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1. OBJETIVO

Presentar los resultados e informe final de la validacion y estimacion de la incertidumbre de la
metodologia para la determinacion de DBOs Total en el Laboratorio de Calidad de Aguas —
ECOCHEMICAL S.AS.

2. ALCANCE

Este documento aplica a la determinacion de DBOs Total en aguas crudas y residuales,
utilizando el método Test DBO 5 dias 5210 B. Standard Methods for the Examination of Water
and Wastewater. 23 rd Edition (2017). Pag. 5-6.

3. MATERIALES

3.1. EQUIPOS Y VIDRIERIA

= Balanza analitica (EL-17)

= Incubadora DBO (EL-14)

= Oximetro con electrodo de luminiscencia (EL-15)
= Frascos winkler con capacidad de 300 mL.

= Pipetas volumétricas

= Pipeteador

= Agitador Magnético

3.2. REACTIVOS

Solucién Tampon de Fosfato
Solucién Sulfato de Magnesio
Solucién Cloruro Férrico
Solucién Cloruro de Calcio
Solucién Glucosa

Acido Glutamico

Solucién basica o acida 1.0N
Solucién Sulfito de sodio
Agua desionizada.

Patrén primario de glucosa
Patrén primario de acido glutamico
Semilla de DBO

Ajuste la balanza de acuerdo a lo establecido en las instrucciones de uso del equipo.
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4. INTRODUCCION

Con el objetivo de validar y estimar la incertidumbre del método analitico PT7-03 DBOs
“Demanda Bioquimica de Oxigeno (DBOs), Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater. 23 Rd Edition 5210 B” se describe en este informe una serie de evaluaciones
aplicadas a los parametros de fiabilidad delineados en el plan de validacién PVI-01.

5. SOFTWARE UTILIZADO

Microsoft Excel 2016

6. DESARROLLO DEL PLAN DE VALIDACION

6.1. SELECTIVIDAD/ESPECIFICIDAD

De acuerdo a la bibliografia, muchos factores afectan el resultado de la DBO, entre ellos la
relacion de materia organica soluble, la materia organica suspendida, los sélidos sedimentables,
los flotantes, la presencia de hierro en su forma oxidada o reducida, la presencia de aguas
azufradas y las aguas no homogéneas. No existe hasta el momento manera de corregir los
errores que estos factores pueden producir en el resultado final.

6.2. EVALUACION DE LA CALIDAD DEL AGUA DE TRABAJO

Al evaluar la calidad del agua de trabajo con la que se cuenta en el Laboratorio de calidad de
Aguas - ECOCHEMICAL S.A.S., se verificd que el agua desionizada usada para el analisis
cumple los parametros establecidos en el método 5210 B Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater. 23rd Edition (2017), ya que se obtuvo un consumo de oxigeno
disuelto promedio de 0,16 mg/L, y el criterio establecido por el método normalizado SM 5210 B
indica no exceder un consumo en el agua de dilucién de 0,2 mg/L.

Para verificar si este comportamiento del agua de dilucién con la adicién de la semilla se
conserva, se construyé el siguiente grafico donde se puede observar la DBOs del agua en el
intercepto, donde el volumen de semilla se hace cero. El eje X corresponde a los mL de semilla
usados, y el eje Y corresponde al consumo de O, para cada volumen analizado.
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Cuando hacemos x=0, y= 0,11; lo cual corresponde al consumo de oxigeno disuelto (es decir la
concentracion de DBOs) del agua desionizada.

Segun los resultados obtenidos en la Tabla 3 del registro de calculos y resultados de la
validacién, el agua de dilucion (agua desionizada+semilla) utilizada para el analisis de las
muestras presenta una concentracion de 0,93 mg/L de DBOs; lo cual también cumple los
criterios establecidos en el método 5210 B Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater. 223d Edition (2017); pues éste indica que el consumo del agua de dilucion debe
encontrarse en el rango entre 0,6 y 1,0 mg/L.

6.3. PRECISION

Para determinar la precisién del método, se verificd que tanto la repetibilidad como la precision
intermedia calculadas cumplan los criterios de aceptacion.

6.3.1. Repetibilidad

Con los datos obtenidos en la tabla 2 se calcul6 los % de los coeficientes de variacion en cada
rango.

Concentraciéon tedrica del Criterio de
; 0 :
patrén (ppm) % CV obtenido aceptacion (%CV)
19,8 2,37 <7
198 2,19 <5
1980 1,41 <2

%CV= Coeficiente de variacion
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6.3.2. Precision Intermedia

Con los datos obtenidos en la tabla 3 se calculd los % de los coeficientes de variacion en cada
rango. Estas pruebas fueron realizadas por el analista titular del método.

o [ cyopien | Ctetose [ weo [ S
atrén (ppm) Analista titular | Aceptacion (%CV) gbtenido ((prpD)
p pp Analista titular a
19,8 2,31 <10 1,6 <10
198 3,23 <10 3,2 <10
1980 2,35 <7 2,5 <10

Se define que el método DBOs test de 5 dias (con electrodo de luminiscencia) utilizado en el
Laboratorio de Calidad de Aguas - ECOCHEMICAL S.A.S. es preciso, ya que los resultados
obtenidos para la repetibilidad y para la precisién intermedia cumplen los criterios de aceptacion
establecidos.

6.4. EXACTITUD

Para determinar la exactitud del método, con los datos obtenidos en la tabla 2 se verificd que el
método cumpliera el criterio de aceptacion establecido para el % de error.

Valor teodrico o Valor promedio experimental % Error Criterio de
verdadero (ppm) de las muestras (ppm) experimentall aceptacion (%error)
19,8 18,2 8,30 <15
198 186,3 5,90 <15
1980 1897,8 4,15 <15

Se define que el método test DBO 5 dias (con electrodo de luminiscencia) utilizado en el
Laboratorio de Calidad de Aguas - ECOCHEMICAL S.A.S. es exacto.

6.5. LIMITE DE DETECCION TEORICO DEL METODO

Teniendo en cuenta que el limite de deteccién del método depende en gran parte de la calidad
del agua utilizada para la dilucién de las muestras, y segun los resultados obtenidos en la tabla
3, se define calcular el limite de deteccién del método utilizando el dato de concentracién mas
alta que presentd el agua de dilucion durante los diferentes dias de la validacion; este



cODIGO
ECOCHEMICALS.A.S IFV - 03
i VERSION
ECOCHEMICAL sas | INFORME FINAL DE VALIDACION DEMANDA 01
BIOQUIMICA DE OXIGENO (DBOs) FECHA
22/09/2020

corresponde a la concentracion determinada para el blanco el dia 18 de agosto de 2020 (1,02
mg/L), y la desviacion estandar determinada por las mediciones durante 8 dias diferentes.

LDM = (3*desv. estandar) + concentracion del blanco
LDM = (3*0,06) + 1,02
LDM = 1,20 mg/L

6.6. LIMITE DE CUANTIFICACION DEL METODO
6.6.1. Limite de cuantificacion tedrico

LQM = 3*LDM

Donde:

LQM = Limite de cuantificacion del método
LDM = Limite de deteccion del método (calculado en el numeral 6.5.)

LQM = 3*1,20
LOM = 3,60 mg/L

6.6.2. Limite de cuantificacién Experimental

Para la determinacion del limite de cuantificacion experimental, se prepar6 10 patrones de 3
mg/L, se realiz6 tratamiento estadistico de datos y se calcul6 los criterios de fiabilidad.
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Volumen de Temperatura Temperatura
muestra OD inicial OD inicial OD final OD final DBO05
No. (mL) (mg/L) € C) (mg/L) Q) (mg/L)
BAD+N1 300 7,51 21,5 7.1 21,1
B.AD+N 2 300 7,55 21,4 7,19 20,3 0,39
BAD1+N+S | 3001ml/iL 7,55 21,1 6,64 20,2
BAD2+N+S | 3001ml/iL 7,56 21 6,56 20,1 0,96
1 100 7,38 21,6 4,88 19,8 3,09
2 100 7,52 21,3 4,88 19,9 3,37
3 100 7,46 21,4 4,76 19,8 3,49
4 100 7,43 21,6 4,84 19,7 3,27
5 100 7,37 21,6 4,88 19,5 3,07
6 100 7,34 22 4,93 19,7 2,91
7 100 7,34 22 4,86 19,6 3,05
8 100 7,33 21,9 4,9 19,7 2,95
9 100 7,33 21,9 4,9 19,7 2,95
10 100 7,34 21,9 4,85 19,8 3,07
PROMEDIO 3,12
DESVIACION ESTANDAR 0,19
% RECUPERACION 104
% RSD 6,18
% ERROR 4,07

Segun los resultados, se puede determinar como limite de cuantificacion experimental
para la determinacion de DBOs Total 3 mg/L, ya que cumple todos los criterios de
aceptacion establecidos:

Criterio de
Atributo Valor obtenido aceptacion
Recuperacion (%) 104 90 - 110
RSD (%) 6,18 <20
Error (%) 4,07 <10
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6.7. DETERMINACION DE LA CAPACIDAD INICIAL DEL ANALISTA

Luego de realizar las actividades indicadas en el numeral 6.6 del Plan de validacién del método
de DBOs Total, se obtuvo los siguientes resultados:

Concentracion Atributo An_alista Criterio_@e
Titular aceptacion
Blanco Concentramon 0,93 <15
promedio (mg/L)
Recuperacion (%) 91,7 80 - 120
19,8 ppm RSD (%) 2,31 <20
Recuperacion (%) 95,8 80 - 120
1980 ppm RSD (%) 2,35 <20

Dado el cumplimiento de los criterios de aceptacion establecidos, se define que el analista titular
de la determinacion de DBOs posee la capacidad requerida para la realizacion de dicho analisis.

6.8. RANGO DE TRABAJO

El método es aplicable en un rango de trabajo de 3,0 mg/L a 14000 mg/L. El limite inferior
corresponde al limite de cuantificacion del método; y el limite superior corresponde a la
concentracion calculada con un consumo de oxigeno de 5 mg/L y un volumen de muestra de
0,1 mL.

7. ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE DE LA CONCENTRACION DE DBOs EN AGUA

7.1. ESTIMAC!ON DE LA INCERTIDUMBRE CORRESPONDIENTE A LA PREPARACION
DEL ESTANDAR DE ACIDO GLUTAMICO-GLUCOSA

7.1.1. Purezadel Acido glutamico (Pagiut)

% pureza del acido glutamico: 98%.

La incertidumbre estandar para esta medida es:

0.2 ,
Ug glur. = _E = 0,115%

kY
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La incertidumbre relativa para la pureza del acido glutamico es:

Upureza a.glutamico (ua.glutam/ma.glutam )= 0,115 %/ 99,8 %= 1,157 X 10° (7.1.1)

7.1.2. Linealidad de labalanza en la pesada del acido glutamico (ma. giut)

La incertidumbre de la linealidad de la balanza en el intervalo de trabajo est4 dada por:
U=15x10%+1,0x10%m m=masa medida en gramos

Estimacion de la incertidumbre expandida para el peso del acido glutamico a 0,150 g para la
preparacion del estandar de control es:

UL(peso a.g.) = 1,502 x 107

El factor de cobertura K =2 por tanto la incertidumbre estandar esta dada por:

UL (peso a.g)= ULpeso ag/2 = 7,507 x 10° g

La incertidumbre relativa para la linealidad de la medida del peso del &cido glutdmico a 0,150 g
para la preparacion del estandar de control es:

u (upeso a.g./peso a,g,)z 7,507 X 10-5 g/ 0,150 g= 5,007 X 10-4 (712)

7.1.1. Pureza de glucosa (Pgiucosa)
% pureza de glucosa: 99%

La incertidumbre estandar para esta medida es:
1,0 )
Uglucosa = E =0,577%

La incertidumbre relativa para la pureza de la glucosa es:

Upureza glucosa (uglucosa/mglucosa) = 0,577 %/ 99 %= 5,832 x 10-3 (7-1-3-)
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7.1.2. Linealidad de la balanza en la pesada de la glucosa

La incertidumbre de la linealidad de la balanza en el intervalo de trabajo esta dada por:
U=15x10%+1,0x10%m m=masa medida en gramos

Estimacion de la incertidumbre expandida para el peso del acido glutdmico a 0,150 g para la
preparacion del estandar de control es:

UL (pesoa.g) = 1,502 X 10™

El factor de cobertura K =2 por tanto la incertidumbre estandar esta dada por:

U|_ (peso a_g): UL(peso a'g)/z = 7,507 X 10_5 g

La incertidumbre relativa para la linealidad de la medida del peso de la glucosa a 0,150 g para
la preparacion del estandar de control es:

u (upeso a.g./peso a,g,)z 7,507 X 10-5 g/ 0,150 g= 5,007 X 10’4 (714)

7.1.3. Estimacion la incertidumbre del balon volumétrico en el cual se realiza la
preparacién del estandar acido glutamico-glucosa (B).

La tolerancia del bal6n volumétrico de 1000 mL es de 0,4 mL y se asume una distribucion
rectangular.

La incertidumbre estandar para el volumen de la probeta de 1000 mL es:

=
e

Upgion = —= = 0,230 mL

<
|

La incertidumbre relativa para el volumen del patron de acido glutAmico-glucosa medido con
balén volumétrico de 1000 mL es:

Ur (uvbalon/vbalon): 0,230 mL/ 1000 mL: 2,309 X 10-4 (715)
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7.1.4. Incertidumbre debida a diferencia de temperatura entre la temperatura de
especificacion del fabricante del balén y la de trabajo (ty).

Latemperatura reportada en la especificacion del bal6n volumétrico de 1000 mL es de 20°Cy la
temperatura en el laboratorio en promedio es de 23°C.

El coeficiente de volumen de expansion del agua es 2,1X10** °C™. Por lo tanto, la incertidumbre
estandar debida a la diferencia de temperatura ur es:

_20x3x21 7107
V3

u, =7,275 X 107 mL

La incertidumbre relativa para la diferencia de temperatura entre la temperatura de
especificacion del fabricante del material de vidrio y la de trabajo, es:

Ut = 7,275 x 103 °C/ 23 °C= 3,163 x 10*  (7.1.6.)

7.2.  ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE CORRESPONDIENTE A LA DILUCION QUE
SE REALIZA A LA MUESTRA ANTES DE SEMBRARLA

7.2.1. Estimacion de la incertidumbre de la repetibilidad del volumen de muestra para
realizar la dilucion previa tomado con pipeta de 10 mL boca ancha (Vy)

Luego de realizar la verificacion del volumen de las pipetas de 10 mL, se obtuvo los siguientes
resultados:

Promedio Desv,iacic')n Incertigumbre Incertidumbre
(mL) estandar Estandar Relativa
(mL) (mL)
PIPETA 1-DIA 1 9,8026 0,0294 9,30E-03 9,49E-04
PIPETA 1- DIA 2 9,8430 0,0257 8,13E-03 8,26E-04
PIPETA 1- DIA 3 9,8380 0,0221 7,00E-03 7,12E-04
PIPETA 2- DIA 1 9,9668 0,0353 1,12E-02 1,12E-03
PIPETA 2- DIA 2 9,9430 0,0357 1,13E-02 1,14E-03
PIPETA 2- DIA 3 9,9371 0,0320 1,01E-02 1,02E-03
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Para la estimacion de la incertidumbre de la medicién del volumen de la pipeta de 10 mL, se
tendrd en cuenta la mayor incertidumbre relativa obtenida durante todas las mediciones
realizadas por el analista titular y el analista suplente.

U eww= 1,14 x 10° (7.2.1)

7.2.2. Estimacioén de la incertidumbre de la repetibilidad del balén volumétrico de 100 mL
en el cual se realiza la dilucién de la muestra.

Luego de realizar la verificacion del volumen de los balones de 100 mL, se obtuvo los siguientes
resultados:

Promedio D::t\gr?gﬁn Inézgg(l;;bre Incertidqmbre

(mL) i) i) Relativa
BALON 1- DIA 1 | 99 3847 0,0102 3,23E-03 3,25E-05
BALON 1- DIA 2 | 99 4192 0,0501 1,59E-02 1,59E-04
BALON 1- DIA 3 | 99 4428 0,1075 3,40E-02 3,42E-04
BALON 2- DIA 1 | 99,7320 0,0089 2,81E-03 2,82E-05
BALON 2- DIA 2 | 99,7327 0,0140 4,43E-03 4,44E-05
BALON 2- DIA 3 | 99,8221 0,2846 9,00E-02 9,02E-04

Para la estimacion de la incertidumbre de la medicion del volumen del baléon de 100 mL, se
tendra en cuenta la mayor incertidumbre relativa obtenida durante todas las mediciones
realizadas por el analista titular y el analista suplente.

U wvivy= 9,02 x 104 (7.2.2.)

7.2.3. Incertidumbre debida a la diferencia de temperatura entre la temperatura de
especificacion del fabricante del bal6n volumétrico de 100 mL y la de trabajo (t:)

La temperatura reportada en la especificacién del balén volumétrico de 100 mL es de 20°C
y la temperatura en el laboratorio en promedio es de 23°C.

El coeficiente de volumen de expansién del agua es 2,1X10* °C™. Por lo tanto, la incertidumbre
estandar debida a la diferencia de temperatura ur es:
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X —3
_E-GXEKE-,]_ 10 °
V3

u, =7,275 X 1077 mL

La incertidumbre relativa para la diferencia de temperatura entre la temperatura de
especificacion del fabricante del material de vidrio y la de trabajo, es:

U = 7,275 x 103 °C/ 23 °C= 3,163 x 10* (7.2.3.)

7.3.  ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE CORRESPONDIENTE A LA MEDICION DE
ALICUOTAS Y SIEMBRA DE MUESTRAS

7.3.1. Estimacioén de laincertidumbre de la repetibilidad del volumen de muestra tomado
para siembra con pipeta de 10 mL boca ancha (Vy)

Luego de realizar la verificacion del volumen de las pipetas de 10 mL, se obtuvo los siguientes
resultados:

Promedio Desv,iacic’)n Incertigumbre Incertidumbre
(mL) estandar Estandar Relativa
(mL) (mL)
PIPETA 1- DIA 1 9,8026 0,0294 9,30E-03 9,49E-04
PIPETA 1- DIA 2 9,8430 0,0257 8,13E-03 8,26E-04
PIPETA 1- DIA 3 9,8380 0,0221 7,00E-03 7,12E-04
PIPETA 2- DIA 1 9,9668 0,0353 1,12E-02 1,12E-03
PIPETA 2- DIA 2 9,9430 0,0357 1,13E-02 1,14E-03
PIPETA 2- DIA 3 9,9371 0,0320 1,01E-02 1,02E-03

Para la estimacion de la incertidumbre de la medicién del volumen de la pipeta de 10 mL, se
tendra en cuenta la mayor incertidumbre relativa obtenida durante todas las mediciones
realizadas por el analista titular y el analista suplente.

U wvivy= 1,14 x 103 (7.3.1)

7.3.2. Estimacion de la incertidumbre de la reproducibilidad de la concentracion de DBOs
en el agua de dilucién utilizada para el analisis (Adgilucisn)
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Para la estimacion de la incertidumbre aportada por la concentracion del agua de dilucion
gue se utiliza para el analisis, se midio la precisién de ésta en condiciones de reproducibilidad,
y se obtuvo los siguientes resultados:

Datos correspondientes aB.A.D + N + S (Blanco de agua desionizada + nutrientes +
semilla)
Volamen oD Temperatura | OD Temperatura .
._|de S L X . DBO5 | Promedio
Fecha Dia semilla inicial |OD inicial|final oD final (mg/L) | DBOS
mL) | Mg/ | (C) (mg/L) | (°C)
2
2020-07-11 | 1 ml/1L 7,6 20,1 6,67 20,8 0,93 0,01
2ml/lL | 7,51 20 6,63 20,7 0,88
2020-07-13 | 2 2ml/lL | 7,46 19,9 6,55 20,8 0,91 0.92
2ml/lL | 7,43 19,9 6,5 20,9 0,93 ’
2 ml/1L 7,42 2 2
2020-07-14 | 3 |2V ’ 0 6,53 0.5 089 | 489
2ml/lL | 7,41 20,3 6,52 20,4 0,89
2020-07-15| 4 2ml/lL | 7,56 20,2 6,69 20,6 0,87 0.67
2ml/lL | 7,54 19,8 6,67 20,9 0,87 ’
9020-07-16 | 5 2ml/lL | 7,45 20 6,43 20,7 1,02 102
2ml/lL | 7,45 21,1 6,43 20,6 1,02 ’
2020-07-17 | & 2ml/lL | 7,45 21,2 6,44 20,7 1,01 101
2ml/lL | 7,46 21,1 6,45 20,8 1,01
2020-07-18 | 7 2ml/lL | 7,55 20,9 6,57 20,4 0,98 0.98
2ml/lL | 7,52 20,8 6,54 20,5 0,98 ’
2ml/lL | 7,53 20,2 6,65 20,3 0,88
2020-07-20 | 8 = 0,88
2ml/lL | 7,53 20,1 6,65 20,4 0,88
PROMEDIO 0,93
DESVIACION ESTANDAR 0,09

Para un promedio de 0,93 mg/L y una desviacién estandar s de 0,09 mg/L, la incertidumbre
estandar para esta medida es de:
0,09

=" =9.0285 %

| 7 F—
T L

La incertidumbre relativa para la reproducibilidad de la concentracion de DBOs en el blanco
(agua de dilucién) utilizado para el analisis es

Ur (uagua+semi||ajagua+semi||a): 0,0285 mg/L/ 0,93 mg/L: 0,0306 (732)
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7.3.3. Estimacioén de laincertidumbre correspondiente al volumen de las botellas winkler

Para determinar la incertidumbre correspondiente al volumen de las botellas winkler, se siguio
las instrucciones del numeral 7.2.3(c) del Plan de validacién PVI-01; los resultados se presentan
a continuacion:

Promedio (mL) Desviacion Incertidumbre Incertidumbre

estandar (mL) Estandar (mL) Relativa
WINKLER- DIA 1 304,8148 9,4495 2,99E+00 9,80E-03
WINKLER- DIA 2 303,5482 1,8867 5,97E-01 1,97E-03
WINKLER- DIA 3 302,2866 2,3842 7,54E-01 2,49E-03
WINKLER- DIA 1 302,7155 3,3131 1,05E+00 3,46E-03
WINKLER- DIA 2 304,1915 1,7275 5,46E-01 1,80E-03
WINKLER- DIA 3 302,7055 2,8291 8,95E-01 2,96E-03

Para la estimacion de la incertidumbre de la medicion del volumen de las botellas winkler de

300 mL, se tendra en cuenta la mayor incertidumbre relativa obtenida durante todas las
mediciones realizadas por el analista titular y el analista suplente.

U wvivy= 9,80 x 1073 (7.3.1.)

7.4. ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE DE LA MEDICION DE OXIGENO DISUELTO
INICIAL

7.4.1. Repetibilidad de la medicién de oxigeno disuelto inicial.

Para la estimacién de la incertidumbre de la repetibilidad de la medicién de oxigeno disuelto
inicial, se realizaron 10 mediciones de oxigeno disuelto inicial a un patrén de 198 mg/L y se
calculé el promedio y la desviacion estandar. Los resultados obtenidos se presentan a
continuacion:
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Mediciéon OD inicial

7,55
7,55
7,54
7,54
7,53
7,52
7,52
7,52
7,51
10 7,51
PROMEDIO 7,53
DESVIACION ESTANDAR 0,0152

©O© (0N |~ |W|N|F

Para un promedio de oxigeno disuelto inicial 7,53 mg/L y una desviacion estandar s de 0,0152
mg/L la incertidumbre estandar para esta medida es de:

0,0152 _; My
Upp inicial = Ji0 = 48067 X 10 -

La incertidumbre relativa para la repetibilidad de la medida de la concentracion de oxigeno
disuelto inicial es:

Ur (uO.D. inicialio.D. inicial)= 4,8067 X 103 mg/L/ 7,53 mg/L= 6,383 x 104 (7.4.1)

7.4.2. Estimacion de la incertidumbre de la temperatura medida con el oximetro de
luminiscencia al realizar la medicion de oxigeno disuelto inicial

La incertidumbre del termdmetro del oximetro con electrodo de luminiscencia esta dada por:

U(temp. oxim): 0.7 °C

El factor de cobertura K =2 por tanto la incertidumbre estandar esta dada por:
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07

—=0,35"¢
2

ucem;z OXim

La temperatura de medicién de oxigeno disuelto inicial para las muestras es de 21 °C; por lo
tanto la incertidumbre relativa esta dada por:

U (temp. oxim/itemp. oxim)= 0,35 °C/ 21 °C= 1,667 X 102 (7.4.3)

7.5. ESTIMACIQN DE LA INCERTIDUMBRE DE LA VARIACION DE TEMPERATURA DE
INCUBACION

7.5.1. Estimacioén de laincertidumbre de la temperatura de la incubadora

La incertidumbre del termémetro de la incubadora (OEF-14) a la temperatura de 20 °C es:

Uincun)= 0,43 °C
El factor de cobertura K =2 por tanto la incertidumbre estandar esta dada por:
Ucincub)= 0,43/2 = 0,215 °C
La incertidumbre relativa para la temperatura de la incubacién de las muestras

u (uincub/incub)z 0,215 OC/ 20 °C= 0,01075 (751)

7.6. ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE DE LA MEDICION DEL OXiGENO DISUELTO
FINAL

7.6.1. Repetibilidad de la Medicién de oxigeno disuelto final (Osinal)

Para la estimacion de la incertidumbre de la repetibilidad de la medicién de oxigeno disuelto
final, se realiz6 10 mediciones de oxigeno disuelto final para una muestra y se calculé el
promedio y la desviacion estandar. Los resultados obtenidos se presentan a continuacion:
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Repetibilidad en la medicion de oxigeno
disuelto
Medicion OD final
1 4,48
2 4,48
3 4,48
4 4,46
5 4,46
6 4,45
7 4,44
8 4,44
9 4,43
10 4,41
PROMEDIO 4,45
DESVIACION 0,0236
ESTANDAR

Para un promedio de oxigeno disuelto final de 4,45 mg/L y una desviacion estandar s de 0,0236
mg/L, la incertidumbre estandar para esta medida es de:

0,0236 _g MY
Upp Final = 10 =746x10 A

La incertidumbre relativa para la repetibilidad de la medida de la concentracion de oxigeno
disuelto final es:

Ur (u0.D. final/O.D. final)= 7,46 X 103 mg/L/ 4,45 mg/L: 1,6771 x 103 (7.6.1.)

7.6.2. Estimacion de la incertidumbre de la temperatura medida con el oximetro de
luminiscencia al realizar la medicion de oxigeno disuelto final.

La incertidumbre del termdmetro del oximetro con electrodo de luminiscencia esta dada por:

U(temp. oxim)= 0,7°C

El factor de cobertura K =2 por tanto la incertidumbre estandar esta dada por:




cODIGO
ECOCHEMICALS.A.S IFV - 03
i VERSION
ECOCHEMICAL sas | INFORME FINAL DE VALIDACION DEMANDA 01
BIOQUIMICA DE OXIGENO (DBOs) FECHA
22/09/2020

0,7 i
u’FE“i‘ﬂjﬁ oxim T = ﬂ, 35 °C

La temperatura de medicién de oxigeno disuelto inicial para las muestras es de 21 °C; por lo
tanto, la incertidumbre relativa esta dada por:

U (temp. oxim/temp. oxim)= 0,35 °C/ 21 °C= 1,667 X 102 (7.6.2.)

7.7. ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE CORRESPONDIENTE AL PROCESO DE
ANALISIS DE DBOs REALIZADO POR EL ANALISTA

7.7.1. Repetibilidad de las mediciones de DBOs realizadas por el analista (A)

Luego de realizar la validacion del método Test 5 dias con electrodo de luminiscencia para la
determinacion de DBOs, se obtuvo las siguientes desviaciones estandar de las mediciones
realizadas por el analista a diferentes rangos de concentracion, para 16 datos:

Concentracion Concentracion Desviacion
nominal del patrén experimental del estandar Incertidumbre Incertidumbre
(ppm) patron (ppm) (ppm) estandar (ppm) relativa
19,8 18,2 0,42 0,105 5,769 x 103
198 186,3 6,0 15 8,052 x 103
1980 1897,8 445 11,13 5,862 x 103

Para la estimacion de la incertidumbre de las mediciones realizadas por el analista, se tendra
en cuenta la desviacién estandar obtenida a 186,3 ppm; ya que es la incertidumbre relativa mas
alta.

La incertidumbre relativa para la repetibilidad de las mediciones de DBOs realizadas por el
analista es:

U wa/a)= 8,052 X 1073 (7.7.1.)

8. ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE DE LA MEDICION DE DBOs EN AGUA

8.1. ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE RELATIVA COMBINADA
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La incertidumbre relativa combinada correspondiente a la medicion de DBOs para
concentraciones entre 3,00 y 14000 mg/L se obtiene al combinar las incertidumbres relativas
individuales de cada una de las contribuciones, para esto se aplica los lineamientos
establecidos en el numeral 6.6. del procedimiento PRT-03 “Calculo de incertidumbre”

Valor estimado de la incertidumbre relativa combinada para el método de medicion de
DBOs= 0,0575

8.2. ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE EXPANDIDA

Considerando un nivel de confianza del 95% y un factor de cobertura de k=2 se tiene que la
incertidumbre expandida para la medicién de DBOs utilizando el método “Test DBO 5 dias con
electrodo de membrana, 5210 B. Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater. 23rd Edition (2012); para concentraciones entre 3,00 y 14000 mg/L en el
Laboratorio de Calidad de Aguas - ECOCHEMICAL S.A.S. es:

Upso = 0,0575*2= 0,115=11,5%
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Incertidumbne .'ﬁ\:
Walkor estimada x, | Unidades | Fuents de Informacin | Incertidumbre origingl | Unidades | Tipo de distribuckan | incertidum bre esténdar ufx)] | Unidades relithva '-"I-
Fusnite de Incartidum bre Magnitud de entrada x, ufxd] L

L. Preparacion del estindar  ghucssa- 40500 FHHEMER.
Purers del Acido phpamicg EH % Cartificado 02 % et K=paiplE] 0,115 % 1,330608
Lireadided s be badmnes &n ] paso del acido ZhaEmien 0,130 Cartificad L0EE E ] 7510503 E L307ED7
Purers de k2 Ehuoose % % Certificado 10 % Boect K=rainls) 0377 b 5232603 | 340148
Linezdided de b= baianz en &1 peso de In phuooss 0,130 Certificada DZE04 E AR, k=2 7510503 E 00TEQS | Z307ET
Brion volumetrion de 1000 1000 b Certifmda 04 T Spas izpls 02308 ok e
Diflerencia de temparatura del fxbricente de| Gaian ¥ famp, ambiente i C Calcutacy 180802 g L =i TATHEOE "C BisSE0s | 1000807
1. Dilucidn de mussira antes de demira
Repetiniiided del lienzda de s pipsts de 10 ), CE] i Medicanes 00357 i1 & DRl E=10 135402 T 14503 | 1289605
Repatinilided del lenada del Dalan de 100 ) 553347 L Wadidianss s T SRR E=10 200502 mh nEd | BaEn
Dirferences de temperatura del fbricnte del Gulan ¥ damp, ambenbs =0 C Calculad 250502 £ Bt K| TN £ Sis3E04 | 1000807
3. Miedicidn de alkcucts v shembra de musstras
Repetibiided del lermda de b pipets de 10 ) EL ] mh Msdioanes 00357 Th Al ¥=10 iz Th 128402 123305
Reproducinilided de I concentredian e D80 &n &l azus de dilucan 0530 m Medicanes 0300 me, & DRl E=10 0,22 me 5, 380804
Viahuman de s Dotalas ke 045148 . Wadicanes 5,4450 T BT K10 1358400 o REISEE | 551080
4. Midickdin del oodgeno disutto Inkcal
Respetiniiided del anlists =n bk madicon de oEend disusita A me/L Madicanes L] me, & el E=10 4207503 meiL BAEEEQL | 40747
ncertidumbne de by tamperaturs del shsctroda ds uminsosnces il C Ceriificad: 7 £ Amrmal, B=2 33 £ 1ee7ed | LTSRS
5. Temperatura de Incubzaddn
Temperaturs de noubecan pis] C Cartficado 043 “C Snarmal B=2 0213 £ O7NE0E | L1804
. Midicitin del oxdgeno disueito final
Repetinilided del analists n b medician de qegena disusito 441 mejL Medicanes 13 me, & DRl E=10 TASEDE me 1213805
nozrtidumane de b BEmpEraturs del Ehactroda g2 luminiscznc k5 C Cartificad 7 C ] L C LEeTElr | 2TTEEs
7. Midicidn de concentrackin de D80, por parte del analista
Repetinilided de medicianss 1853 mejL Medicianss 5 me/L & pormel k=10 3 me gomze0s | s4s3Es

u (mg/L) = k * Incertidumbre
relativa combinada

Incertidumbre relativa
combinada

0,0575

Incertidumbre expandida K=2

0,115

La incertidumbre a reportar

14000 mg/L es =0,115*C
C = Concentracion de DBOs en mg/L medida para la muestra

para una concentracion dada de DBOs en un rango entre 3,00 y
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0. DECLARACION DE IDONEIDAD DEL METODO

Luego de evaluar los resultados obtenidos en la validacién y estimacion de la incertidumbre del
método PAF-01 “Demanda Bioquimica de Oxigeno con electrodo de luminiscencia (Standard
Methods for the Examination of Water and Wastewater. 22nd Edition 5210 B)”, se aprueba y se
libera el uso de este método en en el Laboratorio de calidad de aguas ECOCHEMICAL S.A.S.
para la determinacién de DBOs en aguas naturales, residuales domésticas y residuales
industriales; para un rango de trabajo entre 3,00 y 14000 mg/L.

Fecha: septiembre de 2020.

Analista Titular: Mauricio Londofio Figueroa

Analista Suplente: Jaime Gallego

Elaboré: Mauricio Londofio Figueroa — practicante U.de.A.

10. ANEXOS

Anexo 1. FVM 01-01 Calculos de validaciones e incertidumbres de la técnica para la determinacion

de la DBO Total
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