ESTANDARIZACION DE LAS METODOLOGIAS PARA EL ANALISIS DE

PH, ALCALINIDAD Y TURBIDEZ EN MUESTRAS DE AGUA POTABLE EN

EL LABORATORIO DE LA ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS
COMUNITARIOS DE DOSQUEBRADAS (AMAC).

MARIA ALEJANDRA GONZALEZ BEDOYA

UNIVERSIDAD TECNOLOGICA DE PEREIRA
FACULTAD DE TECNOLOGIA
ESCUELA DE TECNOLOGIA QUIMICA
PROGRAMA DE TECNOLOGIA QUIMICA
PEREIRA

2015



ESTANDARIZACION DE LAS METODOLOGIAS PARA EL ANALISIS DE PH,
ALCALINIDAD Y TURBIDEZ EN MUESTRAS DE AGUA POTABLE EN EL
LABORATORIO DE LA ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS
COMUNITARIOS DE DOSQUEBRADAS (AMAC).

Autora
MARIA ALEJANDRA GONZALEZ BEDOYA

Practica Empresarial
CONDUCENTE A TITULO
Tecndloga Quimica

Director del proyecto
CARLOS HUMBERTO MONTOYA NAVARRETE
Jefe del Laboratorio de Quimica

UNIVERSIDAD TECNOLOGICA DE PEREIRA
FACULTAD DE TECNOLOGIA
ESCUELA DE TECNOLOGIA QUIMICA
PROGRAMA DE TECNOLOGIA QUIMICA
PEREIRA

2015



NOTA DE ACEPTACION

FIRMA DEL PRESIDENTE DEL JURADO

FIRMA DEL JURADO




PEREIRA, 2015

DEDICATORIA

Dedico este trabajo principalmente a Dios, por haberme dado la vida y permitirme
el haber llegado hasta este momento tan importante de mi formacién profesional.

A mi familia, en especial a mi madre por su apoyo incondicional, comprensién y
tolerancia, porque siempre confi6 en mi y me acompafié desinteresadamente
durante toda mi carrera.

A mis dos hermanas: Beatriz Eugenia mufioz y Aura Cristina Gonzalez por su
comprensién y carifio.

A mi Cuiado Arley David por su gran apoyo y a mis sobrinitos Moisés David y Ana
Sofia por ser parte de mi inspiracion.

Son todos ellos el motor de mi vida, quienes me inspiraron a salir adelante y seguir
este proceso sin dar marcha atras.

Por el constante apoyo y por creer en mi en todo momento.
.... Mil gracias....



AGRADECIMIENTOS

Doy gracias a Dios primeramente por haber culminado esta importante etapa de mi
vida, por brindarme una vida llena de aprendizajes, experiencias y sobretodo de
felicidad, por darme las fuerzas y el coraje necesarios para convertir este suefo en
realidad. Gracias Dios por darme la vida y por estar conmigo en cada momento,
por ser mi luz y mi guia durante todo este tiempo, pues sin ti no hubiera podido salir
adelante en los momentos dificiles y de prueba, no tengo palabras para agradecer
tu inmenso amor y lo mucho que me has dado.

De igual forma agradezco de una manera muy especial a todas aquellas personas
gue creyeron en mi y me acompafiaron a lo largo de la carrera, en especial a:

Mi madre, pues a pesar de ser cabeza de hogar, desde la infancia siempre has
trabajado arduamente para darnos lo necesario a mis hermanas y a mi, gracias por
tu apoyo incondicional, por quitarte el pan de la boca para que nada nos faltara,
eres ejemplo de tenacidad y perseverancia, a través de estas lineas quiero
expresar lo mucho que te amo, pues es gracias a tu esfuerzo que pude alcanzar
este triunfo.

A mis hermanas por el apoyo brindado, por su comprensién y carifio y por ser parte
importante en mi vida.

A la Asociacion municipal de acueductos comunitarios de Dosquebradas por
permitirme realizar la practica empresarial, dandome la posibilidad de aplicar mis
conocimientos y brindandome el apoyo necesario para la realizacion de este
trabajo, que bien espero que sea de utilidad para la empresa.

A mi director, el profesor Carlos Humberto Montoya por su asesoria, orientacion y
dedicacion en la realizacion de este proyecto.

Y a mis profesores, por compartir sus conocimientos y crear las bases para mi
futuro profesional, por influir en mi vida a través de sus lecciones y experiencias en
formarme como una persona de bien, preparada para los retos que pone la vida.

De todo corazén. Muchas gracias a todos.



TABLA DE CONTENIDO

PAG

INTRODUGCCION ......viiitiitiiett ettt ettt sttt sttt anas 15
1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA ... 18
2. JUSTIFICACION ...ttt e e e e ans 19
3. OBJIETIVO GENERAL ... e 21
3.10DbjetivOs €SPECITICOS. ....cccii it 21

4. MARCO CONCEPTUAL ..ot 22
5. MARCO TEORICO ......cooiuiiiiicieiieeeete ettt 25
5.1 EStandarizacCiOn ............ouuiieiiiiiiii et 25
5.2 Programa interlaboratorios de control de calidad de agua portable ....... 27
5.3 Importancia en la determinacion de pH ... 29
5.3.1 Determinacion de PH .........cooiiiiiiiiiiiiee e 29

5.4 Importancia en la determinacion de alcalinidad..............c..cocoevvvvvivinnnnnnn. 30
5.4.1 Determinacion de alcalinidad .............cccoooeeeviiiiiiiiiiin e 30

5.5 Determinacion de turbid@z ..........ccovvveiiviiiiii e 30
5.5.1 Determinacion de turbidez ..............cceeiiiiiiiiiiiecce e 32

5.6 Tratamiento eStadiStiCO.........coiiiieiiiiiiiici e 33
5.6.1 Lin€aAldad.........oiivviiiiiii i 34

B5.6.2 PIrECISION ..ccovviiiii et 34

5.6.3 Desviacion eStandar...........ccoooeeiviiiiiiiiiii e 34

5.6.4 Coeficiente de variaCiOn............ccoevuviiiiiiiie e 35

B5.6.5 EXACHIUA ..coovvviiiiiii e 35

5.6.6 Limite de deteccion y de cuantificacion ...........cccceeeeeeeeiviiiiiinnnnnnn. 36

5.6.7 Porcentaje de reCUPEracion ............ccceeeieeeeeeeeeiiiiiie e e 36

5.7 Control de calidad .............ouuiiiiiiiiiiiie e 37
5.7.1 Interpretacidn y criterios de evaluacion ...........ccccceeeeeeeevieiiiinnnnnnn. 39

6. INFORME DE ESTANDARIZACION Y VERIFICACION DE ALCALINIDAD TOTAL.
METODO VOLUMETRICO ....eiiiiiiiiiiiiie ettt ettt ettt e s e e e e e s aeeaeanaeas 40

6.1 ODJELIVOS .iiiiiiiiiiiii e 40



6.2 Conceptos tedricos de la metodologia utilizada para medir alcalinidad . 40
B.3 PUNTO INAI . .ceeei e 42

6.4 Determinacion del contenido de carbonatos , bicarbonatos e hidréxidos

(alcalinidad total en una MUESHra) .........ccocviiminiii 43
6.5 Alcance del MELOAO ...........vveiiiiiieiiiiiiee e 46
6.6 Interferencias del MEtOO ..........ooovviiiiiiiiiiiiie e 47
6.7 Valores de referencia ..........coevveveiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeee 47
R I\ =3 (oo (] (oo | - WU ETT TSRO 47
6.9 MaterialeS Yy EQUIPOS........couviiiiiiiiiiiiiiieieeeeee ettt 48
6.10 REACHIVOS. ...ceiiiiiiiiiiiiiiieiee ettt e e 48
6.11 MUESIITE0 Y Pre@SEIVACION ....cevvieiiiiiiiiiiiiiiieieeeeeeeeeee et eee e et e e e e eeeeeeeeees 51
6.12 Determinacion de alcalinidad en muestras de agua..........cccccceevvveeeeneee. 51
6.13 Diagrama de flujo para la determinacion de alcalinidad ....................... 53
6.14 Control de calidad..............ueveiiiieiiii e 53
6.15 Establecimiento de la curva de calibracion ............ccccccceeeiiiiiiiiinennnen. 54
6.15.1 Patrones para la curva de calibracion ..............cccccevvviiiiiiiieeeeeeeinins 54
6.15.2 Preparacion de la curva de calibracion...............ccccevvvvviiiiiiieeeeeeennnn, 54
6.15.3 Titulacion patrones para la curva de calibracion...................cccccoeee. 54
6.15.4 Resultad0os PraCtiCOS ........ccovevuiiiiiii e et e e e e eeanaens 55
6.16 Construccion de grafiCas ............uuuieiiiiieiiiiiicee e 56

6.16.1 Curva de calibraciéon para la determinacién de alcalinidad ..... 56
6.17 Carta de CONTIOl.........ooiuiiiiiiiie e 58
6.18 Procedimiento de estandarizacCion ............cccccouueiuiiiiiiiieeeee e 61

6.18.1 Parte experimental..............cccccoeiiiieiiiiiiiiiiee e 61



6.18.2 Grupo de muEestras POr ENSAYO........ccceururriieeeeeereeeeiiniaaaeeeaaee 62

6.18.3 Preparacion de muestras para la alcalinidad .......................... 62
6.19 RESUITAUOS. ... e e eeeeeeiieiie et e et e e e e e e e et s e e e e e e eeennnees 63
6.20 Analisis estadistico de 10S datos............eeevvieieiiiiiiiiiiiee e 66

6.21 Cuadro resumen de los resultados obtenidos para la estandarizacion 73

6.21.1 Adicion de estandar para la determinacién de alcalinidad................. 74
6.22 Interpretacion de resultados ..........oocuvviiiiiiiee e 75
7. INFORME DE ESTANDARIZACION DE PH.....coooviiieceeieeeeeee e 78
7.1 ODJELIVOS ..coeiiiiiiiiiiiieeeeeeee ettt 78
7.2 Fundamento del Metodo...........ccuvvvviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieieeeeeeeeeeeeeeeeee 78
7.3 Alcance del MEtOdO ..........covvviiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeee e 80
7.4 Valores de referenCial ..........ueeeviieeeiiiiiee e 80
7.5 Interferencia del MELOUO .........covviiiiiiiiiiiee e 80
IR\ = (o o (o] (oo | - SRR 81
7.7 MaterialeS Y EQUIPOS. . uuuuu i e e eeeeeeeeiiies e e e e eeeeeeaataa s s e e eeaeeeesssannaaeeaaeeeennnnns 81
7.8 REACHIVOS .....eeiieieiiiie ettt e e e e e e as 82
7.9 MUESIIE0 Y PreSEIVACION .....ccceeiieiiiice e e e ee e s e e e e e e e et e e e e e e e eeanaens 82
7.10Precaucion del MELOUO ..........uuiiieiiiiiiiiieee et 83
7.11 ProCediMmI@NTO .......coeiiiiiiiiiiiiie e e e ettt e e e e e e 83
7.12 Diagrama de flujo para la determinacién de pH..........ccccccoeeiiiiieiiiiennnn, 85
7.13 Precision Y eXactitUd...........ccoviviiuiiiisie e e et e e e e eeenaens 86
7.14 Control de calidad..............ueeiiiiieiii e 86
715 CAlCUIO . 86
7.16 Cartas de CONLIOl ........oouuiiiiiiie e 87



7.17 Construccion de la grafica de control para pH.........cccccceeeiiiiiiiiiiennnn. 88

7.18 Procedimiento de estandarizacCion............cccccoeveiiuiiiiiieiieee e 90
7.18.1 Parte experimental...............uuuuuuuiiiiiiiiiiiiiiis 90
7.18.2 RESUIATOS ......uvvviiiiiiiiiiiiiiiiiiiii s 90

7.19 Analisis estadistico de 10S datos............eeevviieiiiiiiiiiiiiee e 91
7.09.0 PreCiSION ..ottt e e e 92
7.19.2 EXACHTUM ....evvviiiiiiiiiiiiiiiiieiii s 93

7.20 Interpretacion de 10S resultados..............ccvveeeiiiiiiiiiiiiiiie e 94

8. INFORME DE ESTANDARIZACION DE TURBIDEZ ......cccoovioveeiieeesie e 95

8.1 ODJELIVOS ...ttt ettt ettt ettt e ettt e e e e e e eee e 95

8.2 Fundamento del MELOUO. .........uuviiiiiiiiiiiiieieiieiiieeeeeeeee et 96

8.3 Alcance del MELOUO .........ooviiiiiiiiee e 97

8.4 Interferencia del MEtOUO...........uuvviiiieiiii e 97

8.5 Valores de referenCia .........cccuvvviieeiieeiiiie e 97

8.6 MUESIIE0 Y PreSEIrVACION .....cccuuuueiiieeeeeeeeeiiiee e e e e e e e e et s e e e e e e e eeeran s 98

8.7 MaterialeS Y €QUIPOS. ......ccciiieeeiiiei et e e e e 98

8.8 REACHVOS. ...ttt 99

8.9 ProCedimMI@NTO. ......ueeeiiiieieiiiiiiee ettt 100
8.9.1 Diagrama de flujo..........oovmmiiiiiiii i 101

8.10 Control de calidad............cccuuiiiiiiiieeee e 102

8.11 CAICUIOS. ...ttt 102

8.12 MetOdOlOgia. .....ccevviieiiiiie e 103

8.13 Calibracion instrumental ... 103

8.14 Procedimiento construccion curva de calibracion.............ccccccooeneee. 104



8.15 Curva de calibracion de turbidez ......ocoeeveeiee e 105

8.16 Parte experimental proceso de estandarizacion..............ccccceevvvvvvenee.. 108
8.17 Analisis estadistico de [0S datOS...........eevveeeviiviiiiiiiieeiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeee 109

8.17.1 PrECISION ....uuueeiiiiiiiiiiiiiiii e 109
8.18 Inconvenientes presentados en el proceso de estandarizacion ......... 113
8.19 Seguimiento de estandarizacion pH y alcalinidad ..............c.ccooneeee 114
9. CONCLUSIONES. ... oo e e e aans 126
10. RECOMENDACIONES ... oot e 127
11 ANEXOS Lo 128
BIBLIOGRAF A .. e e e e e ees 140

10



INDICE DE GRAFICAS

pag.

Grafica 1. Curva de calibracion para la determinacion de

Alcalinidad t0tal. ... 56
Grafica 2.Curva de calibracion teérica vs curva de calibraciénreal.................... 57
Grafica 3. Cartade control alcalinidad. ...........oooiiiiiiii e, 60
Grafica 4.Carta de control pH 10, 89
Grafica 5.Curva de calibracion tUrbidez ... i, 106

Grafica 6.Comparacion entre la concentracion tedrica vs

CONCENIIACION TEAL. ...\ .t 107
Grafica 7.Resultados de pH durante elmes de abril.................oooiiiiiinnl. 115
Grafica 8. Resultados de alcalinidad durante el mes de abril......................... 116
Grafica 9. Resultados de pH durante el mes de mayo.............ccoeevveiiiininnnn. 117
Grafica 10. Resultados de alcalinidad durante el mes de mayo...................... 117
Grafica 11. Resultados de pH durante el mes de junio...............c.ooooiiiinnn. 118
Grafica 12. Resultados de alcalinidad durante el mes de junio........................ 119
Grafica 13. Resultados de pH durante el mes de julio...................ooooiiinii. 120
Grafica 14. Resultados de alcalinidad durante el mes de julio........................ 120
Grafica 15. Resultados de pH durante el mes de agosto.............................. 121
Grafica 16. Resultados de alcalinidad durante el mes de agosto.................... 122
Grafica 17. Resultados de pH durante el mes de septiembre........................ 123
Grafica 18. Resultados de alcalinidad durante el mes de septiembre............... 123

11



INDICE DE TABLAS

pag.

Tabla 1.Parametros de calidad para la precision de métodos analiticos.............. 33
Tabla 2.Valoresde pH e el punto final..........ccoiiii e 42
Tabla 3.Relaciones de alcalinidad. ... 45
Tabla 4.Curva de calibracién para la alcalinidad ..., 55
Tabla 5.Solucion de carbonato de sodio S0ppM........cccoviiiiiiiiii e, 59
Tabla 6.Preparacion de muestras para la alcalinidad....................coooiiien. 62

Tabla 7.Resumen de los resultados obtenidos para la estandarizacion y

verificacion de alcalinidad.......... ..o 73
Tabla 8.Adicidn de estandar M1 + Al ... e 74
Tabla 9.Adicion de estandar M2 + A2, ... .o 74
Tabla 10.Estandar 0.09C.........oii e 75
Tabla 11.Estandar 0.9C........oo 75
Tabla 12.Equivalente de pH experimental del buffer pH10................................ 88
Tabla 13.Datos obtenidos para el andlisisde pH..............ooooiiiii i, 90
Tabla 14. Andlisis estadisticoaguade lallave................ocooiiiiiiiiic i, 91
Tabla 15. Andlisis estadistico buffer pH 10.............co i, 92
Tabla 16. Exactitud buffer pH 10...........oi e, 93
Tabla 17. Interpretacion de resultados. ..., 102
Tabla 18. Datos obtenidos para la curva de calibracion de turbidez.................. 105
Tabla 19. Datos obtenidos para el analisis de turbidez................................... 108
Tabla 20. Analisis estadistico de 10S datos...........cocoiiiiiii 109

Tabla 21. Comparaciones entre el turbidimetro Hf scientific de la AMAC vy el
turbidimetro HACH de [a UTP......o i 110

12



Tabla 22.Turbidimetro HACH.. ... 111
Tabla 23.Turbidimetro Hf SCIientifiC......... ..o 112
Tabla 24. Resultados de pH y alcalinidad durante el mes de abril de 2014......... 115
Tabla 25. Resultados de pH y alcalinidad durante el mes de mayo de 2014.......116
Tabla 26. Resultados de pH y alcalinidad durante el mes de junio de 2014....... 118

Tabla 27. Resultados de pH y alcalinidad durante el mes de julio de 2014......... 119
Tabla 28. Resultados de pH y alcalinidad durante el mes de

AGOSIO A 2074 ... 121
Tabla 29. Resultados de pH y alcalinidad durante el mes de

Septiembre de 20714 . ... 122
Tabla 30. Cuadro resumen de los resultados de pH obtenidos durante los

meses de abril-septiembre de 2014..........oiiiii i 124
Tabla 31.Cuadro resumen de los resultados de alcalinidad obtenidos durante

los meses de abril-septiembre de 2014..........ccooiiiiiii 124
Tabla 32. Valores de t paravarios nivelesde z ..., 128
Tabla 33. Niveles de confianza para varios nivelesde z..................cccooieinnen. 128

INDICE DE FIGURAS

pag.

Figura 1.Carta de control tipica. ..o . 38
Figura 2. Limites de aviso y de control en una carta de control (parte derecha)
su relacion con la distribucion de la muestra de control...............oooiiii . 38

Figura 3. Titulacion de agua para determinar alcalinidad de fenolftaleina y
alcalinidad total ... e 4D

13



ANEXOS

pag.
Anexo 1. Tablas de valores estadistiCoS ..........c..cooviiiiiiiiii e 128
Anexo 2.Especificaciones pH metro de bolsillo marca ALLA FRANCE
pH metro con termémetro impermeable ... 129
Anexo 3. Especificaciones equipo turbidimetro Hf scientific ............................ 129
Anexo 4. Certificado de analisis carbonato de sodio............cooovviiiiiiiiiiinnnn. 131
Anexo 5.Certificado de analisis estandar de formacina...................cccoceeeeeinne. 132
Anexo 6.Hoja de reporte para el andlisisde pH ... 133
Anexo 7.Formato cartas de control analisissde pH..............cocooiiiiiiiiinn. 134
Anexo 8.Hoja de reporte analisis de alcalinidad...................ccoooiiiiiiiinii e, 135
Anexo 9.Formato de control alcalinidad................cooooiii 136
Anexo 10.Fotografias de equipos y reactivos para el analisis de pH................. 137
Anexo 11.Fotografias de materiales y reactivos para el analisis de
alcalinidad. ... ... 138
Anexo 12.Fotografias de equipos y reactivos para el analisis de turbidez
........................................................................................................... 139

14



INTRODUCCION

En nuestro planeta, el agua (H,O) es la U(nica sustancia que coexiste
abundantemente en los tres estados fisicos posibles. Es nuestro Unico liquido
comun puro mas ampliamente distribuido, estando siempre presente en todas
partes de la atmésfera suspendido en forma de particulas de hielo o sobre la
superficie terrestre en diversos tipos de nieve y hielo. Es esencial para la vida;
como importante reguladora de la temperatura corporal, como disolvente y vehiculo
portador de nutrientes y productos catabdlicos, como reactante y medio de
reaccion, como lubricante y plastificador, como estabilizante de la conformacién de
biopolimeros, como probable inductora del comportamiento dindmico de
macromoléculas, incluyendo sus propiedades (Enzimaticas) cataliticas y de otras
formas ignoradas.*

El agua es utilizada para multiples propositos como son el abastecimiento publico
gue cubre el uso domestico, industrial y comercial, la generacion de energia
eléctrica, riego de cultivos, fines recreativos etc., donde cada situacion requiere de
unas condiciones de calidad diferente, siendo necesario en algunos casos
acondicionar el agua para su adecuada utilizacién. Sin ser menos importantes, es
claro que es de vital significado tanto para la salud humana como para el bienestar
de la sociedad en su conjunto contar con un abastecimiento de agua seguro y
satisfactorio para propositos domeésticos tales como el consumo, la preparacion de
alimentos y la higiene personal. Para cumplir este propésito el agua debe estar
exenta de organismos capaces de originar enfermedades, y de cualquier mineral o
sustancia organica que pueda producir efectos fisiologicos perjudiciales. Para
fomentar el consumo de este liquido el agua debe ser aceptable desde el punto de
vista estético, por ejemplo, estar exenta de turbiedad, color y olor perceptibles asi
como de cualquier sabor desagradable y tener una temperatura razonable. El agua
gue cumpa estos requisitos recibe la denominacion de agua potable, lo que
significa que puede consumirse en cualquier cantidad sin provocar efectos
perjudiciales para la salud. [1]

El término calidad del agua es relativo y solo tiene importancia universal si esta
relacionado con el uso del recurso. Esto quiere decir que una fuente de agua
suficientemente limpia que permita la vida de los peces puede no ser apta para la
natacion y un agua util para el consumo humano puede resultar inadecuada para la
industria. Para decidir si un agua califica para un propdsito particular, su calidad
debe especificarse en funcion del uso que se le va a dar. Bajo estas
consideraciones, se dice que un agua esta contaminada cuando sufre cambios que
afectan su uso real o potencial. [2]

'http://www.analisisdeaguas.com.ar/tanques_pag_laboratorio.html
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Se dice entonces que el agua es esencial para la vida y todos deben disponer de
un abastecimiento satisfactorio (suficiente, salubre y accesible). La mejora del
acceso a agua salubre puede proporcionar beneficios tangibles para la salud. Debe
realizarse el maximo esfuerzo para lograr que la salubridad del agua de bebida sea
la mayor posible.’En el pasado el agua disponible para bebida era simplemente
certificada como buena por un ingeniero especializado en este campo, pero los
ultimos tiempos han cambiado y no se acepta ya esta practica, ¢ Por qué? Porque
la salud publica ha alcanzado tal nivel de importancia y complejidad que debe
actuar a escala local, sino que los inspectores autorizados por el Ministerio de
Salud deben tener una jurisdiccién y autoridad mas amplia para poder revisar,
inspeccionar, efectuar muestreos, seguimiento y control, asi como evaluar el
suministro de agua a la comunidad de forma continua. [3]

La resolucién 2115 de 22 de junio de 2007 “por medio del cual se sefialan las
caracteristicas, instrumentos basicos y frecuencias del sistema de control de
vigilancia para la calidad del agua para consumo humano” establece en el caso de
la vigilancia y el control, las competencias y los niveles en los que deben trabajar
las Autoridades Sanitarias y las personas Prestadoras, para monitorear y analizar
las muestras de agua tomadas en puntos concertados, de tal manera que se pueda
evaluar en indice de Riesgo de la Calidad del Agua en el pais.[13]

Es por esta razon que para la Asociacion municipal de acueductos comunitarios de
Dosquebradas es de vital importancia que sus asociados garanticen a la poblacion
la buena calidad del agua. Se hace necesario entonces la estandarizacion de los
parametros dando asi respuesta a las exigencias descritas en la reglamentacion
vigente del Sistema para la protecciéon y Control de la Calidad del agua para
consumo humano, que son el decreto 1575 de 2007 y la resolucion 2115 del 2007.

Para una correcta interpretacion de los datos obtenidos, los resultados de los
analisis deben manejarse estadisticamente, teniendo en cuenta la correlacion de
iones, los factores que gobiernan el comportamiento de los componentes del agua,
etcétera. El uso de graficos ayuda a mostrar las relaciones fisicas y quimicas entre
el agua, las fuentes probables de contaminacién o polucion y el régimen de calidad
y, por tanto, a realizar adecuadamente la evaluacién de los recursos hidricos.
Aspectos fisicoquimicos de la calidad del agua Es importante anotar que la
evaluacion de la calidad del agua se realiza usando técnicas analiticas adecuadas
para cada caso. Para que los resultados de estas determinaciones sean
representativos, es necesario dar mucha importancia a los procesos de muestreo y
a las unidades y terminologia empleada. [2]

*http://www.who.int/water _sanitation_health/dwq/gdwqg3sp.pdf
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Cabe resaltar también que los laboratorios son parte fundamental de la prestacion
de servicios para la vigilancia y control de la calidad del agua para consumo
humano vy, por lo tanto, con la mejor capacidad de medicion pueden brindar la
cadena de trazabilidad metrolégica a nivel nacional, de tal manera que los
resultados de las muestras para consumo humano sean confiables para la toma de
decisiones, a partir de los reportes generados a través de subsistema de
informacion para la vigilancia de la Calidad del Agua para Consumo Humano
(SIVICCAP) vy del sistema Unico de informacion (SUI), liderado por el INS y la
Superintendencia de Servicios Publicos Domiciliarios (SSPD), respectivamente.
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1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

La Asociacién Municipal de Acueductos Comunitarios (AMAC) de Dosquebradas
esta conformada por alrededor de 33 acueductos, los cuales tienen la finalidad de
brindar el apoyo técnico y cientifico para asegurar la calidad del recurso hidrico que
se suministra a varias veredas en la localidad del Municipio de Dosquebradas,
mediante la normatividad vigente de acuerdo al Decreto 1575 de 2007 Art. 3y la
Resolucion 2115 de 2007 Cap. 2, que definen las condiciones para la proteccion y
control de la calidad del agua y caracteristicas fisicas y quimicas del agua para
consumo humano. Debido a que el agua puede ser considerada como un elemento
de alto consumo humano a nivel mundial, es de vital importancia determinar la
calidad de la misma para asi evitar posibles riesgos de enfermedades que afecten
la salud humana.

En miras de ofrecer andlisis de alta calidad para sus acueductos afiliados, y cumplir
con los requerimientos necesarios para el control analitico tales como la
confiabilidad e idoneidad y, teniendo en cuenta la necesidad de reducir tiempo y
costos, ademas de mantener la autorizacion del ministerio de proteccion social para
realizar los respectivos analisis, tener un desarrollo satisfactorio dentro del
programa PICCAP y cumplir con los requisitos tanto de la normatividad
gubernamental, como aquellos que puedan llegar a dar reconocimiento al
laboratorio, la Asociacion municipal de acueductos comunitarios se ha visto en la
necesidad de iniciar de manera inmediata con la normalizacion y verificacion de
algunos meétodos de analisis como lo son la determinacion de pH, alcalinidad y
turbidez debido a que estos analisis se realizan en el laboratorio sin haber sido
previamente regulados bajo condiciones y estudios rigurosos ocasionando de esta
manera resultados poco confiables.

Con la implementacion de dichas técnicas se busca la optimizacion del tiempo y los
recursos, ademas de aumentar la productividad, cumplir con las normas
establecidas, disminuir numero de fallas por repeticiones y determinar
caracteristicas de operacion, ventajas, limitaciones, confianza y seguridad del
método analitico enfocados a obtener parametros validos totales como
especificidad, exactitud, repetibilidad, reproducibilidad etc., permitiendo asi,
confirmar si las metodologias empleadas son apropiadas para el uso propuesto y
garantizar la calidad de los resultados obtenidos, con el fin de que la AMAC pueda
brindar a sus asociados, servicios de calidad superior para que los acueductos
comunitarios puedan suministrar a sus usuarios un servicio de agua potable de alta
calidad.
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2. JUSTIFICACION

Los acueductos comunitarios son entidades descentralizadas, las cuales presentan
personeria juridica y son dirigidas por juntas directivas, nombradas de acuerdo con el
decreto 1575 de 2007, emitido por el ministerio de Salud, el cual estipula que cada
acueducto comunitario como empresa prestadora de un servicio publico debe: efectuar 2
andlisis fisicoquimicos, si la poblacién es menor de 2.500 personas, 8 si tiene entre 2501 y
12.500 habitantes servidos y 15 si tiene entre 12.501 y 60.000 habitantes. El laboratorio de
analisis de aguas OVIDIO DE JESUS MONTOYA como dependencia de la Asociacion
Municipal de Acueductos Comunitarios (AMAC) es el encargado de realizar dichos analisis
y de realizar el respectivo apoyo técnico y cientifico a cada acueducto; esta labor la ha
desempefiado durante 14 afos para alrededor de 23 acueductos para el municipio de
Dosquebradas, actualmente cuenta con nueve (9) parametros basicos como son:
Coliformes totales y fecales, alcalinidad, cloro residual, dureza, pH, color aparente,
turbidez, conductividad y sélidos totales disueltos.

Con el fin de, incrementar la calidad de los analisis, aumentar la eficiencia de los procesos,
garantizar la pureza de las aguas tratadas provenientes de los acueductos asociados a la
AMAC, mejorar los estandares requeridos por la Secretaria de Salud Departamental y
crecer a nivel departamental como un laboratorio reconocido en analisis de aguas, se esta
gestionando la estandarizacion de cada uno de los parametros analizados dentro de los
cuales algunos ya se encuentran correctamente normalizados. De esta manera se podria
brindar a sus asociados unos resultados mas precisos y confiables.

El agua es el constituyente mas importante del organismo humano y del mundo en el que
vivimos. Tiene una gran influencia en los procesos bioquimicos que ocurren en la
naturaleza. Esta influencia no solo se debe a sus propiedades fisicoquimicas como
molécula bipolar sino también a los constituyentes organicos e inorganicos que se
encuentran en ella. Por ser un disolvente universal, el agua es capaz de disolver o
dispersar la mayoria de sustancias con las que tiene contacto, sean estas sélidas, liquidas
0 gaseosas, y de formar con ellas iones, complejos solubles e insolubles, coloides o
simplemente particulas dispersas de diferente tamafio y peso. Sin embargo, la gran
mayoria de estos no tienen mucho significado y es por esto que se consideran algunos de
ellos solamente, teniendo en cuenta su posible prevalencia en el agua los efectos adversos
gue puedan tener sobre la salud, la influencia que tengan en los procesos de tratamiento o
las implicaciones econdémicas. [2]

En Colombia las entidades encargadas de tener los parametros minimos o maximos
permisibles de ciertas sustancias minerales y organismos biolégicos son las normas ISO e
ICONTEC que con ayuda del ministerio de proteccién social y de la salud publica lograron
implantar el decreto 475 de 1998; el cual fue modificado por las mismas entidades para
lograr obtener un mejor resultado sobre el tratamiento para agua potable. Asi obteniéndose
la resolucion 2115 del 2007 las cuales establecen un valor maximo aceptable para
alcalinidad de 200 mg/L, de turbidez no mas de 2 NTU y el pH entre un valor de 6-9
unidades; adecuados para el agua potable. Para el desarrollo del presente trabajo se
tendran en cuenta las siguientes caracteristicas quimicas.
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La turbidez de un liquido es importante debido a muchas razones, segun sea su utilizacion.
La turbidez en el agua puede ser ocasionada por una gran variedad de materiales en
suspension que varian en tamafio, desde dispersiones coloidales hasta particulas gruesas,
entre otras arcillas, limo, materia organica e inorganica finamente dividida, organismos
plancténicos y microorganismos. En el agua potable, ciertos organismos perjudiciales o las
particulas que los protegen de los procesos de desinfeccién afectan en forma adversa la
calidad del agua. Para asegurar un suministro de agua potable seguro, se requiere por ley
plantas de tratamiento del agua para mantener una turbidez baja y uniforme del producto
terminado. Generalmente las aguas turbias son rechazadas; las comunidades se resisten a
utilizarlas, aunque la calidad quimica y bacteriolégica sea satisfactoria. A veces el agua
aunque este muy clara puede encontrarse contaminada por virus o productos toxicos que
no son causantes de turbidez. Entre menor sea la turbidez en el agua de consumo publico,
mayor sera la remocién de bacterias y en consecuencia mas facil y segura se hara la
desinfeccion con cloro, y una vez se halla tratado la turbidez; si existe mucha en el agua,
las particulas presentes en ella se encargaran de proteger las bacterias y los virus de la
accion del desinfectante. [4]

La calidad del agua y el pH son a menudo mencionados en la misma frase. El pH es un
factor muy importante, porque determinados procesos quimicos solamente pueden tener
lugar a un determinado pH y practicamente todas las fases de tratamiento del agua para
suministro y residual, como la neutralizacion acido-base, suavizado, precipitacion,
coagulacion, desinfeccién y control de la corrosion dependen del pH. El pH se utiliza en las
determinaciones de alcalinidad y diéxido de carbono y en muchos otros equilibrios acido-
base. A una temperatura determinada, la intensidad del caracter acido o basico de una
solucion viene dada por la actividad del ion hidrogeno o pH. [5]

La alcalinidad de un agua es su capacidad para neutralizar acidos y constituye la suma de
todas las bases titulables. El valor medido puede variar significativamente con el pH del
punto final utilizado. La propiedad de alcalinidad de las aguas se debe generalmente a la
presencia de bicarbonato, carbonato e hidroxido y con menos frecuencia a borato, silicato y
fosfatos. [5]En términos sanitarios el uso de valores de alcalinidad es importante, ya que
sirve como indicadores para la seleccion de los diversos tratamientos a los cuales debe ser
sometida el agua, como ablandamiento y coagulacién. [6] La EPA no hace
recomendaciones respecto a la alcalinidad en fuentes de agua, ya que esta se liga a
factores como el pH y la dureza, pero concluye que una fuente no debe mostrar cambios
bruscos o repentinos en el contenido de la alcalinidad, pues esto podria indicar un cambio
en la calidad del agua. [2]
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3. OBJETIVO GENERAL

Estandarizar las metodologias para el analisis de pH, alcalinidad y turbidez en
muestras de agua potable en el laboratorio de la asociacibn municipal de
acueductos comunitarios de Dosquebradas AMAC.

3.1 OBJETIVOS ESPECIFICOS:

v' Estandarizar y documentar los ensayos de laboratorio utilizados para
determinar el contenido de alcalinidad por el método volumétrico, pH por el
método electrométrico y turbidez por el método nefelométrico.

v' Determinar de manera experimental y para las condiciones del laboratorio de
aguas de la AMAC los valores de los parametros que serviran como criterios
de confianza para la determinacion de pH, alcalinidad y turbidez. Estos
parametros son: Repetibilidad, precision, exactitud, limite de deteccion y
linealidad.

v' Efectuar el andlisis estadistico haciendo uso de Excel, de los datos
obtenidos en la estandarizacién de cada uno de los métodos tales como:
Mediana, moda, desviacion estandar, Varianza de la muestra, coeficiente de
variacion y error relativo, con el fin de tecnificar el proceso.

v Elaborar y disefiar los registros de los andlisis para la captura de datos de
los métodos analiticos ya mencionados, que permitan la construccion de
cartas de control.
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4. MARCO CONCEPTUAL

Algunas de las definiciones que se describen a continuacion son tomadas del
DECRETO1575 de 2007 y la Resolucion 2115 del 2007 Por el cual se expiden
normas técnicas de calidad del agua potable.

Agua Cruda: Es aquella que no ha sido sometida a proceso de tratamiento.

Agua potable o agua para consumo humano: Es aquella que por cumplir las
caracteristicas fisicas, quimicas y microbioldgicas, en las condiciones sefialadas en
el presente decreto y demas normas que la reglamenten, es apta para consumo
humano. Se utiliza en bebida directa, en la preparacion de alimentos o en la higiene
personal

Agua segura: Es aquella que sin cumplir algunas de las normas de potabilidad
definidas en el presente decreto, puede ser consumida sin riesgo para la salud
humana.

Calidad del agua: Es el resultado de comparar las caracteristicas fisicas, quimicas
y microbiologicas encontradas en el agua, con el contenido de las normas que
regulan la materia

Laboratorio de analisis del agua para consumo humano: Es el establecimiento
publico o privado, donde se realizan los procedimientos de analisis de las
caracteristicas fisicas, quimicas y microbioldgicas del agua para consumo humano,
el cual debe cumplir con los requisitos previstos en el presente decreto.

Andlisis organoléptico: Para los fines del presente decreto se refiere a olor, sabor
y percepcion visual de sustancias y materiales flotantes y/o suspendidos en el
agua.

Andlisis Fisicoquimico del Agua: Son aquellas pruebas de laboratorio que se
efectian a una muestra para determinar sus caracteristicas fisicas, quimicas o
ambas.

Andlisis Microbiolégico del Agua: Son aquellas pruebas de laboratorio que se
efectian a una muestra para determinar la presencia o ausencia, tipo y cantidad de
microorganismos.

Contaminacion del agua: Es la alteracién de sus caracteristicas organolépticas,
fisicas, quimicas, radiactivas y microbiolégicas, como resultado de las actividades
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humanas o procesos naturales, que producen o pueden producir rechazo,
enfermedad o muerte al consumidor.

Control de la calidad del agua potable: Son los andlisis organolépticos, fisicos,
guimicos y microbioldgicos realizados al agua en cualquier punto de la red de
distribucién con el objeto de garantizar el cumplimiento de las disposiciones
establecidas en el presente decreto.

Turbidimetro: El Turbidimetro es un instrumento nefelométrico que mide la
turbidez causada por particulas suspendidas en un liquido. Haciendo pasar un rayo
de luz a través de la muestra se mide la luz reflejada por las particulas en un
angulo de 90° con respecto al rayo incidente. Las lecturas se dan en NTU
(Unidades Nefelométricas de Turbidez).

pH- metro: El pH-metro es un sensor utilizado en el método electroquimico para
medir el pH de una disolucion. La determinacion de pH consiste en medir el
potencial que se desarrolla a través de una fina membrana de vidrio que separa
dos soluciones con diferente concentracion de protones. Una celda para la medida
de pH consiste en un par de electrodos, uno de calomel (mercurio,cloruro de
mercurio) y otro de vidrio, sumergidos en la disolucion en la que queremos
encontrar el pH.

pH: Es el logaritmo negativo en décadas del valor numérico de la actividad molar
de los iones hidrégeno a H+. Las soluciones con un pH menor a 7 reaccionan de
manera acida, con un pH de 7 son neutras y superiores a 7 reaccionan de manera
béasica.

Electrodo: Son conductores que se utilizan para mantener en contacto el sistema
de medida con el electrolito. Se clasifican en dos tipos: Anodo y Céatodo. El &nodo
es donde se produce la reaccion de oxidacion, esto es los electrones se toman del
electrolito y pasan al circuito de medida. En el catodo se produce la reaccion de
reduccion, es decir, los electrones fluyen del catodo al electrolito.

Electrometria: Parte de la fisica que trata de la medicion de magnitudes eléctricas,
tales como la resistencia eléctrica, voltaje, intensidad de corriente, potencia real,
aparente y reactiva, factor de potencia, rigidez dieléctrica, frecuencia, nivel de
iluminacion, etc. Asimismo se relaciona con los instrumentos y procedimientos para
realizar las valoraciones o mediciones de los parametros en las instalaciones
destinadas al uso y aprovechamiento de la energia eléctrica

Potenciometria: Es una técnica electroanalitica con la que se puede determinar la
concentracion de una especie electroactiva en una disolucion empleando un
electrodo de referencia (un electrodo con un potencial conocido y constante con el
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tiempo) y un electrodo de trabajo (un electrodo sensible a la especie electroactiva)
y un potenciémetro.

Solucién patron: Es la disolucién de una sustancia utilizada como referencia al
momento de hacer una valoracion o estandarizacion

Alcalinidad: Analiticamente, la alcalinidad de un agua se define como la capacidad
que tiene de neutralizar un &cido fuerte, hasta un determinado pH.

Alcalinidad Total: Es la Alcalinidad que se determina cuando el punto final de la
titulacion se obtiene a un pH de 4.5.

Alcalinidad a la Fenolftaleina: Es la que se obtiene cuando el punto final de la
titulacion es a pH 8.3.

Indicador: Es un acido o base débil cuya forma disociada tiene diferente color que
la forma sin disociar, ello es debido a que estan formados por sistemas resonantes
aromaticos, que pueden modificar la distribucion de carga segun la forma que
adopten. Esta alteracion por el desplazamiento hacia una forma mas o menos
disociada, hace que la absorcion energética del sistema se modifique y con ello el
color.

Titulaciéon: Denominada también valoracion acido-base, y son empleadas para
determinar concentraciones de sustancias quimicas con precision y exactitud. Se
llevan a cabo gracias a la reaccion que ocurre entre acidos y bases, formando
sales y agua. Intervienen tres agentes o medios: el titulante, el titulado (o analito) y
el indicador.
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5. MARCO TEORICO

5.1 ESTANDARIZACION?®

Se conoce como estandarizacion al proceso mediante el cual se realiza una
actividad de manera standard o previamente establecida. ElI término
estandarizacion proviene del término standard, aquel que refiere a un modo o
método establecido, aceptado y normalmente seguido para realizar determinado
tipo de actividades o funciones. Un estandar es un parametro mas 0 menos
esperable para ciertas circunstancias o espacios y es aquello que debe ser seguido
en caso de recurrir a algunos tipos de accion.

Estandarizar un método de andlisis consiste en verificar y documentar, que este
conduzca con un alto grado de seguridad, a la obtencidén de resultados precisos y
exactos dentro de las especificaciones y los atributos de calidad previamente
establecidos. Tiene como connotacion principal la idea de seguir entonces el
proceso standard a través del cual se tiene que actuar o proceder. Al mismo
tiempo, esta idea supone la de cumplir con reglas que, si bien en ciertos casos
pueden estar implicitas, en la mayoria de las oportunidades son reglas explicitas y
de importante cumplimiento a fin de que se obtengan los resultados esperados y
aprobados para la actividad en cuestion.*

En la practica, los métodos analiticos son establecidos por instituciones nacionales
0 internacionales, quienes entregan unos procedimientos y caracteristicas
funcionales del método, que concluyen con unos indicadores de calidad,
denominados caracteristicas del desempefio analitico y que suelen incluir:
exactitud, precision, especificidad, limite de deteccidn, limite de cuantificacion,
linealidad y rango analitico.

Ejemplos de lo anterior son: el Standard Methods para los laboratorios de andlisis
de aguas y la USP (UnitedStatesPharmacopea) para los Ilaboratorios
farmacéuticos.

’La practica de las curvas de calibracion. Departamento de Metrologia. Mol
LabsLtda [En linea] http://www.mollabs.com/desarrollo

‘Desde Definicion
ABC: http://www.definicionabc.com/general/estandarizacion.php#ixzz2J1EzY X4k
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La estandarizacion de un método analitico es un proceso riguroso que
dependiendo de la técnica analitica a la que pertenezca el método, la matriz, el
analito, la cantidad de parametros de la estandarizacion, y de la logistica empleada
para su desarrollo, puede requerir de un tiempo mas o menos considerable (en
algunos casos puede superar los seis meses).[7]

Este proceso incluye las siguientes etapas:
a. Montaje

Establecimiento del procedimiento analitico. Etapa en la cual se definen los
atributos del método a ensayar e incluye los siguientes pasos:

e Procedimiento detallado de andlisis, asimilacion del método
e Verificacion de equipos, reactivos y elementos de laboratorio

b. Validacion

La validacion es un proceso netamente experimental que se efectia mediante
estudios de laboratorio para evaluar o determinar la conveniencia o capacidad
de un esquema analitico particular, cuyas caracteristicas de disefio cumplen
con los requerimientos metodolégicos y de resultados para la aplicacion
analitica propuesta. Este paso involucra el desarrollo de un protocolo, que
incluye la estimacion de las medidas de precision y exactitud aplicables a
cualquier método analitico, esté o no normalizado.

c. Calculo de atributos

Se refiere a los parametros que se derivan de validacion e identifican al método.
Dentro de estos se encuentran:

e Limite de deteccion: Minima concentracion detectable del analito que no
puede cuantificarse.

e Limite de cuantificacion: Valor de la concentraciéon, a partir de la cual se
puede obtener un significado cuantitativo

e Exactitud: Grado de proximidad entre una medida y el valor verdadero o
esperado y , esta definido por la recuperacion

e Precision: Grado de proximidad entre los resultados que se efectian
repetidamente y en forma independiente y esta relacionada con el
coeficiente de variacion:
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d. Cartas de control.

Procedimiento interno que se realiza para verificar que el método cumple con
los requisitos establecidos. Estas cartas permiten llevar un registro diario del
procedimiento.

5.2 PROGRAMA INTERLABORATORIOS DE CONTROL DE CALIDAD DE
AGUA POTABLE (PICCAP)

A principios de 1995 el Instituto Nacional de Salud percibi6 la necesidad de generar
un programa interlaboratorios de control de calidad para aguas potables(PICCAP),
en Colombia; debido a que, no habia ningin programa oficial de control en los
analisis de aguas para consumo humano, que referenciara la calidad de los
resultados de los laboratorios de las seccionales de salud y por lo cual no se
conocia a ciencia cierta su confiabilidad. Este programa se inicio con la
participacion de nueve seccionales (entre otras, algunas que por la geografia del
pais se encuentran bastante distantes de la capital y con dificultades en muchos
aspectos), que fueron capacitadas en 1994 en el laboratorio de Salud Ambiental del
INS en andlisis fisicoquimico y bacterioldgico de aguas. Mediante los parametros
establecidos para la evaluacién del programa, se pretendia que los laboratorios
participantes, obtuvieran resultados cada vez mas confiables en los analisis de
agua, para lo cual se realizé un primer envio amanera de ensayo piloto en 1995. En
1996 la subdireccion de ambiente y salud del Ministerio de Salud y el Instituto
Nacional de Salud, Subdireccion de Epidemiologia y Laboratorio Nacional de
Referencia, realizaron un convenio para el desarrollo de actividades propuestas en
el programa de vigencia de la calidad del agua y como apoyo al sistema de
informacion de calidad de aguas en el pais.

Este programa ha generado efectos, tales como: toma de conciencia de la
necesidad de realizar analisis confiables, mayor atencién a las actividades del
laboratorio de aguas de cada una de las seccionales e impulsé al desarrollo de los
laboratorios de aguas donde antes no existian. Este programa evalla entre otros
aspectos el desempefio de los laboratorios, mediante el seguimiento de resultados
a través del tiempo, en los diferentes parametros fisicoquimicos y bacteriologicos
contemplados. El programa PICCAP ampli6 su cobertura a los laboratorios
particulares desde el afio 2000. Actualmente estan inscritos 271 laboratorios.

Objetivo del programa: Evaluar continuamente la calidad analitica de los
diferentes laboratorios que realizan analisis fisicos, quimicos y microbiolégicos en
agua para consumo humano en el pais, midiendo los resultados emitidos en
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ensayos de aptitud o comparaciones interlaboratorio, siguiendo lineamientos de la
norma NTC-ISO/IEC 17043:2010.

El Programa Interlaboratorio de Control de Calidad de Aguas Potables -PICCAP, es
un programa oficial de Evaluacion Externa Directa del Desempefio (PEEDD) del
INS, que bajo el numeral 3°y 5° del articulo 7° del Decreto 1575 de 2007.

Es requisito para la expedicion de la Resolucion de Autorizacion de Laboratorios en
Salud Publica afio a afo, por parte del Ministerio de Salud y Proteccion Social-
MSPS.

Poblacibn Objeto: ElI ensayo de aptitud o comparacién interlaboratorio
PICCAP, se oferta a laboratorios de Salud Publica, laboratorio de Empresas de
Servicios Publicos, laboratorios de entidades oficiales, laboratorios de
Universidades, laboratorios Particulares y otros que realizan analisis de aguas para
consumo humano en Colombia.

El Grupo Calidad de Agua, creado como parte del redisefio institucional bajo la
Subdireccion Laboratorio Nacional de Referencia de la Direccion de Redes en
Salud Publica del Instituto Nacional de Salud (GCA-SLNR-DRSP-INS); inicia
funcionamiento en marzo de 2013, asumiendo el programa de la vigilancia de la
calidad del agua para consumo humano en el pais, dentro del cual se encuentra
actualmente la funcidon de coordinar el Programa Interlaboratorios de Control de
Calidad de Aguas Potables- PICCAP.

El Grupo en su proceso de coordinacion de la Red Nacional de Laboratorios para el
Control y la Vigilancia de la Calidad del Agua para Consumo Humano, actualmente
da cumplimiento al numeral 3 del articulo 27 del decreto 1575 de 2007 del MPS-
MAVDT, requisitos minimos para la autorizacion de los laboratorios que realizan
analisis de agua para consumo humano; al proveer el Programa Oficial de
Comparacion entre laboratorios de ensayos de aguas para consumo humano-
PICCAP, iniciado en el INS en 1996, que actualmente y en la mejora continua, se
relaciona con el Sistema Nacional de Calidad de Colombia, siguiendo pautas del
Instituto Nacional de Metrologia-INM y del Organismo Nacional de Acreditacion de
Colombia-ONAC, para el fortalecimiento de la competencia de los laboratorios de
ensayo o calibracién en el sector de aguas potables del pais.

El Grupo Calidad de Agua del INS, conforma la Subred de Ambiente junto con el
IDEAM y en consonancia con las actividades realizadas con la Red Colombiana de
Metrologia-RCM del INM y de los procesos de acreditacion de ensayos segun
ONAC, se mantiene como proveedor de Ensayos de Aptitud y en su plan de
mejoramiento y para cumplimiento de requisitos de los sistemas de gestién, ha
estado implementando las normas NTC-ISO/ IEC 17043:2010 y 13528:2005,
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siguiendo sus lineamientos y criterios para evaluar el desempefio de los
laboratorios inscritos oficialmente.®

5.3 IMPORTANCIA EN LA DETERMINACION DE pH

El pH del agua estd controlado por el equilibrio alcanzado por los compuestos
disueltos en el sistema. En las aguas naturales, el pH es principalmente funcién del
sistema de carbonatos (diéxido de carbono, acido carbdnico, bicarbonato y
carbonato). La entrada de acidos a un sistema de agua puede alterar
sustancialmente el pH. La principal fuente de acido son los drenajes de zonas
mineras y la deposicion acida atmosférica.

El agua con bajo pH puede corroer las tuberias de distribucion de la plantas de
agua potable. Las tuberias son muy costosas de emplazar y la corrosion implica
gue algunas sustancias (principalmente iones metalicos como Cu, Pb, Zn vy
Cd)pueden entrar en el agua ya tratada. La ingestion de metales pesados puede
ser un riesgo importante para la salud humana. El pH tiene unos valores maximos
admisibles que para el agua potable estan entre 6.5y 9.0

Nota: El cometido de pH en el agua potable se asocia con la corrosividad, dureza,
acidez, cloracion, coagulacion, estabilidad del dioxido de carbono y alcalinidad. [3]

5.3.1 DETERMINACION DE pH (Método Potenciométrico)

El pH se determina por la medicion de la fuerza electromotriz de una celda que
comprende un electrodo indicador (un electrodo que responde a iones hidrogeno,
tal como un electrodo de vidrio) sumergido en la solucion de prueba, y el electrodo
de referencia (generalmente un electrodo de mercurio/calomel). El contacto entre la
solucion de prueba y el electrodo de referencia es logrado usualmente por medicion
de una unidn liquida, la cual forma parte del electrodo de referencia. Una diferencia
de una unidad de pH produce un cambio de potencial de 58.16mV a 20°C. La
fuerza electromotriz se mide con un medidor de pH, por ejemplo un voltimetro de
alta impedancia calibrado en términos de pH.

°Programa interlaboratorios de control de calidad del agua potable. Disponible en:
http://mww.ins.gov.co/tramites-y-servicios/programas-
decalidad/PICCAP/Primer%20informe%20Piccap%202013-1.pdf
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5.4 IMPORTANCIA EN LA DETERMINACION DE ALCALINIDAD

La alcalinidad del agua se define como su capacidad para neutralizar &cidos.
Debido a que la alcalinidad de muchas aguas es funcion del contenido de
carbonato, bicarbonato o hidréxido se toma como un indicador de la concentracion
de estos constituyentes. Los valores medidos también pueden incluir
contribuciones de boratos, fosfatos, silicatos u otras bases que estén presentes.

La medicién de este parametro es de gran importancia en las aguas potables y
residuales, ya que el tratamiento indicado depende en gran parte de la alcalinidad
del agua.

La alcalinidad por exceso de concentracion de metales alcalinotérreos tiene
importancia para la determinacion de la aceptabilidad de un agua para irrigacion.
Las determinaciones de alcalinidad se utilizan en la interpretacion y el control de
procesos de tratamiento de aguas limpias y residuales.

5.4.1 DETERMINACION DE ALCALINIDAD (Método de titulacién)

El fundamento del método se basa en que los iones hidroxilos presentes en una
muestra como resultado de la disociacion o hidrdlisis de los solutos reaccionan con
las adiciones de acidos estandar. Por tanto la alcalinidad depende del pH del punto
final utilizado. [5]

La alcalinidad se determina por titulacion con una solucion estandar de un acido
mineral fuerte a los puntos sucesivos de equivalencia del bicarbonato y el acido
carbodnico. La titulacion se efectia a temperatura ambiente con un pH metro y un
titulador automatico calibrado, o mediante indicadores coloreados. Cuando se
emplean indicadores coloreados se debe preparar y titular un blanco del indicador.

5.5 IMPORTANCIA EN LA DETERMINACION DE TURBIDEZ

La turbiedad en agua se debe a la presencia de particulas suspendidas y disueltas.
Materia en suspensidon como arcilla, cieno o0 materia organica e inorganica
finamente dividida, asi como compuestos solubles coloridos, plancton y diversos
microorganismos. La transparencia del agua es muy importante cuando esta
destinada al consumo del ser humano, a la elaboracién de productos destinados al
mismo y a otros procesos de manufactura que requieren el empleo de agua con
caracteristicas especificas, razon por la cual, la determinacion de la turbiedad es
muy util como indicador de la calidad del agua, y juega un papel muy importante en
el desempefio de las plantas de tratamiento de agua, formando como parte del
control de los procesos para conocer como y cuando el agua debe ser tratada.
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La turbidez del agua no solo tiene efectos adversos en las caracteristicas estéticas
y organolépticas del agua, también tiene influencia negativa en la indispensable
desinfeccion para que el agua cumpla con la normatividad de agua potable.

- = R e = ¥ - :
Electron microscopy of spherical cryptosporidium parasites at surface of
qut epithelial

Quistes de cryptosporidium

Para que la desinfeccion sea efectiva, el agua deberd estar completamente
cristalina y con una turbidez no mayor de 2NTU's este requisito es indispensable
ya que algunos microorganismos patégenos como la la giardia lambia y los quistes
de cryptosporidium, tienen un caparazén el cual cierran como mecanismo de
defensa cuando las condiciones son adversas.

Giardia lambia

Cuando esto ocurre, el agente quimico desinfectante como puede ser el cloro, el
ozono,el peréxido de hidrogeno o algin compuesto quimico oxidante de la pared
celular de los microbios, no tiene efectividad total, ya que algunos quistes
sobreviven a la accion quimica del agente desinfectante y persisten como agentes
patégenos. Lo mismo ocurre cuando se desinfecta con radiacion Ultravioleta. Estos
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microorganismos en forma de quistes son resistentes a la radiacion UV. También la
presencia de materia suspendida de origen vegetal o inorganico puede evitar que la
radiacion UV llegue al microbio ya que este se encapsula en la particula y evita que
le llegue la radiacién, de ahi la importancia que tiene la claridad (0 ausencia de
turbidez) en el agua potable.®

5.5.1 DETERMINACION DE TURBIDEZ

Este método se basa en la comparacion entre la intensidad de la luz dispersada por
la muestra bajo condiciones definidas y la intensidad de luz dispersada por una
suspensién de referencia bajo las mismas condiciones; a mayor dispersion de luz
corresponde una mayor turbiedad. Las lecturas son realizadas empleando un
turbidimetro calibrado con una suspension de referencia de formacina preparada
bajo condiciones especificas. El polimero de formacina ha sido elegido como
referencia debido a que es facil de preparar y en cuanto a sus propiedades de
dispersion de luz es mas reproducible que otros como arcilla o agua turbia natural.

® Turbidez en el agua. Vista en: http:/filtrosyequipos.com/breves/turbidez.pdf
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5.6 TRATAMIENTO ESTADISTICO

Tabla 1. Parametros de calidad para la precisién de métodos analiticos’

Términos Formula

Desviacion estandar absoluta (s)

Desviacion estandar relativa (RSD) RSD = ¥
x
Desviacion estandar de la media PR
{SHJ) " \fﬁ
Coeficiente de variacion (CV) cv = L 100%
x
Varianza :

Una vez obtenido los datos, es necesario realizar un tratamiento estadistico que
permita obtener informacion de cada método, para lo cual se tiene en cuenta
ciertos parametros que sirven como criterios de confianza del método analitico.

’Fuente: Douglas Skoog, James Holler, Timothy Nieman. Principio de Anélisis
Instrumental, Mc Graw Hill. Quinta Edicion, Espafia 2001

33



Junto con los esquemas de ensayo de suficiencia (intercalibracion), este estudio
estadistico, es una prueba que permite al laboratorio ofrecer resultados analiticos
de claridad y con un alto grado de confianza.

Entre los principales pardmetros se encuentran:

5.6.1 LINEALIDAD.

Linealidad (LOL): Define la habilidad del método para obtener resultados de la
prueba proporcionales a la concentracion del analito.

Nota: Se deduce que el intervalo lineal es el intervalo de concentraciones del
analito dentro del cual los resultados de prueba obtenidos por el método son
proporcionales a la concentracion del analito. Se conoce como el coeficiente de
correlacién (r%) arrojado por la curva de calibracién cuyo valor aceptable es 1 (Se
determinaran los rangos lineales para cada ensayo usando patrones de referencia).
[12].

5.6.2 PRECISION.

Indica el grado de concordancia entre los resultados obtenidos para replicas de una
misma muestra, aplicando el mismo procedimiento experimental bajo condiciones
prefijadas. Usualmente se expresa en términos de la DESVIACION ESTANDAR
(s). Otra forma de expresar la precision es la Desviacion Estandar relativa o
COEFICIENTE DE VARIACION (Cv). Las medidas mas comunes de la precision
son repetibilidad y reproducibilidad.

La repetibilidad es una medida de la precision de datos obtenidos por un solo
operador trabajando siempre en las mismas condiciones (equipos, materiales y
reactivos). La reproducibilidad es una medida de la precision de los datos obtenidos
entre dos 0 mas analistas y/o laboratorios que utilizan el mismo método y similares
condiciones. [7]

5.6.3 DESVIACION ESTANDAR

Se conoce como un parametro de calidad de la precisidon. La desviacion estandar
da como resultado un valor numérico que representa el promedio de diferencia que
hay entre los datos y la media. Se utiliza la siguiente formula.
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Donde:

Xi es el dato que se esta analizando
x es la media de los datos

N es el nimero de medidas

5.6.4 COEFICIENTE DE VARIACION:

Es un pardmetro estadistico que indica, en términos porcentuales, la dispersion de
una serie de datos respecto al valor medio. El valor del coeficiente de variacion
(CV) es igual a 0 cuando no existen diferencias entre los puntos, resultando
entonces una distribucion totalmente homogénea. Se calcula como:

5
CV ==x100
X

Donde:
s= Deviacion estandar
x= promedio

Para el andlisis de la muestra se considera que una estimacion con un coeficiente
de variacion:

e Hasta el 7% es precisa

e Entre el 8 y el 14%, significa que existe una apreciacion aceptable

e Entre el 15 y el 20% precision irregular y por lo tanto se debe utilizar con
precaucion

e Mayor del 20% indica que la estimacion es poco precisa y por tanto debe
utilizarse solo con fines descriptivos.

5.6.5 EXACTITUD

Es el grado de aproximacién entre el valor obtenido experimentalmente y el valor
real o aceptado; normalmente se expresa en términos de error. La exactitud
expresada como el porcentaje de error, se calcula: [7]
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Xp — Xt)x 100%

WE =
o XT

Donde: Xp = Valor promedio obtenido
Xt = Valor tedrico

5.6.6 LIMITE DE DETECCION Y DE CUANTIFICACION

Se define a partir de la mas pequefa cantidad detectable por encima del ruido de
un procedimiento y dentro de un limite declarado de aceptacion. [7]

Limite de deteccién del método (LDM): concentracion de analito que cuando se
procesa a través de un método completo, produce una sefial con una probabilidad
del 99% de ser diferente del blanco. Para siete réplicas de la muestra, la media
debe ser 3,14 s veces superior al blanco, donde s es la desviacion estandar de
siete muestras. Para determinar el LDM se afiade el analito al agua grado reactivo
0 a la matriz de interés para obtener una concentracion (CEb) préxima al LDM
estimado; se analizan diez partes de esta solucién y se calcula la desviacion
estandar; a partir de una tabla de distribucion desigual de t, se selecciona el valor
de t para n-1 grados de libertad y un nivel de confianza del 95%.

LD =Sm + 3,3 Shl
Donde:
Sm: La suma de las sefiales medidas del blanco
Sbl a media de la sefial del blanco.

Limite de cuantificacion: (LQM): Concentracion minima que se puede cuantificar
con precision y exactitud, de manera confiable y reproducible. Se considera como
un limite inferior para medidas cuantitativas precisas, opuesto a la deteccion
cuantitativa

LQM =Sm + 10 * s

5.6.7 PORCENTAJE DE RECUPERACION

Es la capacidad que tiene un procedimiento analitico para determinar
cuantitativamente una especie quimica que ha sido adicionada a una muestra. Se
expresa como Porcentaje (R%) y se calcula como:
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Donde:

Cf = concentracién del analito en la muestra adicionada
CU = concentracion de la muestra no adicionada
CA = Concentracion conocida adicionada a la muestra

5.7 CONTROL DE CALIDAD®

Los gréficos de control permiten observar y analizar el comportamiento sobre el
tiempo de un producto, que en nuestro caso es un resultado; dicho proceso nos
permite evaluar si el resultado se encuentra o no bajo control, el criterio de eleccion
de los patrones de control se determina internamente por el laboratorio,
generalmente se maneja un estandar de bajo rango (EBC) y un estandar de alto
rango (EAC).

Generalmente los graficos de control vienen dados por 5 lineas paralelas, La linea
central se genera con el promedio de los resultados de la variable analizada (LC).
Las siguientes dos lineas superior e inferior corresponden a los limites de superior
e inferior de alarma (LSA) (LIA), corresponden al promedio mas dos desviaciones
estandar y al promedio menos dos desviaciones estandar con un nivel de confianza
del 95%. Las siguientes dos lineas pertenecen al limite superior de control (LSC) y
limite inferior de control (LIC) y corresponden al promedio mas tres desviaciones
estandar y al promedio menos tres desviaciones estandar con un nivel de confianza
del 99%.

Una vez elaborada la carta de control, la determinacion analitica o control analizado
se grafica en esta en funcion del tiempo, si el dato se encuentra dentro del LSA Yy el
LIA se acepta que el resultado estd bajo control estadistico, si el resultado esta
fuera del LSC o el LIC se dice que el resultado esta fuera de control estadistico, por
lo tanto es necesario tener los analisis y evaluar las causas de la desviacion,
corregirlas y tomar las acciones necesarias para evitar la repeticion del suceso
investigado.

® Fuente: Grupo Salud Ambiental — Subdirector Red Nacional de Laboratorios —laboratorio

Fisicoguimico de Aguas. Basado en AWWA-APHA-Standard Methods for the examination of
Wastewater
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Para efectos practicos es aconsejable recalcular los limites y promedios con una
frecuencia que puede ser mensual, trimestral, anual, aunque esta decision depende
del niumero de mediciones que se obtenga en los procesos.

Figural. Carta de control tipica

20~w2mMEx~0

LCS
T LAS
Linea Central
LAl
Y X~
|
Tiempo

Figura 2. Limites de aviso y de control en una carta de control (parte derecha)
y su relaciéon con la distribucidén de la muestra de control.

+3s
+25

linea de control superior

+3s : _
+2s ® lineade aviso superior
° °
-1s ®
25 ; — ; L
3 linea de aviso inferior
-3s

linea de control inferior

5.7.1 Interpretacion y Criterios de evaluaciéon

Si los limites de advertencia se encuentran a un nivel de confianza del 95%, es
posible que uno de veinte (20) datos en promedio pueda exceder ese limite,
mientras que sélo uno de (100) datos podria exceder los limites de control.
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Utilizando los anteriores lineamientos que estan basados en estos parametros
estadisticos, es posible realizar el siguiente analisis.

Limite de control: Si una medida excede un limite de control, repita el analisis
inmediatamente. Si la repeticibn se encuentra dentro de los limites de control,
continde con los analisis, si excede el limite de control es necesario parar los
andlisis y corregir el problema.

Limites de alarma: Si dos de tres puntos sucesivos exceden un limite de alarma
analice otra muestra. Si el punto siguiente se encuentra dentro del limite de alarma
continle con los analisis, pero si el siguiente punto excede el limite de alarma
evalle el sesgo potencial y corrija el problema.

Desviacion estandar: Si cuatro de cinco puntos sucesivos se encuentran por fuera
de la primera desviacion estandar, o se encuentran en orden creciente o
decreciente, analice otra muestra. Si el resultado de este analisis se encuentra
dentro de la primera desviacion estandar o cambia la tendencia continde con los
analisis; de lo contrario, detenga el analisis y corrija el problema.

Tendencias: Si siete (7) muestras sucesivas se encuentran en el mismo lado de la
linea central, es necesario parar los analisis y corregir el problema. Esta
consideracion aplica cuando los datos se encuentren por debajo o por encima de la
linea central pero no en ambos lados. Después de corregir el problema reanalice
las muestras analizadas dentro de la ultima medida controlada y las medidas que
estaban fuera de control.
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ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS COMUNITARIOS
LABORATORIO DE AGUAS - AMAC

6. INFORME DE ESTANDARIZACION Y VERIFICACION
DE ALCALINIDAD TOTAL

METODO VOLUMETRICO

6.1 OBJETIVOS

e Implementar el método Volumétrico para el analisis de Alcalinidad en
aguas crudas y tratadas para consumo humano; por medio de la
estandarizacion y verificacion del mismo.

e Determinar los parametros analiticos que se deben considerar en el
desarrollo de la técnica de alcalinidad, por el método volumeétrico.

e Determinar de manera experimental y para las condiciones del
laboratorio de la AMAC los valores de los parametros que serviran como
criterios de confianza para la determinacion de alcalinidad por el método
volumétrico. Estos parametros son: precision, exactitud, sensibilidad,
limite de deteccidn y porcentaje de recuperacion.

6.2 CONCEPTOS TEORICOS DE LA METODOLOGIA
UTILIZADA PARA MEDIR ALCALINIDAD

La alcalinidad se expresa como alcalinidad de fenolftaleina o alcalinidad total.
Ambas formas se determinan por titulacion con acido sulfdrico. Un cambio de
color por un indicador da el punto final. También se puede detectar con un
metro de pH. La titulacion se hace en dos fases: alcalinidad de fenolftaleina
(titulamos la muestra hasta un pH de 8.3) y alcalinidad total (titulamos la
muestra hasta un pH de 4.5 utilizando anaranjado de metilo, bromocresol
verde o una mezcla de bromocresol verde y rojo metilo como indicador) (Figura
8).
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ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS COMUNITARIOS
A LABORATORIO DE AGUAS - AMAC
INFORME DE ESTANDARIZACION Y VERIFICACION
DE ALCALINIDAD TOTAL

METODO VOLUMETRICO

Figura 3.Titulacion de agua para determinar alcalinidad de fenolftaleina y
Alcalinidad total

Intérvalo de cambio de color
de fenolftaleina
8.3 1

Intérvalo de cambio de color

de anaranjado de metilo
4.5 \\

ml acido anadido —P

v/ Segun afadimos acido, se produce una caida gradual en el pH hasta
llegar a 8.5. A partir de ese punto se observa una caida rapida en el pH
con una inflexion pobremente definida alrededor del punto de
equivalencia de 8.3. En este punto la mayor parte del CO3% se ha
convertido a HCO® y el color de la fenolftaleina cambia de rosado a
incoloro.

v' Con la adicion de mas acido se produce una disminucion gradual del
pH, hasta que llegamos a otro punto de inflexion alrededor del pH 4.5.
Este punto corresponde a la conversion de la mayor parte del HCO*a
H,CO3; y CO,. Aqui el color del indicador anaranjado de metilo cambia
de amarillo a rosa salmon.
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ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS COMUNITARIOS
A LABORATORIO DE AGUAS - AMAC
INFORME DE ESTANDARIZACION Y VERIFICACION
DE ALCALINIDAD TOTAL

METODO VOLUMETRICO

6.3 PUNTO FINAL

Punto Final: Cuando la alcalinidad se debe enteramente a carbonatos o
bicarbonatos, el pH en el punto equivalente se determina por la concentracion
de di6xido de carbono en el ambiente. La concentracion de CO2 depende del
total de especies de carbonato presentes originalmente y de cualquier péerdida
gue ocurra durante la titulacion.

En la tabla 2, los valores de pH se proponen como los puntos de equivalencia
para las concentraciones de alcalinidad correspondientes a mg de CaCOzs/L.

Tabla 2. Valores de pH en el Punto Final

Condicion de la prueba Valores de pH en el punto final
Alcalinidad total Alcalinidad de

fenolftaleina
Alcalinidad 30 4.9 8.3
mg/CaCOs/L 150 4.6 8.3
500 4.3 8.3
Silicatos, fosfatos conocidos o 4.5 8.3

sospechoso

Andlisis de rutina o automatizados 4.5 8.3
Sistemas complejos o agua residual 4.5 8.3

42



LABORATORIO DE AGUAS - AMAC
INFORME DE ESTANDARIZACION Y VERIFICACION
DE ALCALINIDAD TOTAL

& ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS COMUNITARIOS

METODO VOLUMETRICO

6.4. DETERMINACION DEL CONTENIDO DE CARBONATOS Y BICARBONATOS
E HIDROXIDOS (ALCALINIDAD TOTAL) EN UNA MUESTRA

a) Titulacion al viraje de color: Interpdlense directamente las
concentraciones de las muestras a partir de la curva de calibracion o
calculese la alcalinidad con la siguiente férmula:

Alcalinidadtotal (mgCaC03/ _ AXNX 50000
D=
muestra (ml)

Donde:

A = ml de acido sulfarico estandar utilizados en la titulacion.
N = normalidad del &cido sulfarico estandar utilizado para la determinacion

b) Para el calculo de Alcalinidades relacionadas: Los resultados obtenidos
de la determinacion de Alcalinidad Total y de la Fenolftaleina, ofrece un
significado para la clasificacion estequiométrica de las tres principales formas
de Alcalinidad presentes en muchas aguas: Alcalinidad de carbonato, de
hidroxido y de bicarbonato.

Debido a que los calculos son hechos sobre una base estequiométrica, la
concentracion de iones no son representados en los resultados, en sentido
estricto, lo cual puede diferir significativamente de la actual concentracion
especialmente a pH mayor de 10. De acuerdo a este esquema:
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ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS COMUNITARIOS
A LABORATORIO DE AGUAS - AMAC
INFORME DE ESTANDARIZACION Y VERIFICACION
DE ALCALINIDAD TOTAL

METODO VOLUMETRICO

1) La alcalinidad de carbonato (COs*) se presenta cuando la alcalinidad
de la fenolftaleina no es 0, pero es menor que la Alcalinidad total

2) La alcalinidad de hidréxido (OH") se presenta si la de la fenolftaleina
supera la mitad de la Alcalinidad total.

3) La alcalinidad de bicarbonato (HCO3) se presenta si la de la
fenolftaleina es menor de la mitad de la total.

P: Alcalinidad de fenolftaleina
T: Alcalinidad Total

Seleccione el valor mas pequefio de P o (T-P). Entonces la alcalinidad
de carbonato es igual a dos veces el valor mas pequefio.

Cuando el valor mas pequefio es P el balance (T-2P) es bicarbonato.

Cuando el valor mas pequefio es (T-P) el balance (2P-T) es hidréxido.
Todos los resultados son expresados como CaCOg3,

La conversibn matematica de estos resultados se muestra a
continuacioén en la tabla 3
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ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS COMUNITARIOS
& LABORATORIO DE AGUAS - AMAC
INFORME DE ESTANDARIZACION Y VERIFICACION
DE ALCALINIDAD TOTAL

METODO VOLUMETRICO

La conversion matematica de estos resultados se muestra a
continuacion en la tabla 3

Tabla 3: Relaciones de alcalinidad

RESULTADOS ALCALINIDAD DE ALCALINIDADDE CONCENTRACION

DE LA HIDROXIDO CARBONATO  DE BICARBONATO
TITULACION (CaCO3) (CaC03) (CaCO3)
P=0 0 0 T
P<12T 0 2P T-2P
P=112T 0 2P 0
P> 12T - T 2T- P) 0
P=T T 0 0

P = alcalinidad de fenolftaleina (mg/L) CaCO3
T = alcalinidad total (mg/L CaCO3)
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ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS COMUNITARIOS
& LABORATORIO DE AGUAS - AMAC
INFORME DE ESTANDARIZACION Y VERIFICACION
DE ALCALINIDAD TOTAL

METODO VOLUMETRICO

Los célculos descritos en la tabla 3 estan basados en las siguientes
premisas:

« La fenolftaleina presenta un color rosado sélo si OH- y/o CO3* estan
presentes.

« El naranja de metilo presenta un color amarillo sélo si HCO® esta
presente.

« Durante la titulacion con el acido, cualquier COs* presente se convierte
primero a HCO?*

» La alcalinidad de fenolftaleina mide todo el hidroxido presente y la
mitad (1/2) de la alcalinidad producida por carbonato (COs%).

* La alcalinidad del naranja de metilo mide la alcalinidad de bicarbonato
inicial y la mitad del carbonato, de estar éste presente.

6.5 ALCANCE DEL METODO

Este método es aplicable en aguas para consumo humano y se extiende
también para muestras de agua superficial, agua residual (domestica e
industrial) y aguas subterraneas.
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ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS COMUNITARIOS
& LABORATORIO DE AGUAS - AMAC
INFORME DE ESTANDARIZACION Y VERIFICACION
DE ALCALINIDAD TOTAL

METODO VOLUMETRICO

6.6 INTERFERENCIAS DEL METODO

La presencia de jabones, materia oleosa, sélidos suspendidos, o precipitados
pueden enmascarar o dificultar la observacion del viraje de color del indicador.
Para la realizacion del andlisis no se debe filtrar, diluir, concentrar o alterar la
muestra.

El cloro residual presente en las aguas tratadas interfiere con el viraje de los
indicadores, por lo que debe agregarse solucion de tiosulfato de sodio para
eliminarlo.

6.7 VALORES DE REFERENCIA

Segun la resolucién 2115 de 22 de junio de 2007, el valor maximo admisible
para alcalinidad en aguas potables es de 200mg de CaCO3/L

6.8 METODOLOGIA

Se sigui6é el procedimiento descrito en el protocolo para analisis, para el
método de alcalinidad el cual estd basado en el STANDAR METHODS FOR
THE EXAMINATION OF WATER AND WASTEWATER 21" Ed. 2005. APHA,
AWWA, WEF
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6.9 MATERIALES Y EQUIPOS

pH metro

Balanza analitica

Estufa

Pipeta graduadas de 5y 10ml

e Pipeta volumétricade 1,5y 10ml

e Balon volumétrico de 250 y 1000ml

e Erlenmeyer de 250ml

e Buretas de 25ml con division de escala de 0,05 ml.
e Probetas de 50, 100m|

e Beaker de 50ml

e Vidrio de reloj

e Espatula

e Frasco lavador

6.10 REACTIVOS

Solucién de carbonato sédico, aproximadamente 0.05N:

e Secar a 250°C, durante cuatro (4) horas, 3 a 59 de Na,COgs, patron
primario y enfriar en un desecador.

e Pesar 2.5 + 0.2g del reactivo seco y disolver en un poco de agua
destilada; transferir la solucién a un balon volumétrico de 1L, completar a
la marca con agua destilada y homogenizar bien. No guardar por mas de
una semana.
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Acido sulfdrico estandar 0.1N: Diluir 2.8 ml de H,SO,4 concentrado a 1L
con agua destilada. Valorar de la siguiente manera:

Verter en un beaker 40.0ml exactos de la solucion de Na,COs; = 0.05N,
anteriormente preparada (numeral 8.1), agregar 60ml de agua destilada o
desionizada, y 3 gotas de naranja de metilo. Titular hasta cambio de color

La Normalidad del acido se calcula de la siguiente manera:

A*B

Na =
53*C

Donde:

A = g de Na,COj3 disueltos en 1L de agua (2.5 + 0.29)
B = ml de solucion de Na, CO3, tomados para la titulacion (40ml)
C = Volumen total de acido gastado en la titulacion.

Una vez determinada la normalidad, N, exacta, se ajusta a 0.1N por medio
de la siguiente relacion:
VXN=V xN

1ml de esta solucion equivale a 5.0mg de CaCOs.

Acido sulfurico estandar 0.02N: Medir 200ml de la solucion valorada de
acido 0.1N vy diluir a 1L con agua destilada o desionizada.

Valorar por titulacién usando indicadores de color 15.0ml de la solucién de
Na,CO3 0.05N de acuerdo al procedimiento del apartado 8.2; 1ml de esta
solucion equivale a 1.0mg de CaCOs.
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Solucion alcohdlica de fenolftaleina: (Indicada a pH 8.3) Pesar 5.0g de
fenolftaleina y disolver en 500ml de alcohol etilico o isopropilico al 95%,
completar a 1L con agua destilada.

Si es necesario se agrega gota a gota solucion de NaOH 0.02N hasta una
coloracion levemente rosada.

Solucién indicadora de naranja de metilo: Pesar 0.5g del colorante
naranja de metilo y aforar a 1l, filtrar

Tiosulfato sédico, 0.1N: Se disuelven 25.0g de Na,S,;03, se transfieren a
un balén aforado de 1L y se enrasa con agua destilada.

Solucién estandar de Carbonato de sodio 1000 mg/L (ppm)

Pesar 1.000g de carbonato de sodio en una balanza analitica con precision
de + 0,0001 (Previamente seco en estufa a 250 °C durante cuatro (4) horas
y disolver en un poco de agua destilada, transferir la solucion a un balén
volumétrico de 1L, completar a la marca con agua destilada y homogenizar
bien.

Estandar de control de 50 mg/L de Carbonato de sodio: Pesar 0.05g de
Carbonato de y aforar a 1 L con agua desionizada. Mantener refrigerado y
no conservar por mas de una semana.
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6.11 MUESTREO Y PRESERVACION

Para este método analitico la muestra se recolecta en recipientes de vidrio o
polietileno con un volumen minimo de 200 ml, y se almacena refrigerada. Las
botellas se llenan completamente y se tapan de forma hermética. Debido a que
las muestras de residual pueden estar sujetas a la accién microbiana y a la
pérdida o ganancia de CO; u otros gases cuando se exponen al aire, se debe
analizar de forma inmediata, preferiblemente dentro de las 24 horas (1 dia). Si
hay sospecha de actividad biolégica, analizar la muestra dentro de las 6
primeras horas. Evitar la agitacion de la muestra y la exposicion prolongada al
aire.

6.12 DETERMINACION DE ALCALINIDAD EN MUESTRAS DE AGUA

e Se debe evitar al maximo hacer diluciones de la muestra.

e Latitulacién debe hacerse sobre una superficie blanca.

e Utilizar un volumen de reactivo suficiente (20ml o mas de una bureta de
50ml) para obtener una precision volumétrica relativamente buena, en tanto
se mantiene un volumen de muestra suficientemente pequefio como para
permitir puntos terminales netos. El volumen de muestra que se tome, no
debe consumir mas de 25.0ml de la solucion titulante.
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Ajustar la muestra a la temperatura ambiente, no agite ni sirva varias
muestras simultaneamente.

Tomar con una probeta graduada el volumen de muestra seleccionado
(50ml), y descargar en un erlenmeyer de 250ml.

Si existe cloro residual libre, afiadir 0.05 ml (una gota) de solucion de
Na28203 0.1N.

Anadir 3 gotas del indicador de fenolftaleina y mezcle suavemente. Si no
aparece ningun color la alcalinidad a la fenolftaleina es cero; si aparece un
color rosado o violeta titule con el acido 0.02N titulando hasta que la
muestra se torne incolora. y registre el dato como alcalinidad P.

Adicionar a la misma muestra, 3 gotas de indicador naranja de metilo, lo
gue le da un color amarillo se continla agregando acido hasta el viraje del
indicador a un color rojo salmon. El pH de la muestra en este punto es
aproximadamente 4.5. Se anota el volumen total de acido gastado como T.
Si al adicionar la fenolftaleina la muestra no cambia de color, es porque el
pH es menor que 8.3.
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6.13 DIAGRAMA DE FLUJO PARA LA DETERMINACION DE ALCALINIDAD

[ ALCALINIDAD pH> 6

—>[ SielpH>8.5

/Se toman 50 ml de agua \
problema en un
erlenmeyer de 250ml. Si

v

la muestra contiene cloro
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\tiosulfato de sodio. )

N
»| SielpH<85

v

Adicionar 3 gotas
del indicador
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volumen consumido

J

/Titule con H,SO,

amarillo a rosa
salmon y registre el
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~

0.02N hasta viraje de

womo ALCALINIDAD )

6.14 CONTROL DE CALIDAD

Con cada lote de muestras debe determinarse a la par con un estandar de
50mg/L para el control analitico de los resultados. Se sugiere que este
proceso de control de calidad se realice a la par con la determinacién
analitica, pues su evaluacion posterior o previa a los andlisis de las muestras
puede ocasionar la invalidez de los resultados obtenidos para las muestras.
Los resultados de estas pruebas deben ser consignados en el registro de

analisis de muestras y en las cartas de control correspondientes.
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6.15 ESTABLECIMIENTO DE LA CURVA DE CALIBRACION

6.15.1 Patrones para la curva de calibracién: Siguiendo la metodologia
descrita para la realizacion de la curva para la determinacion de alcalinidad
se prepararon los patrones a partir de una solucion estandar preparada de
1000ppm de carbonato de sodio con la siguiente formula:

C dilucidn x V dilucién
Cpatronx 1000ppm

Vpatrén =

6.15.2 Preparacion de la curva de calibracién: Se preparo la curva de
calibracion individual con una serie de 15 patrones de 100ml en matraz
aforado en un intervalo de (0 a 200ppm)

Se realizaron 15 lecturas de volumenes consumidos de cada uno para un
tratamiento estadistico posterior.

6.15.3 Titulacibn patrones para la construccion de la curva de
calibracion:

Transferir a un matraz Erlenmeyer de 250ml, el estandar a titular de la
siguiente forma.

( ) (Debe tomar color\

Se afladen 3

Se toma gotas del vaaI;T:ngloonyéi?do

50ml del = indicador : sulfdrico 0,02N
. naranja de '

estandar metilo hasta color rosa

La grafica de volumen de H,SO,4 contra concentracion de CaCO3. Realizar
grafico con los patrones entre rango de 5 a 200 mg/L, realicese el ajuste por
minimos cuadrados y obténgase la ecuaciéon de la recta.
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6.15.4 Resultados practicos
La siguiente tabla corresponde a la curva de calibracién para la técnica de
alcalinidad:
Tabla 4. Curva de calibracion para la alcalinidad
Concentracion tedrica CaCOs; Volumen gastado de
(mg/L) H,SO,4 (ml)
0 0,20
5 0,40
10 0,60
15 0.8
20 1,00
30 1,50
40 2,00
50 2,50
60 3,00
70 3,50
80 4,00
90 4,40
100 4,80
150 7,10
200 9,40
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6.16 CONSTRUCCION DE GRAFICAS

6.16.1 CURVA DE CALIBRACION PARA LA DETERMINACION DE
ALCALINIDAD

Grafica 1. Curva de calibracion para la determinacion de alcalinidad
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Al realizar la comparacion respectiva entre la concentracién tedrica y la
concentracion experimental tenemos que

Grafica 2. Curva de calibracion teorica vs curva de calibracion real para la
determinacion de alcalinidad.
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6.17 CARTA DE CONTROL

Antes de comenzar con la corrida de las muestras para la estandarizacion se
realiza la carta de control con el fin de verificar de forma continua que si se esté
cumpliendo con las metas trazadas y determinar y remediar cualquier deterioro
con el tiempo.

Esta se realizd con los resultados obtenidos del estandar de control. Para el caso
de alcalinidad se utilizé una solucién de carbonato de sodio a una concentracion
de 50mg/L de acuerdo a la siguiente metodologia:

v' Se realizaron 20 mediciones del estandar de control de 50mg en forma
consecutiva.

v' Se calcul6 la desviacion estandar (s) del promedio de los 20 datos.

v' Se calcul6 el LSC, LIC, LSA, LIA.

Para hacer el seguimiento una vez elaborada la carta de control con los 20 datos
iniciales se verifican los resultados correspondientes con cada lote de muestras,
comprobando que el valor del estandar no se salga de los limites establecidos.

58




LABORATORIO DE AGUAS - AMAC
INFORME DE ESTANDARIZACION Y VERIFICACION
DE ALCALINIDAD TOTAL

& ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS COMUNITARIOS

METODO VOLUMETRICO

Tabla 5. Solucién de Carbonato de sodio 50mg/L

N° DE NaCO3 50ppm CONCENTRACION
MEDICIONES Volumen gastado REAL
de H2S04 0.02N

1 2.5 49,98

2 2.55 50,98

3 2.5 49,98

4 2.5 49,98

5 2.5 49,98

6 2.45 48,98

7 2.55 50,98

8 2.55 50,98

9 2.55 50,98

10 2.5 49,98

11 2.45 48,98

12 2.5 49,98

13 2.5 49,98

14 2.5 49,98

15 2.55 50,98

16 2.5 49,98

17 2.55 50,98

18 2.55 50,98

19 2.5 49,98

20 2.5 49,98

Media 50,23

Desviacion

estandar 0,639
Varianza de la

muestra 0,408
Coeficiente de

variacion 1,272
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Grafica3. Carta de control alcalinidad
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6.18 PROCEDIMIENTO DE ESTANDARIZACION

6.18.1 Parte experimental.

La parte experimental consiste en la corrida de las muestras y el registro de
los resultados para cada grupo diario de muestras. En total se toman 9
ensayos con muestras por triplicado, en 9 dias consecutivos.

6.18.2 Grupo de muestras por ensayo.

Del taller de de validacion de método analiticos (sexto curso) dictado por el
instituto nacional de salud, se siguié un protocolo en el cual se tuvieron 9
lotes constituidos por 1BK, 2 patrones de 0,09C y 0,9C, 2 muestras naturales
y 2 muestras naturales con adiciones conocidas, a partir del estandar de
1000ppm preparado en el laboratorio.

e Bk = Blanco de reactivos = solucion testigo

e Muestra natural (M1), agua de la llave

e Muestra natural (M2), agua embotellada.

e M1+Al = (Solucion de adicionado 0.4C = muestra + adicion estandar)

e M2+A2 = (Solucién de adicionado 0.7C = muestra M2 + adicion
estandar)

e 0.09y 0.9C ( solucion estandar = solucién patrén )
Donde C es el limite superior permitido del &mbito de concentraciéon
seleccionado. Mlagua de la llave y M2 agua embotellada

Cada grupo de muestras se analizan en el mismo dia corriendo todas las
muestras en forma paralela y a la misma hora aproximadamente y con todo
el material lavado apropiadamente.
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6.18.3 Preparacion de muestras

Se prepararon las muestras de la siguiente forma:

Se calculo y midi6 la cantidad del estandar, luego esta cantidad fue aforada
hasta 1L con agua desionizada para el caso de 0.09C y 0.9C, pero para el
caso de M1 + A1y M2 + A2 se afora con M1 y M2 respectivamente. Excepto
Bk, M1 y M2 de los cuales se tomaron 1L sin necesidad de adicionarles
estandar.

Tabla 6. Preparacion de muestras para la alcalinidad

Muestra Concentracién tedrica Volumen de solucién
(mgl/l) estandar a tomar (mL)
M1+A1l M1+80mg/L 80mL
M2+A2 M2+ 140mg/L 140mL
0.09C 18 mg/L 18mL
0.9C 180 mg/L 180mL

Ademas se realizé una carta de control con una solucién patron de 50ppm;
esto con el fin de verificar de forma continua que si se esté cumpliendo con
las metas trazadas

El uso de estas metodologias para la estandarizaciébn permite obtener en
forma experimental y para las condiciones particulares del laboratorio, los
valores de los parametros que serviran como criterios de confianza del
método analitico; los cuales son: exactitud, precision, linealidad, limite de
deteccion, sensibilidad y porcentaje de recuperacion.

Todo esto permite demostrar que los métodos analiticos validados
proporcionan resultados confiables y adecuados para el propdsito para el que
estan disefiados.
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6.19 RESULTADOS

Los siguientes lotes corresponden a 9 lotes analizados de forma consecutiva
diferentes dias.

Normalidad H>,S0,= 0.0206

Lote 1 de alcalinidad

Muestra Volumen H,S0,4 X Concentracioén

0.02N mg/L

Bk 0,20 | 0,20 0,20 0,20 4,12
M1 1,20 | 1,20 1,20 1,20 24,72
M1+ Al 5,00 | 5,00 5,05 5,02 103,34
M2 1,00 | 1,00 1,00 1,00 20,60
M2+ A2 7,80 | 7,80 7,80 7,80 160,68
0.09C 0,80 | 0,80 0,80 0,80 16,48
0.9C 8,40 | 8,40 8,40 8,40 173,04

Lote 2 de alcalinidad

Muestra Volumen H2S04 X Concentracion

0.02N mg/L

Bk 0,15 | 0,20 0,20 0,18 3,78
M1 1,15 | 1,20 1,20 1,18 24,38
M1+ Al 5,10 | 5,00 5,05 5,05 104,03
M2 1,00 | 1,00 1,05 1,02 20,94
M2 + A2 7,75 | 7,80 7,80 7,78 160,34
0.09C 0,80 | 0,80 0,80 0,80 16,48
0.9C 8,35 | 8,40 8,40 8,38 172,70
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Lote 3 de alcalinidad

Muestra Volumen H2S04 X Concentracion mg/L
0.02N
Bk 0,20 | 0.2 | 0,20 | 0,20 4,12
M1 1,20 | 1,20 | 1,20 | 1,20 24,72
M1+ Al 5,00 | 5,00 | 5,20 | 5,03 103,69
M2 1,00 | 1,00 | 1,00 | 1,00 20,60
M2 + A2 7,80 | 780 |77 | 7,78 160,34
0.09C 0,80 | 0,80 | 0,80 | 0,80 16,48
0.9C 8,40 | 8,40 | 8,40 | 8,40 173,04

Lote 4 de alcalinidad

Muestra Volumen H2S04 X Concentracion mg/L
0.02N
Bk 0,20 | 0,20 | 0,20 | 0,20 4,12
M1 1,10 | 1,10 | 1,10 | 1,10 22,66
M1+ Al 500 | 500 | 5,05 | 5,02 103,34
M2 1,00 | 1,00 [ 1,00 | 1,00 20,60
M2 + A2 780 | 775|780 | 7,78 160,34
0.09C 0,80 | 0,80 | 0,80 | 0,80 16,48
0.9C 8,40 | 8,40 | 8,40 | 8,40 173,04

Lote 5 de alcalinidad

Muestra Volumen H2S04 Concentracion
0.02N X mg/L
Bk 0,20 0,20 0,20 0,20 4,12
M1 1,20 1,20 1,20 1,20 24,72
M1+ Al 5,10 5,10 5,00 5,07 104,37
M2 1,00 1,00 1,00 1,00 20,60
M2 + A2 7,75 7,80 7,80 7,78 160,34
0.09C 0,80 0,70 0,80 0,77 15,79
0.9C 8,40 8,40 8,40 8,40 173,04
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Lote 6 de alcalinidad

Muestra Volumen H2S504 X Concentracion

0.02N mg/L

Bk 0,20 0,20 0,20 0,20 4,12
M1 1,20 1,20 1,20 1,20 24,72
M1+ Al 5,00 5,00 5,05 5,02 103,34
M2 1,00 1,00 1,00 1,00 20,60
M2 + A2 7,80 7,80 7,80 7,80 160,68
0.09C 0,80 0,80 0,75 0,78 16,14
0.9C 8,40 8,40 8,40 8,40 173,04

Lote 7 de alcalinidad

Muestra Volumen H2S504 Concentracion mg/L
0.02N X
Bk 0,20 0,20 0,20 0,20 4,12
M1 1,20 1,20 1,20 1,20 24,72
M1+ Al 5,05 5,00 5,00 5,02 103,34
M2 1,00 1,00 1,50 1,17 24,03
M2 + A2 7,70 7,75 7,70 7,72 158,96
0.09C 0,80 0,80 0,80 0,80 16,48
0.9C 8,40 8,40 8,45 8,42 173,38

Lote 8 de alcalinidad

Muestra Volumen H2S04 X Concentracion
0.02N mg/L
Bk 0,25 0,20 0,20 0,22 4,46
M1 1,20 1,20 1,20 1,20 24,72
M1+ Al 5,00 5,00 5,05 5,02 103,34
M2 1,00 1,05 1,00 1,02 20,94
M2 + A2 7,70 7,70 7,70 7,70 158,62
0.09C 0,80 0,70 0,70 0,73 15,11
0.9C 8,40 8,40 8,40 8,40 173,04
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Lote 9 de alcalinidad
Volumen H2S0O4 X Concentracion mg/L
0.02N

Bk 0,20 0,20 0,20 0,20 4,12

M1 1,20 1,20 1,15 1,18 24,38
M1+ Al 5,05 5,00 5,00 5,02 103,34

M2 1,00 1,00 1,00 1,00 20,60
M2 + A2 7,80 7,80 7,75 7,78 160,34

0.09C 0,80 0,80 0,80 0,80 16,48
0.9C 8,30 8,40 8,40 8,37 172,35

6.20 ANALISIS ESTADISTICO DE LOS DATOS

A. Linealidad de la curva de calibracién

El coeficiente de correlacion obtenido de la curva de calibracion fue de
0.9995

B. Precision

e Desviacidon Estandar Absoluta (s): La desviacion estandar para una
muestra de datos de tamafio limitado viene dada por la ecuacion:

N-1
Donde:
Xi =Valor i-ésimo medido

X =Media de la muestra o promedio de un conjunto finito de datos
N=Numero de medidas
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Se calcula para los datos de la tabla 7, obteniéndose los siguientes
resultados:

Bk=0.170

Muestra M1= 0.675
Muestra M2=0.125
M1+Al1=0.380
M2+A2=0.745
0.09C=10.478
0.9C=0.286

Desviacion Estandar Relativa (RSD): Con la desviacion estandar
absoluta s y la media x y utilizando la formula descrita a continuacion,
se obtuvo los siguiente resultados:

RSD =
X

Bk=0.041

Muestra M1= 0.028
Muestra M2= 0.053
M1+Al= 0.004
M2+A2=0.005
0.09C= 0.029
0.9C= 0.002
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e Desviacion Estandar de la Media: La desviacion estdndar de la
media se calculé la desviacion estandar absoluta s y la raiz del
numero de muestras N = 9, y utilizando la siguiente ecuacion,
se obtuvieron los siguientes resultados:

Sm =

Sl

Bk=0.057

Muestra M1= 0.225
Muestra M2= 0.375
M1+Al= 0127
M2+A2=0.248
0.09C= 0.159
0.9C= 0.095

e Coeficiente de Variacion (CV): El coeficiente de variacion se calculo
con la desviacion estandar absoluta s y la mediax

s
cv =_)—(>< 100%

Estos son los resultados:

Bk=4.126%

Muestra M1= 2.763%
Muestra M2= 5,341%
M1+Al= 0.367%
M2+A2= 0.466%
0.09C= 2,949%
0.9C= 0.165%

e Varianza (s?): La varianza es el cuadrado de la desviacion estandar
s, Los resultados obtenidos son los siguientes:
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Bk=0.029

Muestra M1= 0.0455
Muestra M2= 1,265
M1+Al= 0.144
M2+A2= 0.555
0.09C= 0.229
0.9C= 0.082

C. Exactitud

Limites de Confianza: Se calcularon los limites de confianza para la
determinacion de alcalinidad utilizando la desviacion estandar de las
concentraciones obtenidas para cada una de las muestras
analizadas. Calculandose para un nivel de confianza del 95%, el valor
de z se encuentra en la tabla 33, para determinados niveles de
confianza utilizando la siguiente ecuacion:

Le=x +22

c=X t—
VN

Para un nivel de confianza del 95%, z = 1,96

» Grupo 1: Bk

S=0.170x =4,12

1,96 x 0.170
V9

LC95% =4,1 £0.11

LC95% = 4,1+

De esta manera se concluye que hay un 95% de probabilidad de que
% = 4,1 se encuentre entre 4,21 y 3.99 ppm de CaCO®.
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» Grupo2: M1

S =0.675 x = 24.416

1,96 x 0,675
V9

LC95% = 24.42 1+ 0,441

LC95% = 24.42 +

De esta manera se concluye que hay un 95% de probabilidad de que
%= 24.42 se encuentre entre 24.861 y 23.979 ppm de CaCO>.

» Grupo 3: M2

S=1,125 x = 21,057

1,96 x 1,125
V9

LC95% = 21.06 £ 0.735

LC95% = 21,06 +

De esta manera se concluye que hay un 95% de probabilidad de que x
= 21.06 se encuentre entre 21,795 y 20,325 ppm de CaCO°.

» Grupo 4: M1+Al

S =0.380 x =103.578

1,96 x 0.380
V9

LC95% = 103.58 £ 0.25

LC95% = 103.58 +

De esta manera se concluye que hay un 95% de probabilidad de que
103.58 se encuentre entre 103.83 y 103.33 ppm de CaCO°.

X
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» Grupo 5: M2+A2

S =0.745 x =160.071

1,96 x 0.745

LC95% = 160.07 +
’ NG

LC95% = 160.07 + 0.49

De esta manera se concluye que hay un 95% de probabilidad de que
x = 160.07 se encuentre entre 160.56 y 159.58 ppm de CaCO?.

» Grupo 6: 0.09C

S$=0.478 x = 16.213
1,96 x 0.478
Vel

LC95% = 16.21 £ 0.312

LC95% = 16.21 +

De esta manera se concluye que hay un 95% de probabilidad de que
% = 16.21 se encuentre entre 16.52 y 15.90 ppm de CaCO®.

» Grupo 7:0.9C

S=0.286 x =172.963

1,96 x 0.286
V9

LC95% = 172.96 £ 0.187

LC95% = 172.96 +
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De esta manera se concluye que hay un 95% de probabilidad de que
% = 172.96 se encuentre entre 173.15 y 172.77 ppm de CaCO?

Limite de deteccién:

El limite de deteccion esta dado por:

LD = Sm+ 3.3 Shl
LD = 4.681

Donde Sm es la suma de las sefiales medidas del blanco y Shl la

media de la sefal del blanco

Limite de cuantificacion:
De acuerdo a la ecuacion del numeral 5.67 tenemos que:

LQO = 10 (S) + Blanco
LQO = 5.82

Sensibilidad analitica:Normalmente se mide como la pendiente de la
curva de calibracion
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6.21 Tabla 7. RESUMEN DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS PARA LA

ESTANDARIZACION Y VERIFICACION DE ALCALINIDAD

LOTE Control | Bk 1 M1 M2 M1+Al M2+A2 | 0.09C 0.9C
50ppm
Concentracién (mg/L)
1 49,44 412 24,72 103,41 20,60 160,68 16,48 173,04
2 49,44 3,78 24,38 104,03 20,94 160,34 16,48 172,70
3 48,41 4,12 24,72 103,69 20,60 160,34 16,48 173,04
4 49,44 4,12 22,66 103,34 20,60 160,34 16,48 173,04
5 49,44 4,12 24,72 104,37 20,60 160,34 15,79 173,04
6 50,47 4,12 24,72 103,34 20,60 160,68 16,14 173,04
7 49,44 4,12 24,72 103,34 24,03 158,96 16,48 173,38
8 49,44 4,46 24,72 103,34 20,94 158,62 15,11 173,04
9 50,47 4,12 24,38 103,34 20,60 160,34 16,48 172,35
Media 49,554 4,120 24,416 | 103,57 21,057 160,07 | 16,213 | 172,96
8 1 3
Desviacion 0,619 0,170 0,675 0,380 1,125 0,745 0,478 0,286
estandar
Cv 1,249 4,126 2,763 0,367 5,341 0,466 2,949 0,165
Desviacion 0,206 0,057 0,225 0,127 0,375 0,248 0,159 0,095
estandar de la
media
Varianza de la 0,383 0,029 0,455 0,144 1,265 0,555 0,229 0,082
muestra
Desviacion 0,012 0,041 0,028 0,004 0,053 0,005 0,029 0,002
estandar
relativa
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6.21.1 Adicién de estandar para la determinacion de alcalinidad

6.21.1.1 Tabla 8. Adicion estandar M1+ Al

Concentracion Fr %Er %R
(mg/L) Adicion estandar
Adicién estandar Frecuencia 0.4C
0.4C relativa
103,41 1 0,96 98,74
104,03 1 0,37 99,52
103,69 1 0,70 99,09
103,34 5 1,03 98,66
104,37 1 0,04 99,94
x = 103,77 N=9 x =99,19

6.21.1.2 Tabla 9. Adicion estandar M2+A2

Concentracion Fr %Er %R
(mg/L)

Adicion estandar Frecuencia Adicion estandar

0.7C relativa 0.7C
160,68 2 0,23 99,73
160,34 5 0,45 99,49
158,96 1 1,30 98,50
158,62 1 1,51 98,26
x = 159,65 N=9 x =99,00

Nota: %R (porcentaje de recuperacion), %Er (porcentaje error relativo).
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6.21.1.3 Tabla 10.Estandar 0.09C

Concentracién Fr %ETr
(mg/L) .
Frecuencia
Estandar 0.9C relativa
16,48 6 8,44
15,79 1 12,28
16,14 1 10,33
15,11 1 16,06
x =15,88 N=9 x =11,78
6.21.1.4 Tabla 11.Estandar 0.9C
Concentracion Fr %Er
(mg/L) .
Frecuencia
Estandar 0.9C relativa
173,04 6 3,87
172,70 1 4,06
173,38 1 3,68
172,35 1 4,25
x =172,87 N=9 x =3,96
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6.22 INTERPRETACION DE RESULTADOS

De acuerdo a los datos obtenidos para el andlisis de alcalinidad

Precision: Se define como precision a la dispersion de los resultados
obtenidos para una muestra procesada varias veces por un ensayo,
En este estudio se determiné la precision por medio de la desviacion
estandar y el coeficiente de variacion.

La desviacion estandar que se muestra en la tabla 7 para todas las
muestras leidas es muy pequefia, lo que significa que los datos que
se obtuvieron no son muy variables entre si, indicando que no hay
mayor dispersion en los mismos.

Por otra parte el coeficiente de variacion que arroja las muestras
naturales, estandares de 0.09C, 0.9C y las muestras adicionadas
demuestra que el método es preciso debido a que no sobrepasan el
limite (5 %) indicando que el método es reproducible y por
consiguiente preciso.

Linealidad: El valor de r = 0.995 en la curva de calibracion en la
determinacion de alcalinidad, muestra una buena correlacion en la
variable en la curva, esto quiere decir que la calidad de la recta
obtenida es buena

La sensibilidad: La sensibilidad de calibraciéon se define como la
pendiente de la linea de calibracién, en este caso la pendiente
obtenida, es decir, la sensibilidad de calibracion s para la curva de
calibracion para alcalinidad fue de: 0.0465mg/L CaCO3
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e Porcentaje de recuperacién: El porcentaje de recuperacion para
las muestras adicionadas se encuentra dentro del rango requerido
98%-102%.[19] concluyendo que el método es recuperable.

e Limite de deteccion y de cuantificacion

EL limite de deteccion obtenido en la determinacién de alcalinidad
fue de 4.681y el limite de cuantificacion fue de 5,82

El establecimiento de estos limites indica que, valores por debajo de
4.681 no son detectables, concentraciones por encima de este
valor proporcionan una sefal significativamente diferente a la sefial
del blanco, pero son cuantitativas, finalmente concentraciones
por encima de 5,82 son cuantitativas y reproducibles con un
alto grado de confianza.
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7.1 OBJETIVOS

e Implementar el método electrométrico para el andlisis de pH en aguas
crudas y tratadas para consumo humano; por medio de la
estandarizacion y verificacion del mismo.

e Determinar los parametros analiticos que se deben considerar en el
desarrollo de la técnica de pH, por el método potenciométrico.

e Determinar de manera experimental y para las condiciones del
laboratorio de la AMAC los valores de los parametros que serviran
como criterios de confianza para la determinacion de pH por el método
potencio métrico. Estos parametros son: precision y exactitud.

7.2 FUNDAMENTO DEL METODO [16]

Para efectos de este método se aplican las siguientes definiciones:

Acidez activa: Corresponde a los iones hidrogeno en agua y en solucién

pH: Logaritmo negativo de la actividad de iones H+ en el agua o soluciones.
Este valor expresa la acidez activa y se representa matematicamente de la
siguiente manera:

pH =- Log (aH"); donde aH" = actividades de iones hidrogeno

El pH es la medida de la concentracion de los iones hidrégeno (H") o en su
defecto de los iones hidroxilos (OH) en el agua. Cuando proliferan los iones
de hidrégeno el valor de pH se ubica entre 0 y 7 y se dice que es acida.
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Por otra parte cuando los iones hidroxilo son los que abundan el valor se
sitla entre 7-14 se dice que el agua es basica o alcalina.

En disoluciones diluidas en lugar de utilizar la actividad del ion hidrogeno, se
le puede aproximar utilizando la concentracion molar del ion hidrogeno.

Por ejemplo, una concentracién de [H] = 1 x 10'M (0,0000001) es
simplemente un pH de 7 ya que: pH = - log[107] = 7

Se considera que p es un operador logaritmico sobre la concentracion de
una solucion: p = -log[...]. También se define el pOH, que mide la
concentracion de iones OH-

Puesto que el agua esta disociada en una pequefia extension en iones OH" y
H*tenemos que:

Kw = [H*][OH] = 10

en donde [H'] es la concentracion de los iones hidrégeno, [OH7] la de los
iones hidroxilo, y Kw es una constante conocida como producto iénico del
agua

Por lo tanto

Log Kw =log [H'] + log [OH]
-14 =log [H'] + log [OH]

14 =-log [H'] - log [OH]

pH + pOH = 14

Por lo que se puede relacionar directamente el valor de pH con el del pOH
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7.3. ALCANCE DEL METODO

Este método es aplicable a la determinacion del pH en aguas para consumo
humano y se extiende también para muestras de agua superficial, agua
residual (doméstica e industrial) y aguas subterraneas. Se recomienda
preferiblemente utilizar la lectura in situ.

7.4 VALORES DE REFERENCIA

Segun la resolucién 2115 de 22 de junio de 2007, los limites admisibles de
pH en agua potable son de 6.5 a 9.0 unidades.

7.5 INTERFERENCIAS DEL METODO

El electrodo de vidrio esta relativamente libre de interferencias por color,
turbiedad, material coloidal, oxidantes, reductores o alta salinidad, excepto
por error de sodio a un pH mayor de 10. Este error se reduce al usar
electrodos especiales de “bajo error de sodio”. Cuando en la muestra exista
presencia de una fase organica realizar una filtracibn para evitar el
taponamiento de la membrana de intercambio.

La temperatura afecta la medida del pH al influir en las condiciones de los
equilibrios quimicos y en las propiedades mecanicas del electrodo; por tanto,
debe informarse la temperatura cada vez que se mide el pH.
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7.6 METODOLOGIA

Se siguid el procedimiento descrito en el protocolo para analisis, para el
método de pH el cual esta basado en el Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater 22 Ed

7.7 MATERIALES Y EQUIPOS

e Medidor de pH de laboratorio

e Vasos de precipitado, probetas ya sean de vidrio o de plastico.
e Frasco lavador

e Frasco de plastico

e Papel de arroz o toallas de papel absorbente

7.8 REACTIVOS Y MUESTRAS INVOLUCRADAS EN LA
ESTANDARIZACION

Los reactivos usados son:

Solucion de KCI 3M: Disolver 223.65g de KCl en 1L de agua
Buffer pH 4.00:

Buffer pH 7.00

Buffer pH 10.01

Agua destilada o desionizada
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7.9 MUESTREO Y PRESERVACION

Las muestras para determinar pH, deberan ser tomadas en recipientes de
polipropileno y asegurandose que estén bien tapadas, se recomienda analizar
el pH lo mas pronto posible y evitar la exposicion al aire, en especial las
muestras de aguas alcalinas, ya que el CO2 del aire, tiende a reaccionar con
la alcalinidad de la muestra y variar su pH.

7.10 PRECAUCION DEL METODO

La variacion de temperatura de todas las disoluciones empleadas, patrones de
calibracion y disoluciones referencia no debe exceder en 1°C.

El electrodo combinado de vidrio debe estar en perfectas condiciones de uso,
completamente inundado de disolucién de electrolito KCI 3M y sin defectos
aparentes.

Segquir la instruccion correspondiente para la medida de pH.
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7.11 PROCEDIMIENTO

Siganse las instrucciones del fabricante, en cada caso, para el medidor de pH
para conservacion y preparacion de los electrodos para su uso.

a.- Calibrado del aparato: Antes de medir el pH se procede a la calibracion del
aparato de medida, mediante el uso de patrones de calibrado de pH conocido;
para este caso, se utilizaron soluciones de referencia de pH (4,0 y 7,0).

Antes de su uso extraigase el electrodo de la solucién de conservacion, lavese
y séquese con un pafio suave, sumerjase en la solucién de calibracion inicial
“‘pH 4.0”, y remueva hasta cuando se estabilice la lectura. Pulse y mantenga la
tecla durante 2 segundos. Relajar cuando CAL aparece. El pH- metro vuelve al
modo inicial y “L” aparece. Saquese el electrodo del primer tampdn, lavese bien
con agua destilada, séquese y sumérjase en el segundo tampon. Reitere las
operaciones para pH 7.0 y 10.01 si es necesario “M” y “H” aparece una vez la
calibracion acabada.

Elevar y enjuagar los electrodos con agua destilada.

b — Medida de rutina: Una vez calibrado el aparato se procede a la medida del
pH de las muestras, introduciendo el electrodo de medida en el recipiente que
contiene la muestra y agitando ésta continuamente hasta conseguir una medida
constante.

Enjuagar los electrodos con agua destilada

Almacenar los electrodos en solucion KCI saturado.
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El proposito de la estandarizacion es ajustar la respuesta del electrodo de
vidrio al instrumento. Cuando se hacen mediciones frecuentes y el
instrumento es estable, la verificacion y el ajuste se pueden hacer con
menor frecuencia.

Elija una solucion buffer estandar de una concentracion conocida y que se
encuentre dentro del rango de la curva de calibracion cada vez que se
procesen muestras, con el fin de realizar un control, Cuando el error se
hace demasiado grande se debe descartar el electrodo. La solucion buffer
de control utilizada para la estandarizacion fue una solucién de referencia
de pH 10.
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7.12 DIAGRAMA DE FLUJO PARA LA DETERMINACION DE
pH

INICIO

!

Limpiar el electrodo con
agua y secarlo

\4

Sumergirlo en el liquido a probar y

remover hasta cuando se estabilice
la lectura

A 4

Registrar el resultado una vez el
valor estabilizado

A
Limpiar el electrodo después de cada
utilizacion y debe siempre quedar
hamedo, afiadir un poco de soaking
solution si es demasiado seco.

T
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7.13 PRECISION Y EXACTITUD

La precision y la exactitud dependen del tipo y condicion del medidor de pH y
de la técnica de estandarizacion y operacion. Para modelos nuevos y con el
cuidado apropiado, puede alcanzarse una precision de + 0.02 unidades de pH
y una exactitud de + 0.05 unidades de pH. Sin embargo, +0.1 unidades de pH
representan el limite de exactitud bajo condiciones normales.

7.14 CONTROL DE CALIDAD

Cada lote de muestras debe determinarse a la par con un estandar primario o
secundario de 10.0 unidades. Se sugiere que éste proceso de control de
calidad se realice a la par con la determinacion analitica, pues su evaluacion
posterior 0 previa a los analisis de las muestras puede ocasionar la invalidez
de los resultados obtenidos para las muestras. Los resultados de estas
pruebas deben ser consignados en el registro de analisis de muestras y en las
cartas de control correspondientes.

7.15 CALCULO

Lectura directa, unidades de pH
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7.16 CARTAS DE CONTROL

Antes de comenzar con la corrida de las muestras para la estandarizacion
se realiza la carta de control con el fin de verificar de forma continua que
si se esté cumpliendo con las metas trazadas y determinar y remediar
cualquier deterioro con el tiempo.

Esta se realiz6 con los resultados obtenidos del estandar de control. Para
el caso del pH se utilizé un buffer de pH 10 de acuerdo a lo siguiente
metodologia:

v' Se realizaron 20 mediciones del estandar de pH 10 en forma
consecutiva

v Se calcul6 la desviacion estandar (s) del promedio de los 20 datos.

v' Se calcul6 el LSC, LIC, LSA, LIA

Para hacer el seguimiento una vez elaborada la carta de control con los
20 datos iniciales se verifican los resultados correspondientes con cada
lote de muestras, comprobando que el valor del estandar no se salga de
los limites establecidos.
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7.17 CONSTRUCCION DE LA GRAFICA DE CONTROL PARA pH

Tabla 12. Equivalente de pH experimental del buffer pH 10.0

No de mediciones pH 10

e
DlB|oloN|ojolswinve

[Eny
N

[N
w

[EEN
N

15
16
17
18
19
20
Media

Desviacion estandar

Varianza de la muestra

Ccv
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Grafica4. Carta de control pH 10

CARTA DE CONTROL PARA pH 10
Resultados estadarizacion

10,2
10,15 +—i=——f———— e
101 - —&— Promedio
= 10,05 ——LSC
5] 10
c = LIC
2 995 -
I
& g9 \( == LSA
9,85 ' e ———X 3= LIA
9,8
L e e e —@— Buffer pH 10
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DIA

LSC: Limite superior de control = media + 3S = 10.1543

LIC: Limite inferior de control= media — 3S = 9.7847

LSA: Limite superior de advertencia = media + 2S = 10.0927
LIA: Limite inferior de advertencia = media - 2S = 9.48463
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7.18 PROCEDIMIENTO DE ESTANDARIZACION

7.18.1 Pate experimental

La parte experimental consiste en la corrida de las muestras y el registro de
los resultados. En total se toman 10 ensayos con muestras por triplicado en
dias diferentes con una diferencia de 1 dia.

Cada muestra se analiza en forma paralela y a la misma hora
aproximadamente y con todo el material lavado apropiadamente.

De acuerdo con la metodologia descrita se obtuvo los siguientes resultados.

7.18.2 Resultados.

Tabla 13. Datos obtenidos para el analisis de pH

Muestras de agua de la llave

Control pH Media

Medicion buffer

pH 10
1 9.96 6,76 6,74 6,76 6,75
2 9.96 6,84 6,83 6,83 6,83
3 9.91 6,77 6,77 6,77 6,77
4 9.87 6,98 6,98 6,99 6,98
5 9.95 6,88 6,87 6,88 6,88
6 9.97 6,91 6,93 6,94 6,93
7 9.97 7,13 7,13 7,14 7,13
8 9.99 6,82 6,86 6,87 6,85
9 9.98 7,06 7,06 7,05 7,06
10 10 7,32 7,29 7,29 7,30
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7.19 ANALISIS ESTADISTICO DE LOS DATOS

7.19.1 PRECISION

De acuerdo con la metodologia descrita se obtuvo los siguientes resultados.

Tabla 14. Analisis estadistico agua de la llave

Desviacion | Coeficiente | Desviacion | Varianza | Desviacién

Media estandar de estandar de dela estandar

Medicion X (S) variacion la media muestra relativa
Cv (Sm) s? RSD

1 6,75 0,0115 0,1710 0,0038 0,0001 0,0017
2 6,83 0,0058 0,0845 0,0019 0,0000 0,0008
3 6,77 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
4 6,98 0,0058 0,0827 0,0019 0,0000 0,0008
5 6,88 0,0058 0,0840 0,0019 0,0000 0,0008
6 6,93 0,0153 0,2205 0,0051 0,0002 0,0022
7 7,13 0,0058 0,0809 0,0019 0,0000 0,0008
8 6,85 0,0265 0,3862 0,0088 0,0007 0,0039
9 7,06 0,0058 0,0818 0,0019 0,0000 0,0008
10 7,30 0,0173 0,2373 0,0058 0,0003 0,0024

91




& ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS COMUNITARIOS
LABORATORIO DE AGUAS - AMAC
INFORME DE ESTANDARIZACION DE pH

METODO ELECTROMETRICO

A la par con el analisis de muestras, se realizaron también lecturas del buffer
de pH 10.0 durante un periodo de 10 dias con el fin de graficarlo en la
respectiva carta de control. Se procedi6 a realizar la metodologia
correspondiente para el analisis y se calcularon también los parametros de
calidad de precision y exactitud.

En la siguiente tabla se muestran los datos.

Tabla 15. Andlisis estadistico Buffer pH 10

Medicidn pH10
9,96
9,96
9,91
9,87
9,95
9,97
9,97
9,99
9,98
10
Promedio 9,96
Desviacion estandar 0,0389
Coeficiente de variacion 0,3910
Desviacion estandar de la media 0,0130
Varianza 0,0015
Desviacion estandar relativa 0,0039

Blo|o|~N|o|uo|s|wrn|-
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7.19.2 EXACTITUD

Tabla 16. Exactitud buffer pH 10

Limite de confianza LC % Error | Exactitud % X exp X real
del 95%
9.96 + 0.024 0.44 99.56 9.956 10

XXt 100

Inexactitud = % Error= x =

Exactitud = 100 — Inexactitud

X p = Valor promedio obtenido
X real= Valor tedrico

Se calculd el limite de confianza utilizando la desviacién estandar de las lecturas
obtenidas del buffer pH 10. Calculandose para un nivel de confianza del 95%, el valor
de z se encuentra en la tabla 31, para determinados niveles de confianza utilizando la
siguiente ecuacion:

Le=X +—
VN

Para un nivel de confianza del 95%, z = 1,96
0 =0,03893 x¥=9.96

1,96 x 0,03893
V10

LC 95% = 9,96 £+ 0,024

LC 95% = 9,96 +

De esta manera se concluye que hay un 95% de probabilidad de que
X = 9.96 se encuentre entre 9,984 y 9,936.
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7.20 INTERPRETACION DE RESULTADOS

No se rechazan las condiciones bajo las cuales se tomaron las medidas
respecto al pH metro sean las adecuadas, se encuentra que el pH metro cumple
con el aseguramiento metrologico y que la técnica es precisa.

El parametro estadistico precision, definido en términos del coeficiente de
variacion para las muestras analizadas y el estandar de pH se encuentran en un
rango entre 0 y 0.39, esto indica que la precision del método es muy buena, con
una baja presencia de errores aleatorios.

Respecto al parametro estadistico de exactitud, definido en términos de % de
error relativo, para el estandar de pH, este porcentaje de error relativo es menor
del 5%, indicando que la exactitud es muy buena. Considerando Optimo para la
medicion de métodos analiticos
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8.1 OBJETIVOS

Implementar el método nefelométrico para el andlisis de turbidez en
aguas tratadas para consumo humano; por medio de la estandarizacion y
verificacion del mismo.

Determinar los parametros analiticos que se deben considerar en el
desarrollo de la técnica de turbidez, por el método nefelométrico.

Determinar de manera experimental y para las condiciones del laboratorio
de la AMAC los valores de los parametros que serviran como criterios de
confianza para la determinacion de pH por el método nefelométrico. Estos
parametros son: precision, exactitud, sensibilidad, limite de deteccién y
porcentaje de recuperacion.
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8.2 FUNDAMENTO DEL METODO

Cuando la luz interactta con una suspension de particulas en solucion
acuosa, varios fendmenos pueden ocurrir. La luz puede interactuar con los
electrones de una particula y ser dispersados en varias direcciones con la
misma longitud de onda.

La absorcion y dispersion también puede ocurrir con especies disueltas. El
tipo de interacciones depende del tamafio y forma de las particulas y de la
longitud de onda de luz incidente.

La turbiedad se define como la propiedad oOptica de una suspension la cual
hace que la luz se disperse y absorba en lugar de transmitirse en linea recta,
a través de la muestra.

Practicamente todas las muestras de agua tienen una cantidad medible de
turbiedad. EL agua de lluvia generalmente contiene algo de turbiedad a
consecuencia del polvo y los contaminantes atmosféricos que arrastra.

Las principales fuentes de contaminacion originadas por el hombre que
incrementa la turbiedad en los cuerpos de agua son: los cienos de las
granjas, los residuos de construcciones, la operacién de minas, los polvos
provenientes de caminos sin asfaltar, los desechos humanos y los efluentes
de las plantas de tratamiento.

96




ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS COMUNITARIOS
LABORATORIO DE AGUAS - AMAC
INFORME DE ESTANDARIZACION
DE TURBIDEZ

METODO NEFELOMETRICO

8.3 ALCANCE DEL METODO

Este método es aplicable a la determinacion de turbiedad en aguas para
consumo humano Unicamente

8.4 INTERFERENCIA DEL METODO

La turbidez puede determinarse en cualquier muestra de agua libre de
residuos y privada de sedimentos gruesos. La suciedad del vidrio, la
presencia de burbujas de aire y los efectos de las vibraciones que alteran la
visibilidad superficial de la muestra, conduciran a resultados falsos. El <<
color verdadero >>, es decir, el color del agua debido a sustancias disueltas
gue absorben luz, origina que la turbidez sea mas baja. Este efecto, por lo
general, no resulta significativo en las aguas tratadas.

8.5 VALORES DE REFERENCIA

Segun la resolucion 2115 de 22 de junio de 2007, el valor maximo admisible
para Turbiedad en aguas potables es de 2 UNT

97



ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS COMUNITARIOS
LABORATORIO DE AGUAS - AMAC
INFORME DE ESTANDARIZACION
DE TURBIDEZ

METODO NEFELOMETRICO

8.6 MUESTREO Y PRESERVACION

La muestra debe de ser colectada en frascos de vidrio o polietileno de
boca ancha, cierre hermético y tapa inerte.

La muestra no debe ser preservada.

Las muestras deben de mantenerse en refrigeracion durante el
transporte al laboratorio.

La turbidez debe ser analizada el mismo dia en que se toma la muestra.,
Si es inevitable una conservacion mas prolongada, se debe almacenar la
muestra en ambiente oscuro hasta 24 horas, refrigerada a 4°C. No
almacenar largos periodos por la posible aparicion de cambios
irreversibles en la turbidez. Agitar vigorosamente todas las muestras
antes de su analisis.

8.7 MATERIALES Y EQUIPOS

e Turbidimetro con una fuente de luz para iluminar la muestra y
detectores fotoeléctricos con mecanismo de lectura para indicar la
intensidad de la luz dispersada a 90° del camino de luz incidente.
Actualmente en el laboratorio se cuenta con el equipo turbidimetro
marca HF Scientific catalogo 20000, el cual mide turbidez en el rango
comprendido entre 0,01y 1100 NTU.

e Tubos de muestra de cristal incoloro, transparente

e Recipientes para muestreo.

e Matraces de aforo de 100 ml
e Pipeta volumétricas de 1ml

e Parfio suave o papel absorbente
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8.8 REACTIVOS

Todos los reactivos utilizados en este procedimiento deben ser grado
analitico a menos que se especifique otra cosa.

Aguas libre de turbidez: Es dificil obtener. Para medir una turbidez
alrededor de 0.02 UNT es adecuado el siguiente método.

Pasese agua destilada a través de un filtro con orificios de precision
de 0.02 u; no resultan adecuados los filtros bacteriologicos corrientes.
Enjuaguese el matraz de recogida al menos 2 veces con agua filtrada
y deséchense los 200ml siguientes.

Algunas botellas de agua desmineralizada de uso comercial estan
casi libres de particulas. Pueden usarse cuando su turbidez sea mas
baja que la obtenida en el laboratorio. Dillyanse las muestras con
agua destilada hasta una turbidez no menor de 1.

Suspensionesde formacina de (1000, 10 y 0,02) NTU

Nota: Los patrones de formacina (10 y 0.02) NTU se prepararon el
laboratorio a partir de la suspension madre de formacina de 1000 NTU
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8.9 PROCEDIMIENTO

Calibrado del turbidimetro

Segquir las instrucciones del manual del medidor de turbidez Hf scientific,
inc.20000.

Medida de turbideces menores de 40NTU

Previo a la medida agitar cuidadosamente la muestra. Esperar hasta que
desaparezcan las burbujas de aire, y verter la muestra en el tubo del
turbidimetro.

En la medida de lo posible, verter la muestra agitada en el tubo del
turbidimetro y sumergir en bafio ultrasénico por 1-2 segundos.

Limpie con un pafo suave o papel absorbente la superficie de la cubeta.

Leer directamente la turbidez en la escala del aparato o en la curva del
calibrado adecuada.

Medida de turbideces superiores a 40NTU

Diluir la muestra con uno o mas volumenes de agua libre de turbidez
hasta que esta descienda a 30-40 NTU. Calculese la turbidez de la
muestra original en funcion de la que tiene la muestra y del factor de
dilucion. Por ejemplo, si cinco voliumenes de agua libre de turbidez se
afiaden a un volumen de muestra y la muestra diluida mostré6 una
turbidez de 30NTU, la turbidez de la muestra original era de 180 NTU

Se debe calibrar el equipo con cierta periodicidad. Las soluciones de
formacina sélo se deben conservar por un mes.
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8.9.1 DIAGRAMA DE FLUJO PARA LA DERTERMINACION DE
TURBIDEZ EN MUESTRAS DE AGUA

INICIO

A
Realizar la calibracién del equipo de acuerdo al manual de
operacion, usando los patrones de formacina.

A 4
Enjuagar la muestra 2 veces con muestra para
evitar errores por dilucion. Llenar la celda

A 4
Previo a la medida, agitar cuidadosamente la muestra
hasta que desaparezcan las burbujas de aire y verter la
muestra en el tubo del turbidimetro

A
En la medida de lo posible verter la muestra agitada en el
tubo del turbidimetro y sumergir en bafio ultrasénico 1-2
segundos

A

Limpie con un pafio suave o papel absorbente la
superficie de la cubeta

A

Leer directamente la turbidez
en la escala del aparato o en la
curva del calibrado adecuado
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8.10 CONTROL DE CALIDAD

Con cada lote de muestras debe determinarse a la par estandares
primarios o secundarios de turbiedad para el control analitico de los
resultados. Se sugiere que este proceso de control de calidad se realice a
la par con la determinacion analitica, pues su evaluacion posterior o previa
a los andlisis de las muestras puede ocasionar la invalidez de los
resultados obtenidos para las muestras. Los resultados de estas pruebas
deben ser consignados en el registro de analisis de muestras y en las
cartas de control correspondientes.

8.11 CALCULOS

Reporte las lecturas de turbiedad como sigue:

Tablal?. Interpretacion de resultados

Rango de Turbiedad (NTU) Aproximar a (NTU)
0-1.0 0.05
1-10 0.1
10-40 1
40 — 100 5
100 — 400 10
400 — 1000 50
>1000 100

102



ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS COMUNITARIOS
LABORATORIO DE AGUAS - AMAC
INFORME DE ESTANDARIZACION
DE TURBIDEZ

METODO NEFELOMETRICO

Cuando se haya realizado una dilucién, aplique la siguiente relacién a partir
del dato suministrado por el nefelémetro:

Ax (B +0)

Turbiedad (NTU)= c

Donde:

NTU: Unidades de turbiedad nefelométrica

A: lectura del equipo para la muestra diluida en NTU
B: Volumen de agua de dilucién utilizada (mL)

C: Volumen de la muestra real analizada (mL)

8.12 METODOLOGIA

Se siguié el procedimiento descrito en el protocolo para analisis, para el
método de Turbidez el cual esta basado en el ESTANDAR METHODOS, Ed.
21, afio 2005

8.13 CALIBRACION INSTRUMENTAL

En cada caso se deben seguir las instrucciones del fabricante para el manejo
del turbidimetro
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8.14 PROCEDIMIENTO CONSTRUCCION DE CURVA DE
CALIBRACION

Patrones para la curva de calibracién: Se tomaron los mililitros de solucion
estandar de formacina de 1000NTU, necesarios para preparar la serie de
patrones para la curva de calibracién con la siguiente férmula:

%4 _Ip %
m=o_-Vp

Donde:

Vp: Volumen deseado de suspension patron ml.
Tp: Turbiedad deseada para la solucion patron NTU.
Tm: Turbiedad de la suspension madre.NTU

Vm: Volumen de la suspension madre, ml. Que debe tomarse para diluir
hasta el volumen Vp (ml)

Preparacion de la curva de calibracion: Se preparo la curva de calibracion
con una serie de 8 patrones de 100mL en matraz aforado en un intervalo de
(0 a50) NTU
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8.15 GRAFICAS CURVA DE CALIBRACION TURBIDEZ

La grafica de turbidez concentracion teodrica contra concentracion real. Se
realizd el grafico con los patrones entre el rango de (0.5 a 50) UNT.
Realizando el ajuste por minimos cuadrados y obteniendo la ecuacion de
la recta.

Tabla 18. Datos obtenidos para la curva de calibracion de turbidez

Concentracion | concentracion
tedrica experimental

0 0,3

1 1,34

2 2,63

5 6,36

10 13,42

20 25,43

50 61,38
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Grafica 5. Curva de calibracion de turbidez

CURVA DE CALIBRACION DE TURBIDEZ
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Grafica 6: Comparacién entre la concentracion tedrica vs
concentracion experimental
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8.16 PARTE EXPERIMENTAL PROCESO DE ESTANDARIZACION

La parte experimental consiste en la corrida de las muestras y el registro de
los resultados. En total se toman 10 ensayos con muestras por triplicado en
dias diferentes con una diferencia de 1 dia.

Cada muestra se analiza en forma paralela y a la misma hora
aproximadamente y con todo el material lavado apropiadamente

Tabla 19. Datos obtenidos para el analisis de Turbidez

Muestras de agua de la llave

Medicion Turbidez Media
1 1.23 | 1.17 | 1.23 1.21
2 1.15 | 1.21 | 1.12 1.16
3 1.17 | 1.27 | 1.23 1.22
4 1.17 | 1.26 | 1.28 1.24
5 148 | 1.31 | 1.31 1.37
6 1.04 | 1.05 | 1.03 1.04
7 260 | 1.59 | 1.66 1.95
8 1.29 | 1.37 | 1.49 1.38
9 1.19 | 1.21 | 1.39 1.26
10 146 | 1.33 | 1.22 1.34
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8.17 ANALISIS ESTADISTICO DE LOS DATOS

8.17.1 PRECISION

De acuerdo con la metodologia descrita se obtuvo los siguientes resultados

Tabla 20. Andlisis estadistico de los datos

Medicion Media Desviacion Coeficiente de | Varianza de
X estandar variacion la muestra
(S) Cv s?
1 1.21 0,035 2,863 0,001
2 1.16 0,046 3,950 0,002
3 1.22 0,050 4,114 0,003
4 1.24 0,059 4,738 0,003
5 1.37 0,098 7,182 0,010
6 1.04 0,010 0,962 0,000
7 1.95 0,564 28,923 0,318
8 1.38 0,101 7,277 0,010
9 1.26 0,110 8,719 0,012
10 1.34 0,098 7,321 0,014
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Con el fin de corroborar que el equipo no cumple con las especificaciones requeridas para el proceso de
estandarizacion, se hizo necesario realizar comparaciones del turbidimetro hfscientific de la AMAC vy el
turbidimetro Hach de laboratorio de aguas de la UTP, Los resultados obtenidos son los siguientes:

Tabla 21. Comparaciones entre el turbidimetro hfscientific de la AMAC y el turbidimetro Hach de
laboratorio de aguas de la UTP.

Lectura TURBIDIMETRO HACH TURBIDIMETRO Hf scientic
indicada uTtpP AMAC
0.INTU 0,10 0,07
Estandares 20NTU 20,00 24,56
primarios de ™ 50oNTU 200,33 225.87
o e 1000NTU 1000,33 >1000
1 1.41 0,34
2 11,57 20,95
3 0,12 0,13
Muestras 4 0,68 0,81
reales 5 0,84 1,08
6 1,76 1,97
7 0,36 0,61
8 0,36 0,64
9 0,27 0,35
10 143,67 237,70
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Tabla 22. TURBIDIMETRO HACH - UTP

Medicién Turbidez Media Desviacion Varianza | Coeficiente de
estandar variacion
0.1INTU 0.10 0.10 0.10 0,10 0,000 0,000 0,000
20NTU 20 20.1 19.9 20 0,100 0,010 0,500
200NTU 200 201 200 200,33 0,577 0,333 0,288
1000NTU 1001 998 1002 1000,33 2,082 4,333 0,208
1 141 1.39 1.43 1,41 0,020 0,000 1,418
2 11.6 114 11.7 11,57 0,153 0,023 1,321
3 0.138 | 0.103 | 0.112 0,18 0,018 0,000 15,446
4 0.696 | 0.679 | 0.666 0,68 0,015 0,000 2,211
5 0.843 | 0.848 | 0.842 0,84 0,003 0,000 0,381
6 1.82 1.66 1.79 1,76 0,085 0,007 4,841
7 0.342 | 0.3573 | 0.373 0,36 0,016 0,000 4,337
8 0.338 | 0.365 | 0.372 0,36 0,018 0,000 5,010
9 0.272 | 0.270 | 0.254 0,26 0,010 0,000 3,718
10 145 143 143 143,67 1,155 1,333 0,804
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Tabla 23. TURBIDIMETRO Hf Scientific - AMAC
Medicién Turbidez Media Desviacion Varianza Coeficiente de
estandar variacion
0.1INTU 0.07 0.06 0.08 0,070 0,010 0,000 14,286
20NTU 24.56 24.42 24.70 24,56 0,140 0,020 0,570
200NTU 226.4 224.6 226.6 225,87 1,102 1,213 0,488
1000NTU | >1100 >1100 >1100 >1100 >1100 >1100 >1100
1 0.17 0.53 0.32 0,34 0,181 0,033 53,186
2 20.61 20.59 21.65 20,95 0,606 0,368 2,894
3 0.21 0.08 0.09 0,13 0,072 0,005 57,112
4 0.79 0.75 0.88 0,80 0,067 0,004 8,254
5 1.05 1.00 1.18 1,08 0,093 0,009 8,630
6 1.84 2.03 2.03 1,97 0,110 0,012 5,578
7 0.60 0.62 0.60 0,61 0,012 0,000 1,903
8 0.71 0.61 0.60 0,64 0,061 0,004 9,504
9 0.34 0.37 0.33 0,35 0,021 0,000 6,005
10 237.3 234.7 241.1 237,70 3,219 10,360 1,354
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8.18 INCONVENIENTES PRESENTADOS EN EL PROCESO DE
ESTADARIZACION DE TURBIDEZ

El proceso de estandarizacion de turbidez no fue satisfactorio, ya que el equipo
presentaba inconsistencias en el momento de realizar las mediciones, presentandose
un porcentaje de error muy elevado en cada una de las determinaciones. Esto se
puede corroborar en la curva de calibracion, en la cual se observa una gran diferencia
entre los resultados obtenidos y los esperados, generandose asi un alto porcentaje de
error.

De igual forma, no se contaba con las 3 soluciones patron de formacina para la
calibracion del equipo, por lo que se hizo necesario hacer las respectivas diluciones de
un estandar de 1000NTU para preparar la solucion de 10NTU y de este ultimo se
preparo6 la de 0.02NTU. Las muestras para la preparacion de la curva de calibraciéon en
el rango de (0 a 50) NTU fueron también preparadas con el estandar de 1000NTU.

El agua desionizada para la preparacion de estos patrones no era libre de turbidez, con
lo cual no se garantiza una correcta dilucion de cada de los patrones para la
realizacion de las curvas de calibracion.
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8.19 SEGUIMIENTO DE ESTANDARIZACION
PHY ALCALINIDAD

El control de calidad del agua potable de cada uno de acueductos afiliados a la
AMAC en el municipio de Dosquebradas es realizado una vez al mes de acuerdo
al siguiente procedimiento:

La muestra de agua es tomada por el fontanero de cada acueducto en la
bocatoma, el tanque de almacenamiento y en la red, y es llevada al laboratorio de
calidad Ovidio de Jesus Montoya y entregada al tecnélogo quimico encargado de
realizar los respectivos analisis fisicoquimicos y microbiolégicos. Los resultados
son entregados al presidente de la junta directiva de la AMAC, quien luego de
revisarlos los envia a las juntas directivas de los diferentes acueductos
comunitarios, se realiza un reporte y seguimiento al comportamiento de cada uno
de los parametros de calidad de cada uno de los acueductos. Esto permite
identificar los sectores criticos en la calidad y tomar medidas correctivas en el
manejo y tratamiento del agua potable.

De acuerdo a lo anterior, y con el fin de mirar el comportamiento de cada una de
las técnicas estandarizadas se realizO0 el seguimiento respectivo de pH y
alcalinidad durante 6 meses (Abril a septiembre de 2014).Los analisis fueron
realizados mes a mes a cada uno de los acueductos afiliados a la AMAC de
acuerdo al instructivo de analisis para cada una de las técnicas basados en el
Standar Methods of examination of water and wastewater 21" edicién y elaborados
en este proyecto.

NOTA: El analisis de turbidez no se realiz6 debido a la poca confiabilidad que
arrojo el equipo.

Se obtuvieron los siguientes resultados:
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Tabla 24. Resultados de pH y alcalinidad total durante el mes de abril de 2014

ACUEDUCTO PH ALCALINIDAD
Comuneros 7,7 24
Divino Nifio 6 58
Frailes Naranjales 7,3 26
La Mariana 7,5 58
La Romelia 7,6 38
Las acacias 7,6 60
Las Vegas 7,7 66
Libertadores 8 36
Los lagos 6,9 38
Primavera 7,8 38
guayacanes
Rosales Violetas 7,4 28
Santa Teresita 8 42

Grafica 7. Resultados de pH durante el mes de abril

pH DURANTE EL MES DE ABRIL

pH
O FRP N WS UIoo N 0O

ACUEDUCTO

115



Grafica 8. Resultados de Alcalinidad durante el mes de abril
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Tabla 25. Resultados de pH y alcalinidad total durante el mes de mayo de 2014

ACUEDUCTO PH ALCALINIDAD
Comuneros 7 30
Divino Nifio 7,7 60,05
Frailes Naranjales 7,5 38,03
La Marina 7,5 58,05
La romelia 7,1 50,04
Las acacias 7.8 70
Las Vegas 7,2 48,04
Libertadores 7,5 60
Los lagos 7,2 46
Nueva Colombia 7,1 74,06
Primavera 7,4 62,06
guayacanes
Rosales Violetas 7,2 40
Santa Teresita 8 62
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Grafica 9. Resultados de pH durante el mes de mayo
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Grafica 10.Resultados de Alcalinidad durante el mes de mayo
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Tabla 26. Resultados de pH y alcalinidad total durante el mes de Junio de 2014

ACUEDUCTO PH ALCALINIDAD
Comuneros 7,1 32
Divino Niio 7,1 66
Frailes Naranjales 7,4 32
La Marina 7,6 56
La romelia 7,4 46
Las acacias 7,5 70
Libertadores 7,7 58
Los lagos 7,3 44
Primavera guayacanes 7,2 58
Rosales Violetas 7,4 30
Santa Teresita 7,4 56

Grafica 11. Resultados de pH durante el mes de junio
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Grafica 12.Resultados de alcalinidad durante el mes de junio
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Tabla 27. Resultados de pH y alcalinidad total durante el mes de Julio de 2014

ACUEDUCTO PH ALCALINIDAD
Comuneros 7,53 24
Divino Nifo 7,93 50
Frailes Naranjales 7,47 26
La Marina 7,74 46
La romelia 7,77 36
Las Vegas 7,73 50
Libertadores 7,65 46
Los lagos 7 34
Primavera 7,88 52
guayacanes
Rosales Violetas 7 32
Santa Teresita 7,75 50
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Grafica 13. Resultados de pH durante el mes de julio
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Grafica 14.Resultados de alcalinidad durante el mes de julio
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Tabla 28. Resultados de pH y alcalinidad total durante el mes de Agosto de 2014

ACUEDUCTO PH ALCALINIDAD
Comuneros 7,3 26
Divino Nifio 8 56
Frailes Naranjales 7,65 28
La Marina 7,95 58
La romelia 7,97 44
Las acacias 8,03 58
Libertadores 7,94 58
Los lagos 7,8 44
Primavera 8,03 60
guayacanes
Rosales Violetas 7,49 40
Santa Teresita 8,04 58

Grafica 15. Resultados de pH durante el mes de Agosto
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Grafica 16.Resultados de alcalinidad durante el mes de Agosto
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Tabla 29. Resultados de pH y alcalinidad total durante el mes de Septiembre de
2014

ACUEDUCTO PH ALCALINIDAD
Frailes Naranjales 7,45 28
La Marina 7,9 58
La romelia 7,78 50
Las acacias 7,61 60
Las Vegas 7,75 56
Libertadores 7,91 60
Los lagos 7,62 40
Primavera 7,32 66
guayacanes
Rosales Violetas 7,57 36
Santa Teresita 7,96 58
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Grafica 17. Resultados de pH durante el mes de Septiembre
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Grafica 18.Resultados de alcalinidad durante el mes de Agosto
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Tabla 30. Cuadro resumen de los resultados de pH obtenidos durante los meses
de abril-septiembre de 2014

ACUEDUCTO pH

Abril Mayo Junio Julio Agosto Septiembre
Comuneros 7.7 7 7.1 7.53 73 | -
Divino Nifio 6 7.7 7.1 7.93 8 |
Frailes 7.3 7.5 7.4 7.47 7.05 7.45
Naranjales
La Mariana 7.5 7.5 7.6 7.74 7.95 7.9
La Romelia 7.6 7.1 7.4 7.77 7.97 7.78
Las acacias 7.6 7.8 75 | - 8.03 7.61
Las Vegas 7.7 72 | - 773 | - 7.75
Libertadores 8 7.5 7.7 7.65 7.94 7.91
Los lagos 6.9 7.2 7.3 7 7.8 7.62
Primavera 7.8 7.4 7.2 7.88 8.03 7.32
guayacanes
Rosales 7.4 7.2 7.4 7 7.49 7.57
Violetas
Santa teresita 8 8.0 7.4 7.75 8.04 7.96

Tabla 31. Cuadro resumen de los resultados de alcalinidad obtenidos durante los

meses de abril-septiembre de 2014

ACUEDUCTO ALCALINIDAD

Abril Mayo Junio Julio Agosto Septiembre
Comuneros 24 30 32 24 26 | -
Divino Nifio 58 60.05 66 50 56 | @ -
Frailes 26 38.03 32 26 28 28
Naranjales
La Mariana 58 58.05 56 46 58 58
La Romelia 38 50.04 46 36 44 50
Las acacias 60 70 70 | - 58 60
Las Vegas 66 48.04 | - 50 [ - 56
Libertadores 36 60 58 46 58 60
Los lagos 38 46 44 34 44 40
Primavera 28 74.06 58 52 60 66
guayacanes
Rosales 42 40 30 32 40 36
Violetas
Santa teresita 62 56 50 58 58
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Cabe resaltar, que los analisis de pH y alcalinidad fueron realizados de acuerdo al
instructivo de analisis elaborado en este proyecto el cual estda basado en el
Standar Methods of examination of water and wastewater 21" edicion.

Los acueductos referenciados anteriormente para el andlisis de alcalinidad total y
pH, son los acueductos que a la fecha se encontraban realizando sus andlisis en
la asociacion. Los resultados fueron satisfactorios observandose una variacion
normal de los datos obtenidos, los cuales se encuentran dentro de los rangos
permitidos legales segun la resolucién 2115 de 22 de junio de 2007, que son:
para pH de 6.5 a 9.0 unidades, y para alcalinidad 200mg de CaCOs/L con lo cual
se puede afirmar que en cualquier momento estas técnicas estan en capacidad
de cumplir con dicho requerimiento.

De acuerdo al seguimiento realizado mes a mes a cada acueducto no se
observaron cambios anormales en los resultados, todos los analisis se
encontraban dentro del rango permitido, cualquier variacion en el pH y la
alcalinidad durante el afio en cuestion, significa cambios en el entorno ambiental
del agua o en el tratamiento dado por cada acueducto.
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9. CONCLUSIONES

Se estandarizé la técnica para el andlisis de pH en aguas crudas y tratadas
mediante el método potenciométrico.

Se estandariz6 la técnica para el andlisis de alcalinidad para aguas crudas y
tratadas mediante el método volumétrico utilizando indicadores de color.

Se elabor6 y disefid los registros de los andlisis para la captura de datos de los
métodos analiticos ya mencionados, los cuales permiten la construccion de cartas
de control.

Se elabor6 el instructivo de analisis para cada una de las técnicas de pH,
alcalinidad y turbidez

La estandarizacion de los parametros analiticos pH y alcalinidad permitio verificar
gue estos analisis cumplen con los requisitos minimos para el uso especifico de la
metodologia. Por el contrario, el parametro de turbidez no arrojo resultados
satisfactorios, debido a las inconsistencias presentadas por el equipo.

Cada una de las metodologias empleadas para el proceso de estandarizacion de
pH y alcalinidad fueron las adecuadas, ya que los parametros de calidad
estadisticos arrojan buenos resultados de precision, sensibilidad y limite de
deteccion.

La no concordancia entre los resultados presentados en la curva de calibracion de
turbidez, se debio a los diferentes factores del ajuste del equipo, a la preparacion
de los patrones y a condiciones ambientales.

La estandarizacion de los métodos genera un amplio conocimiento del
procedimiento, una caracterizacion por medio del ordenamiento de los datos y un
posterior estudio estadistico en el cual se establecié un lenguaje claro y preciso,
con el fin de permitir la unificacion de criterios a nivel mundial que permita el
intercambio de informacion de forma adecuada, asi como también, permite
garantizar la calidad de los resultados y el funcionamiento de los métodos
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10.RECOMENDACIONES

Una vez se realizaron satisfactoriamente todos los pasos a seguir dentro del
proceso de estandarizacion de los métodos analiticos, es necesario realizar un
control continuo de la exactitud para determinar y remediar cualquier deterioro con
el tiempo.

Para el monitoreo continuo de los parametros analiticos se hace necesario la
elaboracion de cartas de control para prevenir los errores y al mismo tiempo
corregirlos

Es aconsejable recalcular los limites y promedios de las cartas de control asi como
realizar analisis estadisticos frecuentes de cada método con una frecuencia que
puede ser mensual, trimestral, anual, aunque ésta decisién depende del nimero
de mediciones que se obtengan en los procesos asi como de las condiciones con
las que cuente el laboratorio para la evaluacion de cada método.

Al realizar titulaciones de las muestras tratar de realizarlas bajo las mismas
condiciones de trabajo para disminuir errores.
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11.ANEXOS

Anexo 1:Tablas de valores estadisticos

Tabla 32.Valores de t para Varios Niveles de Probabilidad

Grados de Valores para un Intervalo de Confianza (%)

libertad 80 90 95 99 99.9
1 3,08 6,31 12,70 63,7 637
2 1,89 2,92 4,30 9,92 31,60
3 1,64 2,35 3,18 5,84 12,90
4 1,53 2,13 2,78 4,60 8,60
5 1,48 2,02 2,57 4,03 6,86
6 1,44 1,94 2,45 3,71 5,96
7 1,42 1,90 2,36 3,50 5,40
8 1,40 1,86 2,31 3,36 5,04
9 1,38 1,83 2,26 3,25 4,78
10 1,37 1,81 2,23 3,17 4,59
11 1,36 1,80 2,20 3,11 4,44
12 1,36 1,78 2,18 3,06 4,32
13 1,35 1,77 2,16 3,01 4,22
14 1,34 1,76 2,14 2,98 4,14
o 1,29 1,64 1,96 2,58 3,29

Fuente: [10].

Tabla 33. Niveles de Confianza para Varios Niveles de z

Nivel de Confianza (%) z
50 0,67
68 1,00
80 1,29
90 1,64
95 1,96
96 2,00
99 2,58
99,70 3,00
99,90 3,29

Fuente: [3], [10].
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Anexo 2:Especificaciones pH metro de bolsillo marca ALLA FRANCE pH
METRO CON TERMOMETRO IMPERMEABLE

CON ELECTRODO INTERCAMBIABLE (Ver Codigo No. 92200-006)
REFERENCIA 92100-006
MARCA: ALLA FRANCE

Rango: -1-15pH / 0+60 °C

Resolucion: 0.01pH / 0.1°C

Precision: £0.02 pH / £1°C

Con electrodo intercambiable ( Referencia: 92200-006)
Calibracion automatica: pH 4.00 — pH 7.00- pH 10.01
ATC ( compensacion automatica de temperatura)

Anexo 3: Especificacion equipo turbidimetro Hf scientific, inc

Gama de la medida 0,01 -1,100 UNT / UNF

Precisiéon + 2% de lectura 6 0,01 NTU (0-500 NTU)
+ 3% de la lectura (500-1100 NTU)

Resolucion 0,01 NTU abajo 100.0 NTU,
0.1 NTU por 100,0 NTU - 999,9
1.0 NTU para 1000-1100 NTU

Cumplimiento Normativo MicroTPI IR (860 nm) LED Cumple con la
norma ISO 7027

MicroTPW tungsteno Ldmpara Cumple
con la EPA de los EE.UU. 180,1

Principio de funcionamiento Nefelometria
Tiempo de Respuesta Menos de 14 segundos
Visualizacién 4 digitos de 7 segmentos pantalla de

cristal liquido con iconos especiales

Rango de temperatura de 0°C-50°C(32°F-122°F)
funcionamiento
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Rango de temperatura de la muestra

0°C-50°C(32°F-122°F)

Tamano de la muestra

10-15 ml

Humedad Relativa

0-90% sin condensacio

Fuente de alimentacion

4 - Pilas AAA
Duracidn de la bateria es approx.5000
lecturas con baterias alcalinas estandar

Certificacion

CE

Clasificaciéon de aislamiento

El grado de contaminacién 2

Dimensiones aproximadas

Instrumento: 7cm x 16.5 cm x 4.8 cm (2
%"x6%"x17/8")

Instrumento en Minilab caso: 25 cm x
21.6cmx6.3cm

(10"x81/2"x21/2")

Clasificacion de la caja:

NEMA 4X
Disefiado para satisfacer las
especificaciones de IP67

Peso del envio:

1,22 kg (2,70 libras)

Dimensiones del envio:

28cmx30.5cmx7.6cm (11 "x 12" x3")

Garantia

1 afio a partir de la fecha de embarque

Gama de la medida

0,01 -1,100 UNT / UNF
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Anexo 4: Certificado de analisis Carbonato de sodio
CERTIFICATE OF ANALYSIS

®
< Pri Chemical M
Panreac CERTIFICADO DE ANALISIS  Especie Quimica Primaria

Product / Producto

g

Sodium Carbonate anhydrous EQP-ACS-ISO o
0000443465

Sodio Carbonato anhidro EQP-ACS-ISO 241648 5/2019

Uncertainty / Incertidumbre 0,05
Molecular weight / Peso molecular M= M=105,99
Determination method / Método de determinaciéon E

Dried / Secado
A 120°C 2 hours and cooled in desiccator over P,05
A 120°C durante dos horas y enfriar en desecador sobre P,05

Determination of concentration / Determinacion de la concentracion

Assay is determinated by acidimetry titration using Bromophenol Blue as indicator. / La riqueza se determina acidimetricamente usando Azul de Bromofeno! como indicador.
Secondary Reference Material traceable to Standard Reference Material of NIST / Material de Referencia Secundario trazable con Patrén de Referencia Primario del NIST.

Maximum limit of impurities / Limite maximo de impurezas

Specifications / Especificaciones Guaranteed value / Valor garantizado Actual value / Valor real
Assay (Acidim) after dried at 120°C. 2 h / Riqueza (Acidim.) 99,95-100,05% 99,99%
después de secar a 120°C 2h

MAXIMUM LIMIT OF IMPURITIES /
LIMITE MAXIMO DE IMPUREZAS

Insoluble matter in H,0O / Insoluble en H,0 0,005 % <0,005 %
Precipitated by NH,OH / Precipitado por NH,OH 0,01 % <0,01 %
Reducing substances I, / Sustancias reductoras de Iy 0,005 % <0,005 %
Nitrogen compounds (as N) / Compuestos de N (en N) 0,001 % <0,001 %
Sulphur compounds (as SO,) / Compuestos de S (en SO,) 0,003 % <0,003 %
Chloride (ClI) / Cloruro (Cl) 0,001 % <0,001 %
Phosphate (PO,) / Fosfato (PO,) 0,001 % <0,001 %
Silicate (as SiO,) / Silicato (en SiO,) 0,005 % <0,005 %
Heavy metals (as Pb) / Metales pesados (en Pb) 0,0005 % <0,0005 %
Al /Al 0,001 % <0,001 %
As /As 0,0001 % <0,0001 %
Ca/Ca 0,005 % <0,005 %
Cu/Cu 0,0005 % <0,0005 %
Fe/Fe 0,0005 % <0,0005 %
K/K 0,005 % <0,005 %
Mg / Mg 0,002 % <0,002 %
Ni / Ni 0,0005 % <0,0005 %
Pb/Pb 0,0005 % <0,0005 %
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Anexo 5: Certificado de anélisis Estandar de formacina 1000NTU

HACH COMPANY P.0.Box 389
Loveland, CO 80539
(970) 669-3050

An ISO 9001 Certified Company

Certificate of Analysis

Page 1
COMMODITY:StablCal”® Standard, 1000 NTU
COMMODITY NUMBER: 26606-42 MANUFACTURE DATE: DATE OF ANALYSIS:
LOT NUMBER: A3270 9/27/2013 9/30/2013
TEST SPECIFICATIONS RESULTS
Turbidity 950 to 1050 NTU 1017.0 NTU

The expiration date is Sep 2015

Formazin and StablCal® solutions provided by Hach are not NIST traceable because the
NIST does not carry turbidity standards. However, the use of Formazin and StablCal®
as used in Hach method 8195 are accepted by the EPA as a primary standard to be used
in the calibration of turbidity instruments.

d
y
iy
Al o
Certified by

Scott Als
Analytical Services Chemist
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Anexo 6: HOJA DE REPORTE PAR EL ANALISIS DE pH
ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS COMUNITARIOS
LABORATORIO DE AGUAS - AMAC

DETERMINACION DE pH
METODO ELECTROMETRICO

FECHA ACUEDUCTO SITIO pH
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Anexo 7: FORMATO CARTAS DE CONTROL ANALISIS DE pH
ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS COMUNITARIOS

LABORATORIO DE AGUAS - AMAC

CARTAS DE CONTROL

pH unidad

10,2
10,15
10,1
10,05
10
9,95
9,9
9,85
9,8
9,75

Carta de control para pH 10

Dato

17

18

19

20

Fecha

pH

Responsable
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Anexo 8: HOJA DE REPORTE ANALISIS DE ALCALINIDAD
ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS COMUNITARIOS
LABORATORIO DE AGUAS - AMAC

DETERMINACION DE ALCALINIDAD
METODO VOLUMETRICO

FECHA ACUEDUCTO SITIO ALCALINIDAD
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Anexo 9: FORMATO CARTAS DE CONTROL ALCALINIDAD
ASOCIACION MUNICIPAL DE ACUEDUCTOS COMUNITARIOS

LABORATORIO DE AGUAS - AMAC

CARTAS DE CONTROL

Carta de control alcalinidad

2 ——O————O——
< 515
< 51
S 50,5 == Promedio
£ 50 ——tb—tp—tp—tp—t—t—t— _m-I5C
© 49,5
L g9 = LIC
® 485 : : : : : : : : : LAS
A T i ey ————— =i LAl
47,5 T T T T 1
0 2 4 6 8 10
Dia
Dato 21!3|4|5|6|7|!8|9(10|11(12 |13 |14 |15|16 |17 |18 |19 | 20
Fecha
Alcalinidad

Responsable
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Anexo 10:Fotografias de equipos y reactivos para el andlisis de pH
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Anexo 11. Fotografias de materiales y reactivos para el andlisis de
alcalinidad
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Anexo 12. Fotografias de equipos y reactivos para el andlisis de turbidez
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