg/L 5.6098 mg/L Cumple

En el cuadro resumen anterior se observan los resultados obtenidos para el método
electrométrico en las matrices de agua de consumo humano tomadas en el Laboratorio de
Alimentos y Toxicologia. Donde se demuestra que el método cumple con los requisitos de la guia
de validacion del OSA, y el RTS 13.02.01:14 y NSO 13.07.02:08 para los limites permisibles de
dureza total en agua de consumo humano.

Los resultados obtenidos de la linealidad a las concentraciones de los 5 niveles en mg/L
muestran una distribucion aleatoria en torno al cero en el intervalo lineal, lo que demuestra la
linealidad del método en las muestras de agua de consumo humano; ademas de un R? mayor a 0.98
en el intervalo de trabajo y el intervalo de confianza de la pendiente contiene la unidad.

En cuanto a la exactitud, el método proporciona resultados homogéneos a las

concentraciones de los niveles 1, 3y 5 en mg/L, por lo que el pardmetro cumple. Al observar los



89

resultados en la precision intermedia y repetibilidad se observa un comportamiento similar,
teniendo que a menor concentracion menor precision. Sin embargo es una variacion pequefia que
no afecta en la confianza de los resultados demostrando que el método cumple estos parametros al
tener valore menores al 10 % por tanto es un metodo preciso.

También se reportaron valores de 1.6829 mg/L en el limite de deteccién y 5.6098 mg/L en
el limite de cuantificacién, Entonces se puede estimar que el valor minimo detectable por el equipo
sera de 1.6829 mg/L, y el valor minimo de dureza total que el equipo fijard cuantitativamente sera
de 5.6098 mg/L.

Cumpliendo ademas con la incertidumbre, siendo que los valores tienen una incertidumbre menor
al limite de 30 %.
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4.2.4 Cuadro resumen del informe de Validacién del Método Analitico Determinacion de

Dureza total en Agua Envasada por Electrometria.

Logo del Laboratorio

Informe de Validacion del Método Analitico Determinacion de Dureza Total en Agua
Envasada por Electrometria
Cddigo: Fecha de emision: Cambio No:
Revisado por: Aprobado por: Version No:

1. FECHA DE LA VALIDACION marzo/2023 - septiembre/2023
2. MATRIZ

Agua Envasada

3. ANALITO

Dureza Total

4. PARAMETROS DE VALIDACION

Linealidad

- Intervalo Lineal (Linealidad del Sistema)

- Intervalo de trabajo (Linealidad del Método)
- Repetibilidad como CV.
- Precision intermedia como CV (Diferentes analistas).
- Exactitud.
- Limite de deteccién (LD).
- Limite de cuantificacion del método (LC)
- Incertidumbre del resultado a reportar.
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Tabla N°29. Cuadro resumen del informe de Validacion. Dureza total en Agua Envasada por

Electrometria.?®

PARAMETRO LIMITE RESULTADO
EVALUADO ESTABLECIDO OBTENIDO OBSERVACION
Linealidad
Intervalo Lineal
Residuales Aleatorios. Aleatorios. Cumple
Intervalo del intercepto Debe contener el valor cero Contiene el valor cero Cumple
Intervalo de Trabajo
Coeficiente de determinacion >=0.98 0.9971 Cumple
Residuales Aleatorios. Aleatorios. Cumple
Intervalo de la pendiente Debe contener el valor uno Contiene el valor uno Cumple
Limite inferior del Intervalo LCM 4.3575 mg/L
Limite Superior del Intervalo Concentracién a Maxima Conc. 250.1810 mg/L
Recuperacion, Exactitud (tanto por uno)
Nivel 1 Analista 1 09alil 1.0 1.0 Cumple
Nivel 1 Analista 2 09alil 1.0 1.0 Cumple
Nivel 2 Analista 1 09alil 1.0 1.0 Cumple
Nivel 2 Analista 2 09alil 0.9 1.0 Cumple
Nivel 3 Analista 1 09alil 1.0 1.0 Cumple
Nivel 3 Analista 2 09all 1.0 1.0 Cumple
Precision intermedia como CV
Nivel 1 <=10% 0.65 Cumple
Nivel 2 <=10% 0.87 Cumple
Nivel 3 <=10 % 0.49 Cumple
Repetibillidad como CV
Analista 1 Nivel 1 <=10% 0.12 Cumple
Nivel 2 <=10% 0.08 Cumple
Nivel 3 <=10% 0.08 Cumple
Analista 2 Nivel 1 <=10% 0.20 Cumple
Nivel 2 <=10% 0.17 Cumple
Nivel 3 <=10% 0.07 Cumple
Incertidumbre del resultado a reportar <=30% Todos los valores >=LCM Cumple
tienen Incert. <= 30%
Lim. de Deteccion del Método (LDM) <=3.333 mg/L 1.3073 mg/L Cumple
Lim. de Cuantific. del Método (LCM) <=10 mg/L 4.3575 mg/L Cumple

En el cuadro resumen anterior se observan los resultados obtenidos para el método
electrométrico en las matrices de agua de consumo humano tomadas en el Laboratorio de
Alimentos y Toxicologia. Donde se demuestra que el método cumple con los requisitos de la guia
de validacion del OSA, y el RTS 13.02.01:14 y NSO 13.07.02:08 para los limites permisibles de
dureza total en agua envasada.

Los resultados obtenidos de la linealidad a las mismas concentraciones que en la seccion
4.2.3, demuestran que el método cumple con los requisitos de linealidad (los resultados de las
curvas de calibracién se comparten con las muestras de agua de consumo humano). Con
concentraciones en el intervalo de trabajo de los 5 niveles en mg/L.

Al evaluar la exactitud, el método proporciona resultados homogéneos a las

concentraciones de los niveles 1, 3y 5 en mg/L, por lo que el pardmetro cumple.
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En cuanto a los resultados del parametro precisién intermedia, los valores de CV cumplen
con el criterio al ser menores a 10 %. En la repetibilidad se observa un comportamiento similar de
variacion con respecto al agua de consumo humano, pero con valores menores posiblemente debido
a las bajas concentraciones de iones calcio y magnesio presentes en el agua envasada; el método
cumple este pardmetro al tener valore menores al 10 % por tanto es un método preciso.

También se reportaron valores de 1.3073 mg/L en el limite de deteccion y 4.3575 mg/L en
el limite de cuantificacion, Entonces se puede estimar que el valor minimo detectable por el equipo
sera de 1.3073 mg/L, y el valor minimo de dureza total que el equipo fijard cuantitativamente sera
de 4.3575 mg/L. Los valores tienen una incertidumbre menor al limite de 30 %.



CAPITULO V
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5.0 CONCLUSIONES

El método nefelométrico clasificado como método normalizado, al evaluar los parametros
establecidos se demuestra que el método es fiable y apto para el uso previsto, y obtener
resultados dentro de los propositos requeridos por el laboratorio. Asegurando asi que el
laboratorio domina la metodologia y la utiliza correctamente.

Las variables temperatura y agitacion de las muestras de agua, al igual que el tamario, forma
y concentracion de las particulas en solucién son muy importantes para asegurar una lectura
confiable al medir la turbidez, la medicion serd mas segura, precisa y repetible si se presta
especial atencion las técnicas de medicidn y a estas variables.

Considerando que todos los parametros validados para los métodos son conformes respecto
a los métodos de referencia, equipos y estandares utilizados. Se demuestra que los métodos
normalizados modificados conductimétrico y electrométrico del Laboratorio de Alimentos
y Toxicologia cumplen con los requisitos establecidos para el uso previsto.

La elaboracién de los protocolos de validacion fue de acuerdo a los requisitos del
laboratorio, donde se detallan en forma de resumen las partes que estos contiene.

Los resultados obtenidos de las muestras de agua de consumo humano y envasada por cada
método muestran segun las referencias: RTS 13.02.01:14 y NSO 13.07.02:08 para los
limites permisibles por parametro, que los valores colectados durante la validacion estan
debajo de los limites establecidos en las mismas. Evidenciando que los métodos
proporcionan resultados confiables.

Los métodos evaluados se realizaron con procedimientos analiticos adecuados a los
propdsitos del laboratorio a partir del Standard Methods for the examination of water and
wastewater 24rd Edicion, teniendo las modificaciones necesarias los métodos
conductimétrico y electrométrico para adaptarse a los recursos del laboratorio, es decir, que
son procesos especificos que se desarrollan en trabajos rutinarios de analisis. Siendo que
cada uno de los procedimientos consta de un manual de procedimientos interno del LAT.
La calibracion de los equipos fue necesaria para asegurar la fiabilidad en los resultados al
validar los métodos nefelométrico y conductimétrico, y asegurar el cumplimiento de los
lineamientos del laboratorio garantizando asi la calidad de los analisis realizados y los
resultados generados.



CAPITULO VI
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6.0 RECOMENDACIONES

A la Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad de El Salvador implementar
practicas o evaluaciones encaminadas a la realizacion de validaciones de métodos que
permitan al estudiante conocer y aplicar sus habilidades en el desarrollo de estas
técnicas.

Al Laboratorio de Alimentos y Toxicologia actualizar los formatos de céalculo de
informes de validacion en caso de realizar una nueva validacion de los parametros
turbidez y sélidos totales disueltos, para facilitar la compresion y seguimiento de los
resultados colectados.

Al Laboratorio de Alimentos y Toxicologia realizar mantenimientos preventivos a los
equipos e instrumentos para asegurar el correcto funcionamiento de los mismos. Y
asegurar calibraciones periddicas llevando registro con las verificaciones y lecturas
obtenidas.

Al Laboratorio de Alimentos y Toxicologia hacer los ajustes de pH si fuera necesario
en la solucion buffer de dureza (cercano a pH 11), para impedir la precipitacion del
magnesio, permitiendo determinar los puntos de equivalencia y suma de los iones calcio

y magnesio.
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ANEXO N°1

PORTADA DEL REGLAMENTO TECNICO SALVADORENO (RTS) 13.02.01:14
AGUA. AGUA DE CONSUMO HUMANO. REQUISITOS DE CALIDAD E INOCUIDAD.
VERSION 1
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INOCUIDAD.

Correspondencia: este reglamento técnico salvadoreio tiene correspondencia parcial con
las Guias para la calidad del agua potable de la Organizacion Mundial de la Salud.
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Derechos Reservados

Figura N°2. Reglamento Técnico Salvadorefio de agua de consumo humano, agua
potable.®
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Figura N°3. Norma Salvadorefia Obligatoria de agua envasada.’



ANEXO N°3

PORTADA DE LA GUIA DE VALIDACION DEL OSA GUIA DE VALIDACION
G 9.6 VALIDACION DE METODOS ANALITICOS FISICOQUIMICOS, VERSION 2
DEL ORGANISMO SALVADORENO DE ACREDITACION

SISTEMA DE GESTION DE CALIDAD )
G 9.6 VALIDACION DE METODOS ANALITICOS FISICOQUIMICOS
VERSION2  APROBADO 2017/05/23

ORGANISMO SALVADORENO DE ACREDITACION

1. Introduccién.

La validacion ha side objeto de atencion por ser requerida en Normas sobre Sistemas de Gestidn de la
Calidad, sobre software y particularmente en la Norma ISO/IEC 17025:2005 sobre requisitos generales
para laboratorios de calibracion y ensayo.

La aplicabilidad del requisito sobre validacion de métodos, particularmente en la Morma ISOfIEC
17025:2005, ha sido frecuentemente materia de controversia dado que cabe la interpretacion de que
cuando se menciona o se describe un método en una Norma, entonces denominado método
normalizado, no es ya necesaria la validacion del mismo.

El propésito de este trabajo es discutir el concepto de validacion, los elementos que lo constituyen y
los procesos para llevarla a cabo, con el objetivo de reducir las controversias respecto a este tema.
Para que un resultado analitico concuerde con el propdsito requerido, debe ser lo suficientemente
confiable para que cualquier decision basada en éste pueda tomarse con confianza. Asi, el desempefio
del método debe validarse y debe estimarse la incertidumbre del resultado a un nivel de confianza
dado. La incertidumbre deberd ser evaluada y establecida de una forma que sea ampliamente
reconocida, consistente de forma interna y facil de interpretar. La mayor parte de la informacidn
requerida para evaluar la incertidumbre se puede obtener durante la validacion del método.

La validacién es el proceso establecido para la obtencidn de pruebas documentadas y demostrativas
de que un método de analisis es lo suficiente fiable y reproducible para producir el resultado previsto
dentro de intervalos o pardmetros definidos y para el propdsito requerido.

El siguiente documento ha sido elaborado con el apoyo del Comité Técnico de Validacion quienes
aportaron sus conocimientos en el tema con la finalidad de homolegar y facilitar a los usuarios del
servicio de acreditacion las herramientas necesarias para dicho proceso.

2. Objetivos

Establecer una guia minima en la que se incluyen los requisitos, pero no limitados a lo que se indica en
ella, para las actividades de validacidn de métodos de ensayo no normalizados, desarrollados o
disefiados por el laboratorio, métodos normalizados empleados fuera del alcance previsto,
ampliaciones y modificaciones de los métodos normalizados y para las verificaciones necesarias para
confirmar que el laboratorio puede aplicar correctamente los métodos normalizados antes de utilizarlos
para los ensayos. Sistematizar los procedimientos para la realizacion de la validacion de los métodos
de ensayo. Evitar las discrepancias respecto a cuando validar y la extension de la validacion segtin sea
el caso.

3. Alcance
Esta guia la deben aplicar los laboratorios de ensayo acreditados por el OSA y los gque soliciten la

acreditacion ante dicho organismo, los evaluadores y expertos técnicos que acttan en los procesos de
acreditacidn, y a todos los métodos de ensayo establecidos dentro del alcance de acreditacidn.
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Figura N°4. Guia de validacion de métodos analiticos fisicoquimicos G 9.6 del OSA.?’



ANEXO N°4
NOTA DE APLICACION. DUREZA TOTAL

C 2.0.001 - Calcium and magnesium (Ca, Mg and total hardness) in Drinking water and
mineral water Recommended accessories * 6.0508.110 or 6.0504.100 Ca ISE with
6.2104.020 electrode cable * 6.0726.107 LL Ag/AgCl reference electrode with
6.2106.020 electrode cable *6.3032.220 Dosing unit Reagents * Titrant: ¢(Na2EDTA)
= 0.1 mol/L (Method B 7.0.001). * Auxiliary complexing solution: c(acetylacetone) = 0.1
mol/L plus c(TRIS) = 0.2 mol/L. 20.4 g tris(hydroxymethyl)-aminomethane is weighed out
into a 1000 mL volumetric flask and dissolved in approx. 500 mL dist. H20. 12 mL
acetylacetone is added and the solution is made up to the mark with dist. H20 and
mixed. General Drinking water is the foodstuff par excellence, which is why the
methods used for examining it are placed at the start of this collection. Nine titrimetric
analyses — Food PAC covers only these — are described in sub Drinking water is the
foodstuff par excellence, which is why the methods used for examining it are placed at
the start of this collection. Nine titrimetric analyses — Food PAC covers only these — are
described in subsections. Of course, these methods can also be used for other types of
water. Other determinations that can be carried out in water with Metrohm instruments
are: * Bromate, bromide, chloride, fluoride, nitrate, nitrite, phosphate, ammonium,
potassium, sodium, strontium, etc. by ion chromatography (IC) * Aluminum, arsenic,
lead, cadmium, chromium, iron, copper, manganese, mercury, zinc, etc. by
voltamperometry/polarography (VA) * Electrical conductivity (and pH value) Assessment
of the analytical results has been deliberately ignored in Food PAC. Please consult the
relevant literature for assessment criteria The total hardness is the sum of the hardness
formers in a water (Ca, Mg, Ba and Sr ions) in mmol/L. For information purposes, e.g. on
washing powder packages, expressions such as «soft», «hard», «“dH», «°fH», etc. still
have a certain meaning; see the comparison table below. As Al, Ba, Fe, Mn and Srions
only occur in drinking water in small amounts (if at all) in drinking and mineral water, the
titrimetric determination is limited to calcium and magnesium. Analysis 100 mL water
sample is pipetted into the titration beaker. 15 mL auxiliary complexing solution is added
and titrated with c(Na2EDTA) = 0.1 mol/L to after the second endpoint. EP1
corresponds to the Ca content and the difference EP2 — EP1 to the Mg content. 1mLc
(Na2EDTA) = 0.1 mol/L corresponds to 4.008 mg Ca or 2.431 mg Mg Calculations(The
resulls are given to two decimal places.) mg/L Ca = EP1 x 4.008 x 1000 x TITER /
Sample size mg/L Mg = (EP2 — EP1) x 2.431 x 1000 x TITER / Sample size Total
hardness, mmol/L = EP2 x CONC x 1000 x TITER / Sample size EP1=mL Na2EDTA
up to first endpoint EP2 = mL Na2EDTA up to second endpoint Sample size = sample
volume in mL (100) CONC = 0.1 (concentration Na2EDTA in mol/L) TITER = titer of
Na2EDTA solution (Method B 7.0.001) Remarks The following table provides
information about the different «degrees of hardness»: mmol/L CaCO3--mg/L

CaCO3-—fH *dH *USH-———«Hardness» 0...0.7-————0...
70 0...7----0...3.92 0..3.77 very soft 0.7...1.5wwsweseeessT0...
150ereee>7...15--->3.92...8.4---->3.77...8.07-swcxcou SOt 1.5...2.5wwwwmemememen -150...

260-——>15...25->8.4...14.0----->8.07...9.50---slightly hard 2.5...3.2--w--seseems 250..

320------>25...32->14.0...17.92--->9.50...17.22--moderately hard 3.2..4.2
320...420------>32...42->17.92...23.52->17.22...22 60------hard >4.2

>420 >42 >23.52 >22.60 very hard Conversion factors
mmol/L x 100 = mg/L CaCO3 mmol/L x 10 = *fH (French degrees of hardness) mmol/L
x 5.6 = °dH (German degrees of hardness) mmol/L x 5.38 = °USH (US degrees of
hardness)

Figura N°5. Nota de aplicacién al método electrométrico para cuantificacion de dureza
total. AT



ANEXO N°5
EJEMPLO DE GRAFICOS. CURVAS DE CALIBRACION.
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Figura N°6. Curva de calibracion 1. Cuantificacion de dureza total.
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Figura N°7. Curva de calibracion 2. Cuantificacion de dureza total.
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Figura N°8. Curva de calibracion 3. Cuantificacion de dureza total.
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Figura N°9. Curva de calibracion 4. Cuantificacion de dureza total.




