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1 Resumen

En el presente trabajo se desarrolld la verificacion de los métodos de andlisis
fisicoquimicos de Sulfuros, Nitrdgeno Amoniacal y Nitrdgeno total bajo la
norma SM-4500 S% F, SM-4500 NH3-C y SM-4500 Norg-B-C respectivamente
bajo las normas contempladas en el Standar Methods For Determination Of
Water And Wastewater (21 Ed). Se realizd una documentacion de los
métodos mencionados, se estudiaron las posibles fuentes de incertidumbre
que pudiesen actual sobre el mesurando de interés, se establecieron vy
efectuaron los planes de validacion y se realizé un tratamiento estadistico de
los datos con el fin de establecer una incertidumbre a cada método.

Esto permitié determinar una incertidumbre de 3.828% en un rango de
tfrabajo de 1 a 10 ppm para sulfuros en aguas crudas y residuales, para
nitrdbgeno amoniacal se obtuvo una incertidumbre de 4.369% mientras que
para nitrégeno total se obtuvo una incertidumbre de 4.14%, ambos para un
rango de frabajo de 5 a 100 ppm para la matriz de aguas fratadas, crudas y
residuales. Posteriormente se disenaron las cartas de control respectivas y se
presentaron las pruebas inter - laboratorio Sigma — Aldrich, estas pruebas
arrojaron resultados satisfactorios para los tfres métodos, verificando asi que
se logré una adecuada estandarizacion de cada uno, dabriendo la
posibilidad de presentar una acreditacion del laboratorio ante el IDEAM para
los métodos de nitrégeno amoniacal, nitrdgeno total y sulfuros.

2 Introduccioén

Actualmente Colombia se encuentra en la obligacibn de monitorear
adecuadamente los residuos liquidos arrojados por parte de las poblaciones
municipales y las empresas debido a la contaminacion que éstos generan en
las fuentes hidricas y el dano que puede causar a la poblacion y el medio
ambiente dichas actividades (Corte Constitucional de Colombia, 1991). Con
el objetivo de cuidar las fuentes hidricas se han establecido planes de
accion como el Plan Nacional de Manejo de Aguas Residuales Municipales —
PMAR (Pérez, Bonilla, Arias, & Bdasico, 2004) y se han establecido normas que
fijan los pardmetros y los valores limites mdaximos permisibles que deberdn
cumplir los vertimientos puntuales a las aguas superficiales y los sistemas de
alcantarillado publico como el decreto 3930 de 2010 (Ministerio de Ambiente
y Desarrollo Sostenible, 2010) en el cual se faculta a las corporaciones
autdbnomas regionales para ejercer confrol y se establecen los analitos y
contaminantes de relevancia de interés nacional, los cuales son fijado con
limites mdaximos permisibles segun la actividad econdmica mediante la
resolucion 0631 de 2015 del ministerio de medio ambiente (Ministerio de
Ambiente y Desarrollo Sostenible, 2015).



Entre los pardmetros regulados a través de la resolucion 0631 de 2015
encontramos nitrdgeno amoniacal, total y sulfuros. Los sectores de la
comunidad industrial o de servicios a los cuales se les exige esta
caracterizacion de sus afluentes son viviendas familiares, actividades
industriales, de elaboracidon o comercializacion de productos y entidades
prestadoras de servicios publicos que generan aguas residuales domésticas y
no domésticas (ARD & ARNnD). En Medellin se encuentran actualmente cerca
de 97.538 empresas con diversas actividades econdmicas de las cuales se
ven obligadas a caracterizar sus efluentes mas de 1.726 empresas dedicadas
a la agricultura, 463 a la mineria, 13.519 a la manufactura de bienes, 6.008 en
construccion, 341 a distribucién y fratamiento de agua, 9.062 al alojamiento y
servicios de comida (Cdmara Comercio de Medellin, 2017). Estas empresas
representan un potencial mercado objetivo para el laboratorio.

El Laboratorio de Calidad de Aguas perteneciente al grupo PQI, adscrito al
departamento de Ingenieria Quimica de la Universidad de Antioquia brinda
a la comunidad en general el servicio de andlisis fisicoquimicos de
pardmetros en aguas tratadas, naturales y residuales en los cuales se
encuentra acreditado ante el IDEAM. Ultimamente el laboratorio se ha visto
en la necesidad de realizar la subcontratacion de ensayos a terceros para
determinacion de nitrégeno amoniacal, total y sulfuros debido a que se
exigen laboratorios acreditados para su realizacion, lo cual afecta la
capacidad técnica y comercial del laboratorio.

El presente trabajo de grado consistid entonces en la estandarizacion y
validacion en los pardmetfros de nitfrogeno amoniacal, tofal y sulfuros,
estando limitado a muestras de aguas crudas y residuales cuyas
concenftraciones entre 5.00 ppm y 100 ppm del para la gama de nitrédgenos
y 1 ppmy 10 ppm para los sulfuros disueltos.

Para llevar a cabo este trabagjo se realizé una lectura acerca de l1os métodos
comunmente empleados para la determinacion de cada pardmetro, se
establecid con base a las limitaciones técnicas y econdmicas presentes en el
laboratorio y las normatividades exigidas ambientalmente el método mas
apropiado para implementar en el laboratorio.

Se establecié el método SM - 4500 S F para la determinacion de sulfuros por
valoracion titulométrica inversa debido a la disponibilidad técnica en el
laboratorio, se realizd la documentacion del procedimiento de andlisis del
meétodo PAF - 25, luego se establecio un protocolo de andlisis basado en los
documentos estandarizados facilitados por el laboratorio, se realizaron las
pruebas necesarias para establecer la precision y exactitud, el limite de
deteccion y cuantificacion, el rango de frabajo vy la capacidad del analista,
finalizando con la estimacion de la incerfidumbre asociada al método.
Ademds, fueron creados las cartas de confrol necesarias para llevar un
seguimiento del método.



En el caso del nitrdgeno amoniacal se selecciond el SM-4500 NH3-C debido a
su simplicidad y bajo costo, se documentd el procedimiento de andlisis PAF —
23 y el manual de operacidon del destilador TE — 0364, se establecid el plan de
validacion para nitrdgeno amoniacal, se realizaron las pruebas para
determinar la precision y exactitud del método, asi como el limite de
deteccion y cuantificacion, seguido del rango de trabajo y la capacidad del
analista, terminando con la estimacion de la incertidumbre asociada al
método y las cartas de control apropiadas.

Para la determinacién de nitrédgeno total se establecid el método SM-4500
Norg B,C Macro - Kjeldahl, se documentd el procedimiento de andlisis PAF —
29 y el manual de operacion del equipo SDFE , se establecié y realizd el plan
de validacion para nitrdgeno total y se realizaron las pruebas de precision,
exactitud, limites de deteccion y cuantificacion, estimacion del rango de
trabajo, la capacidad del andalista y la incertidumbre asociada al método.

Una vez estandarizados los métodos se presentaron las pruebas de
desempeno Sigma — Aldrich las cuales son necesarias para verificar el
proceso de validacion.

Para el laboratorio de calidad de aguas PQI el frabajo de grado realizado en
la validacidon y estandarizacidén de estos procedimientos de andlisis
fisicoguimicos representan un avance en la capacidad instalada del
laboratorio para prestar servicios a la comunidad en general que desee
caracterizar sus captaciones o vertimientos de aguas crudas y residuales. En
este trabajo de grado se le entrega al laboratorio la capacidad de enfrentar
y acreditar ante el IDEAM los métodos de nifrdgeno amoniacal, total Kjeldahl
y Sulfuros disueltos.

3 Objetivos

3.1 Objetivo General

e Verificacion y estandarizacion de los métodos analiticos para
determinacion de nitrdgeno amoniacal, nitrodgeno Total y sulfuros en
aguas residuales y naturales en el Laboratorio de Calidad de Aguas
del grupo Procesos Quimicos Industriales.

3.2 Objetivos Especificos.

e Revisidon bibliogrdfica del andlisis de nitrdgeno amoniacal, nitrégeno
total mediante digestion Kjeldahl y sulfuros mediante volumetria.

e Elaboracidn de protocolo para determinacidn de nitrdgeno
amoniacal, total y sulfuros segun las normas de referencia.



e Readlizacidn y documentacion de pruebas de reproducibilidad,
repetitividad y de recuperacion en aguas crudas y residuales para
nitrdgeno amoniacal, nitrégeno total y sulfuros.

e Establecer un plan de validacion y cdlculo de incertidumbre de NIK,
NH3 y Sulfuros

e Determinar la incertidumbre asociada a Nitrdbgeno total, Nitrégeno
amoniacal y Sulfuros en el laboratorio de aguas de Grupo PQ.

e Elaborar, construir e implementar los criterios y cartas de control
analiticos de cada método.

4 Marco Teoérico

Unos de los pardmetros exigidos por la norma de vertimientos 0631 son
nitrdgeno total, nitrbgeno amoniacal y sulfuros en cuerpos de aguas curdas y
residuales. El nitrbgeno estd presente en la materia orgdnica principalmente
como eje fundamental de las proteinas y como iones de amonio disueltos,
estos se descomponen en nitritos y nitratos mediante accién bioldgica. Una
vez estos compuestos se encuentran en exceso en los cuerpos de agua
ocasionan problemas disminuyendo niveles de oxigeno importante para el
soporte de la vida (Dindmica del ciclo del nitrédgeno 2012; Eliminacion del
nitrdbgeno en aguas 2008).

El nitrdgeno total comprende Ia suma del nitrdgeno orgdnico y el nitrdgeno
amoniacal, se determina en fres etapas: Primero se extrae el nitrdgeno
amoniacal en una solucion de acido bdrico evitando hidrdlisis de la materia
orgdnica empleando solucion reguladora de borato y llevando la muestra a
un pH de 9.5, posteriormente se realiza la digestion de la materia orgdnica
con sales de cobre y potasio en presencia de dcido sulfurico a 400°C y por
ultimo se exirae nuevamente el amonio formado en la digestion (Standar
Methods 4500 N, C 2017). Las reacciones que describen el proceso de
digestion vy titulacion son las siguientes.

N - C -NHz + mH;804 — CO2 + (NHa)2 SO4 + SO2 [1]  Digestion
(NH4)2SO4 + 2 NaOH — 2NH3 + NaSO4+ 2H20 [2] Neutralizacion
NH3 + H3BO3 — NH4 + H2BO3- (ion borato) [3] Titulacion

Una vez se realiza la extraccion del amonio en la solucion de dacido bdrico,
ésta puede ser valorada a través de varios métodos como son electrodo de
ion selectivo, colorimetria y mediante ftitulacion empleando dcido sulfurico o
clorhidrico (Standar Methods 4500 NH3, F 2017).

El cdlculo que permite establecer la concentracion de nitrdgeno amoniacal
y total en las muestras es el siguiente:



280
mL de muestra Ecuacion 1.

mgNH3—N/L=(A—B)*

Ddénde:
A: mL de H,SO, usados en la titulacion de la muestra
B: mL de H,SO, usados en la titulacion del blanco.

Los sulfuros son clasificados como componentes del azufre con oxidacion (-2)
como HoS, HS- o S5, por lo general se encuentran de manera natural en las
aguas subterrdneas y se hallan en aguas residuales debido a la reduccién
microbiana del sulfato presente en la materia orgdnica (Afanador & Gaitan,
2007). Los sulfuros disueltos hacen referencia a todos los compuestos
sulfurados presentes una vez se han eliminado los sélidos suspendidos y las
interferencias, para esto, una vez captada la muestra debe adicionarse
Acetato de Zinc el cual reaccionard generando Sulfuro de zinc (ZnS) el cual
a pH >9.0 precipita debido a su baja solubilidad. El precipitado de sulfuro de
zinc es recolectado mediante filtraciéon, posteriormente con una solucidén de
yodo en exceso el cual oxida al sulfuro en medio dcido y se valora por
retroceso con tiosulfato de sodio y almidén como indicador en el putno final
de la titulacion (Standar Methods 4500 S2-, F 2017).

2+ §= + 2H30* — 2HI +$+2H0 [4]

El cdlculo relacionado a la concentracidon de sulfuro disuelto en la muestra
estd dado por:

52 [(A+B) —(C+D)]+16000
T 4 Ecuacion 2.

Donde:

A: mL de solucidén de yodo

B: Concentracion de la solucion de yodo

C: mL de solucion de tiosulfato gastados en la titulacion
D: Concenftracion de la solucion de tiosulfato
V:Volumen de la muestra

Estos métodos deben ser validados y les es inherente cierto grado de error,
por lo tanto, se readlizard el tratamiento estadistico de la informacion
recolectada y se determinard la incertidumbre de los métodos mencionados
bajo las exigencias de las referencias mencionadas, las cuales establecen la
determinacion del limite de deteccion, desviacion estdndar, fortificacion de
blancos, fortificacidon de matrices, ensayo de duplicados de muestras y
matrices duplicadas.



La estimaciéon de la incertidumbre de cada método consiste en un proceso
riguroso en el cual debe establecerse la variable de interés a medir en una
muestra determinada, posteriormente se identifican todas las posibles fuentes
de incertidumbre que puedan influir en la determinacion del valor de dicha
variable.

Las fuentes de incertidumbre del proceso se determinan mediante
diagramas espina de pescado, estas fuentes de error se clasifican en fuentes
de incertidumbre en tfipo A y tipo B, los primeros son debidos al error que se
estima luego de repetir N veces una medicién, mientras que los errores tipo B
son aqguellos debidos a la resolucidn de los equipos o certificados de
calibracion. La distribuciéon de las fuentes de incertidumbre se establece con
base al tipo de distribucidon que presenta cada fuente de error.
Posteriormente se cuantifica la variabilidad de cada fuente de error.

A partir de esta informacion se determina la incertidumbre estandar y relativa
de cada fuente de error y posterior a esto se determina la incertidumbre
relativa combinada, la cual integra todas las fuentes de incertidumbre del
proceso de medicion.



Definir el mensurando

Establecer el modelo fisico

Identificar las magnitudes de entrada X;
Establecer el modelo matematico

Identificar las fuentes de incertidumbre

Cuantificar la variabilidad de cada fuente
v asociarle una distribucion

Determinar la incertidumbre estandar wix;)

Determinar la incertidumbre relativa

Calcular la incertidumbre relativa combinada we

Elegir el nivel de confianza (95.45%)

!

Determinar el
factor de cobertura k

Calcular la incertidumbre expandida U

=D

Figura 1: Procedimiento para cdlculo de incertidumbre de los métodos.




Tabla 1: Ecuaciones empleadas para estimacion de la incertidumbre

., ., L. Numeracio
Funcidén Expresion Matemdatica .
Limite
deteccién LDM = 3.14s Ecuacién 3
método
Desviacion 5 (X X?)
, S = Z S LU Ecuacion 4
Estdndar \/(1_1< (n—1 )
- N
Promedio X= Z%‘ Ecuacion 5
=1
Coeficiente de S .,
L, %Cv = (— * 100 Ecuacion 6
variacion X
Porcentaje de (LFM — LEMD)

. . 0, = — .,
diferencia %RPD (LFM + LFMD) Ecuaciéon 7
relativa (RPD) 2
Desviacion S
estadndar %RSD = 2t 100 Ecuacion 8
relativa

| X —ul L.
Error %Error = x 100 Ecuacion 9
lel’re” 5 LOM = 3% LDM Ecuacidon
cuantificaciéon 10
Porcentaje de o — Y@orencontrado . o Ecyqcion

.. Valor verdadero

recuperacion 11
Incertidumbre .,
Estand ( 1 ) s Ecuacién

=|—] *

stan or' Upst 7 19
Normal Tipo A
Incertidumbre
estandar _ <i> Ecuacion

Uest = * )\
Rectangular V3 13
Tipo B
Incertidumbre
estandar e = (L) A Ecuacién
. . est — \/—
Triangular Tipo 14
B
Incertidumbre o (uestxi) . Ecuacién
Relativa relativa X; 15
Incertidumbre N .,

. 2 2 . Ecuacion
Relativa Ue = urelativa(l) 16
Combinada i=1
Incertidumbre Ecuacién

U = k *
Expandida te 17




5 Metodologia

5.1. SULFUROS

Se revisa la bibliografia existente para los métodos de determinacion de
sulfuro disuelto en aguas crudas y residuales, estableciendo el mas
adecuado para implementar en el laboratorio, se documentd el proceso vy
se estudiaron las principales fuentes de incertidumbre para el método de
sulfuros (Ver imagen 1), con base a este se establece el plan de validacion e
incertidumbre del método. Se realizan los ensayos respectivos planteados, se
realiza el tratamiento estadistico de los datos, estableciendo finalmente Ia
incertidumbre en la determinacion de sulfuros en el laboratorio. Por Ultimo, se
crean las cartas de control que el método exige y se realizan las pruebas
inter - laboratorio Sigma — Aldrich.

5.2. NITROGENO TOTAL

Se revisa la bibliografia existente para los métodos de determinaciéon de
nitrdgeno total en aguas crudas y residuales. Se cred el procedimiento de
andlisis 'y posteriormente se estudiaron las principales fuentes de
incertidumbre para el método de nitrégeno total (Ver imagen 2), con base a
este se establece el plan de validacién e incertidumbre del método. Se
realizan los ensayos respectivos planteados, se realiza el tratamiento
estadistico de los datos, estableciendo finalmente la incertidumbre en la
determinacion de nitrdgeno fotal en el laboratorio. Una vez realizadas las
cartas de control respectivas para el seguimiento del método, se realizan las
pruebas inter - laboratorio Sigma — Aldrich.

5.3. NITROGENO AMONIACAL

Para nitrogeno amoniacal se reviso la informacién acerca de los métodos
comunmente empleados, estableciendo el mds indicado en el laboratorio.

Se estudiaron las principales fuentes de incertidumbre para el método de
nitrbgeno amoniacal mediante el método de espina de pez (Ver imagen 3),
con base a este se establece el plan de validacion e incertidumbre del
meétodo. Se realizan los ensayos respectivos planteados, se realiza el
tratamiento estadistico de los datos, estableciendo finalmente Ila
incertidumbre en la determinacion de nitrdgeno amoniacal en el laboratorio.

6 Resultados y andlisis

6.1. SULFUROS
6.1.1. Método Establecido.



Se establecid el método SM - 4500 S2F para la determinacion de sulfuros por
valoracion titulo-métrica inversa debido a la disponibilidad técnica en el
laboratorio, este método requiere emplear vidrieria comun en el laboratorio,
ademds el uso de bombas de vacio las cuales estdn en el laboratorio.
Haciéndolo el método mdas prdactico y facil de establecer, sin incurrir en
gastos innecesarios. A partir de esto se realizd la documentacion del
procedimiento de andlisis del método PAF — 25.

6.1.2. Fuentes de incertidumbre.

Se determinaron las fuentes de incertidumbre para el método de sulfuros
como puede verse en la siguiente imagen.
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del reactivo Mediciin de la del reactivo
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Imagen. 1 Fuentes de incertidumbre para el método de Sulfuro disuelto.
6.1.3. Plan de validacién

Se establecid un plan de validacion basado en las fuentes de incertidumibre
enconfradas y en los documentos estandarizados facilitados por el
laboratorio, se realizaron las pruebas necesarias para establecer la precision
y exactitud, el limite de deteccion y cuantificacion, el rango de trabajo y la
capacidad del analista, finalizando con la estimacion de la incertidumbre
asociada al procedimiento del método (Ver anexo 2).



En cuanto al procedimiento validado de sulfuros el laboratorio se encuentra
en la capacidad de analizar muestras de aguas crudas y residuales con una
incertidumbre de 3,928% en un rango de frabajo de 1T a 10 ppm (Ver anexo
3.3.).

6.1.4. Controles de calidad

Se desarrolla la carta de control FCT 25-V01 (Ver anexo 4.3.) a través de la
cual se hard un seguimiento del proceso por cada lote de 20 muestras.

6.1.5. Resultados Pruebas SIGMA - ALDRICH
Al presentar las pruebas sigma — aldrich se obtienen los siguientes resultados

°4.12 PE1034-20ML Sulfide (Total and Soluble) - WP / LRAB6211

4.12.1 Sulfide
No. of participating laboratories (in total / with quant. data points only) 21 /21
No. of data points (in total / quantitative) 27 [ 27
Assigned value 2.64 mg/L
Proficiency std. dev. 0.621 mg/L
Acceptance window 0.779 - 4.51 mg/L
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Summary Results for WP18-4 INT
PE1034-20ML Sulfide (Total and Soluble) - WP

LRAB6211
Analyte Reported Assigned Acceptance Z-score*
Value Value Window
SM 4500-S2~ F 22nd ED (2012) 990000692
Minerals
Sulfide® 3.24 2.64 0.779 - 4.51 1.0
2005 ma/L mg/L mg/L Acceptable
Analyst: Laboratoricaguaspqi Evaluation Criteria - 5%
Analysis Date: 2018-10-23 Parameters*®: deviations:3
Group Analysis Summary Acceptable: 1/1 Score: 100% - Acceptable

Imagen 2. Resultados obtenidos para sulfuro soluble en pruebas sigma aldrich
Pdgina 16y 66 del Anexo 5



6.2. NITROGENO TOTAL
6.2.1. Método Establecido

Para el nitrogeno total se emplea el método SM-4500 Norg-B,C, este método
requirid la inversion en un digestor capaz de alcanzar 400°C durante 30
minutos para degradar completamente las proteinas presentes en la materia
orgdnica, generando asi la liberacion del nitrdgeno en su interior. Presenta un
método de cuantificacion igual al nitrdgeno amoniacal una vez se ha
realizado la digestion. A partir de esto se realiza la documentacion el
procedimiento de andlisis fisicoquimico PAF — 29.

6.2.2. Fuentes de incertidumbre
Se determinaron las fuentes de incertidumbre para el método de nitrégeno
total como puede verse en la siguiente imagen.
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Imagen 3. Fuentes de incerfidumbre en la determinacion de nifrégeno total.
6.2.3. Plan de validacién

Se establecio un plan de validacion basado en las fuentes de incertidumbre
enconfradas en la imagen 3 y se estructurd basados en los documentos
estandarizados facilitados por el laboratorio, se realizaron las pruebas
necesarias para establecer la precision y exactitud, el limite de deteccion y
cuantificacion, el rango de frabagjo y la capacidad del analista, finalizando
con la estimacion de la incertidumbre asociada al procedimiento del
método (Ver anexo 2).



Para nitfrédgeno total se establecié una capacidad para analizar muestras
con una incertidumbre de 4,14% en aguas tratadas, crudas y residuales en un
rango de trabajo de 5 a 100 ppm (Ver anexo 3.2.).

6.1.4. Controles de calidad.

Ademds, se desarrolla la carta de control FCT 29-V01 (Ver anexo 4.2) a través
de la cuadl se redlizard un seguimiento al proceso cada vez que sed
analizado un lote de 20 muestras.

6.1.5. Resultados pruebas Sigma - Aldrich.

Una vez estandarizados los métodos se presentaron las pruebas sigma aldrich
4.6 PE1051-2ML Complex Nutrients - WP / LRAB8875

4.6.1 Kjeldahl nitrogen, total (TKN)

Mo. of participating laboratories (in total / with quant. data points only) 20/ 20
MNo. of data points (in total / quantitative) 23 /23
Assigned wvalue 18.9 mg/L
Proficiency std. dev. 0.739 mag/L
Acceptance window 16.7 - 21.1 mg/L
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Summary Results for WP18-4 INT
PE1051-2ML Complex Nutrients - WP

LRAB8B75
Analyte Reported Assigned Acceptance Z-score*®
Value Value Window
SM 4500- Norg C + SM 4500 NH3 B, C. Ed.22 (2012) s90001258
Nutrients
Kjeldahl nitragen, total {TKN)? 17.8 18.9 16.7 - 21.1 -1.4
1795 mag/L mg/L ma/L Acceptable
Analyst: Laboratorioaguaspgi Evaluation Criteria = 5*
Analysis Date: 2018-10-22 Parameters*: deviations:3
Group Analysis Summary Acceptable: 1/1 Score: 100% - Acceptable

obteniendo los siguientes resultados.

Imagen 4: Resultados obtenidos para Nitrdgeno total Kjeldahl en pruebas
sigma Aldrich Pagina 9 y 56 del Anexo 5.



6.3. NITROGENO AMONIACAL
6.3.1. Método seleccionado.

Para el nitrdgeno amoniacal decide emplearse el método SM-4500 NH3-C,
este es un proceso de cuantificacion mediante un titulante estandarizado de
dcido sulfurico. No requiere equipos especializados y puede realizarse con los
recursos disponibles en el laboratorio. Para mejorar la capacidad del
laboratorio se invirtid en un destilador el cual permite procesar muestras con
mayor rapidez. Se documentd el procedimiento de andlisis fisicoquimico PAF
23 el cual establece el protocolo de andlisis (Ver Anexo 1).

6.3.2. Fuentes de incertidumbre.

Se determinaron las fuentes de incertidumbre para el método de amonio
como puede verse en la siguiente imagen.

Concentracion
delreactivo

Bureta titulante 12504
usadaparala \

titulacion
\ Purezs del
— H2504

B i
— s bure
Repetibilidad
> n—
Repetbdidad
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H3B804

Verificacion de
pH4-9

Imagen 5. Fuentes de incertidumbre presentes en el laboratorio para el
método de amonio.

6.3.3. Plan de validacion

Posteriormente se establecieron los planes de validacion e incerfidumbre
para dichos métodos, aca se estructuran todos los lineamientos que deberdn
seguirse para lograr la estandarizacion adecuada de los métodos (Ver anexo
2) basados en las fuentes de incertidumbre planteadas en la imagen 5.



En los planes de validacion se establecidé que el laboratorio estd en la
capacidad para analizar muestras de nitrbgeno amoniacal con una
incertidumbre de 4,369% en aguas fratadas, crudas y residuales en un rango
de tfrabajo de 5 a 100ppm (Ver anexo 3.1).

6.3.4. Control de calidad.

Ademds, se desarrolla la carta de control FCT 23-V01 (Ver Anexo 4.1) a través
de la cuadl se redlizard un seguimiento al proceso cada vez que sed
analizado un lote de 20 muestras.

6.3.5. Resultados Sigma - Aldrich.

Una vez se estandarizaron y validaron los métodos se compraron vy
elaboraron las pruebas Sigma — Aldrich, estas pruebas a nivel internacional
deben ser reconocidas por el IDEAM y son de cardcter obligatorio para
acreditar los métodos tratados en este frabajo de grado ante dicha entidad.
En este caso se obtuvo un resultado satisfactorio en las pruebas Sigma —
Aldrich, lo cual habilita al laboratorio a presentar una futura auditoria ante el
IDEAM para acreditar dichos métodos. Puede observarse en la imagen 1,2y
3 el resultado para sulfuros, amonio y nitrégeno total respectivamente
obtenidos (Ver anexo 5).

4.11 PE1195-20ML Simple Nutrients - WP / LRAB7324

4.11.1 Ammonia as N
Mo. of participating laboratories (in total / with quant. data points only) 52 /52
Mo. of data points (in total / quantitative) 56 / 56
Assigned value 13.7 mg/L
Proficiency std. dewv. 1.48 mg/L
Acceptance window 9.29 - 18.2 mg/L
20
< 18 3
[=:1 -
E s -
- sat?
i PR .r-t-
L 14 T_";---"I"‘
E ..‘--""".'.'.'...
E 12 snba?®
- 10 0
B
Group Analysis Summary Acceptable: 1/1 Score: 100% - Acceptable
SM 4500-B C 22nd ED (2012) 930000920
Nutrients
Ammonia as N* 11.53 13.7 9.29 - 18.2 -1.5
1515 ma/fL mag,L mg/L Acceptable
Analyst: Laboratoricaguaspgi Evaluatipn Criteris - £+
Anshril Date: 2018-10-25 Parameters®: devations: 3

Group Analysis Summary Acceptable: 1/1 Score: 100% - Acceptable




Imagen é: Resultados obtenidos para amonio en pruebas sigma Aldrich
Pagina 15y 64 del Anexo 5.

7 Conclusiones

Luego de evaluar los resultados obtenidos en la validacion del método PAF-
25 en el Laboratorio Procesos Quimicos Industriales de la Universidad de
Antioquia,” Sulfuro” método lodométrico (Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater. 22nd Edition 4500 S2- F); se aprueba y
se libera el uso de este método en el Laboratorio Procesos Quimicos
Industriales de la Universidad de Antioquia para la determinacion de Sulfuro
en aguas crudas y residuales, para un rango de trabajo entre 1 mg/L y 10
mg/L con una incertidumbre de 3.928%.

Luego de evaluar los resultados obtenidos en la validacion del método PAF-
29 en el Laboratorio Procesos Quimicos Industriales de la Universidad de
Antioquia,” NTK” método Titulométrico (Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater. 22nd Edition 4500 N B,C); se aprueba
y se libera el uso de este método en el Laboratorio Procesos Quimicos
Industriales de la Universidad de Antioquia para la determinacion de NTK en
aguas crudas y residuales, para un rango de frabajo entre 5 mg/Ly 100 mg/L.
con una incertidumbre de 4.14%

Luego de evaluar los resultados obtenidos en la validacion del método PAF-
23 en el Laboratorio Procesos Quimicos Industriales de la Universidad de
Antioquia,” Amonio” meétodo Titulometrico (Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater. 22nd Edition 4500 NH3 C); se aprueba
y se libera el uso de este método en el Laboratorio Procesos Quimicos
Industriales de la Universidad de Antioquia para la determinaciéon de Amonio
en aguas crudas y residuales, para un rango de frabajo entre 5 mg/L y 100
mg/L con una incertidumbre de 4.369%.
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Anexos

1. Procedimientos de andlisis fisicoquimicos 23, 25 & 29 (Documentos anexos
en Word).

2. Plan de validaciéon e incertidumbre 23, 25 & 29 (Documentos anexos en
Word).

3. Informes finales de validaciéon (Documentos anexos en Word).
3.1.Informe final validacién nitrbgeno amoniacal (IFV-23).
3.2.Informe final validacién nitrdbgeno Total (IFV-29).
3.3.Informe final validacién Sulfuros (IFV-25).

4. Cartas de confrol.

5. Resultados pruebas Sigma — Aldrich.



