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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 determinacién de Soélidos Suspendidos Totales en el Laboratorio de Calidad de
aguas — ECOCHEMICAL S.A.S.

2. ALCANCE

Este documento aplica a la determinacion de Sélidos Suspendidos Totales en aguas superficiales y
residuales domésticas e industriales, utilizando el método Gravimétrico 2540 D. Standard Methods for
the Examination of Water and Wastewater. 23 rd Edition (2017). Pag. 2-70.

3. MATERIALES
3.1. EQUIPOS Y VIDRIERIA

- Balanza analitica (EL-17)

- Filtros circulares de fibra de vidrio, sin aditivos organicos
- Balon volumétrico de 1000 mL.

- Probetas de 25, 50 y 100 mL.

- Pipeta de 10 mL boca ancha

- Horno de secado a temperatura 103-105 °C (EL-03)

3.2. REACTIVOS

e  Agua desionizada
o Caolin lavado, filtrado y seco (secar a 200 °C por dos horas)

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

4. INTRODUCCION

Con el objetivo de validar el método analitico PT7-04 Sélidos Suspendidos Totales. Standard
Methods for the Examination of Water and Wastewater. 23 rd Edition 2540 D se describe en este
informe una serie de evaluaciones aplicadas a los parametros de fiabilidad delineados en el
plan de validacion PVI-06 Plan de Validacion e Incertidumbre Sélidos Suspendidos Totales.
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5. SOFTWARE UTILIZADO

Microsoft Excel 2016

6. DESARROLLO DEL PLAN DE VALIDACION

6.1. PRECISION

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

6.1.1. Repetibilidad

Con los datos obtenidos en la tabla 1 se calcul6 el % del coeficiente de variacion. Estas pruebas fueron
realizadas por el analista titular del método.

teccz)cr)ir::(;eggz(;t?gn % CV obtenido % CV obtenido Criterio de aceptacion
(ppm) DIA 1 DIA 2 (%CV)
20 6,0 54 <7
500 4,8 4,5 <5
1500 3,3 2,9 <5
40000 15 1,0 <2

%CV= Coeficiente de variacion
6.1.2. Precision Intermedia

Con los datos obtenidos en la Tabla 2 se calcul6 los % de los coeficientes de variacion. Estas pruebas
fueron realizadas por el analista titular del método.
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Concentracic')rlm tedrica _ Criterio de
del patron % CV obtenido aceptacion (%CV)
(ppm)
20 4,29 <14
500 1,35 <10
1500 1,51 <10
40000 1,69 <4

%CV= Coeficiente de variacion

Se define que el método para Sélidos Suspendidos Totales (Gravimétrico) utilizado en el Laboratorio de
Calidad de Aguas de 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.

6.2. EXACTITUD

6.2.1. % de Error

Para determinar la exactitud del método, con los datos obtenidos en la tabla 2 se verific6 que el método
cumpliera el criterio de aceptacion establecido para el % de error.

Valor teérico o % I_Error ;:crét;tr;?;igﬁ
verdadero (ppm) experimental (%error)
20 8,68 <10
500 5,88 <10
1500 5,25 <10
40000 1,38 <10

Se define que el método Gravimétrico para la determinacion de Sdlidos Suspendidos Totales utilizado
en el Laboratorio de Calidad de Aguas — ECOCHEMICAL S.A.S. es exacto, ya que cumple los criterios
de aceptacion establecidos.

6.3. LIMITE DE DETECCION Y LIMITE DE CUANTIFICACION DEL METODO

6.3.1. Limites de Deteccién y Cuantificacién Teodricos
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Para la determinacién del limite de deteccion y limite de cuantificacion teéricos del método, se calculd
el promedio y la desviaciéon estandar de los resultados obtenidos en la tabla 3 para los blancos

analizados.

Los resultados del limite de deteccién y limite de cuantificacion tedricos fueron los siguientes:

Peso inicial Volumen de Peso final Concentracion
No. ) muestra (mL) ) (mg/L)
1 0,1350 1000 0,1338 -1,2
2 0,1317 1000 0,1325 0,8
3 0,1320 1000 0,1311 -0,9
4 0,1339 1000 0,1328 -1,1
5 0,1338 1000 0,1346 0,8
6 0,1330 1000 0,1332 0,2
7 0,1344 1000 0,1331 -1,3
8 0,1335 1000 0,1324 -1,1
9 0,1346 1000 0,1348 0,2
10 0,1335 1000 0,1355 2,0 (D.R))
PROMEDIO -0,40
DESVIACION ESTANDAR 0,9
LIMITE DE DETECCION TEORICO DEL METODO 2,3
LIMITE DE CUANTIFICACION TEORICO DEL METODO 6,8

D.R.: Dato rechazo en el test de Grubbs

6.3.2. Limite de Cuantificacion Experimental

Para la determinacién del limite de cuantificacion experimental, se preparé 10 patrones de 7 mg/L, se
realizé tratamiento estadistico de datos y se calculé el % de error.
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CONCENTRACION DEL PATRON: 7,0 ppm
Beso inicial Volumen de . Concentracion
No. (@) muestra (mL) Peso final (9) (mglL)

1 0,1327 1000 0,1388 6,1
2 0,1337 1000 0,1400 6,3
3 0,1343 1000 0,1401 5,8
4 0,1331 1000 0,1389 5,8
5 0,1349 1000 0,1402 53
6 0,1341 1000 0,1394 53
7 0,1340 1000 0,1394 5,4
8 0,1330 1000 0,1389 5,9
9 0,1341 1000 0,1396 5,5
10 0,1322 1000 0,1384 6,2
PROMEDIO 5,8
DESVIACION ESTANDAR 0,37
% DE ERROR 17,7

Dado que el % de error obtenido no cumple el criterio de aceptacién, se prepard 10 patrones de 10 ppm
y se repitio el procedimiento; a continuacion, se presentan los resultados:
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CONCENTRACION DEL PATRON: 10,0 ppm
ANALISTA TITULAR ANALISTA SUPLENTE
No.| Yotumen de Peso(gi]r;icial beso final () Con((:rir;]t/:—a;cién Peso(gi]r)ﬂcial Pes?g;inal Conc(:rir;]t/rl_a;cién
1 1000 0,1292 0,1394 10,2 0,1267 0,1368 10,1
2 1000 0,1284 0,1382 9,8 0,1263 0,1365 10,2
3 1000 0,1279 0,1381 10,2 0,1264 0,1365 10,1
4 1000 0,1265 0,1363 9,8 0,1256 0,1356 10,0
5 1000 0,1272 0,1370 9,8 0,1273 0,1373 10,0
6 1000 0,1250 0,1342 9,2 0,1263 0,1366 10,3
7 1000 0,1268 0,1362 9,4 0,1259 0,1362 10,3
8 1000 0,1256 0,1350 9,4 0,1254 0,1354 10,0
9 1000 0,1351 0,1440 8,9 0,1251 0,1352 10,1
10 1000 0,1330 0,1418 8,8 0,1255 0,1356 10,1
PROMEDIO 9,6 PROMEDIO 10,1
DESVIACION ESTANDAR 0,49 DESVIACION ESTANDAR 0,11
0% DE RECUPERACION 95,5 06 DE RECUPERACION 101,2
0% RSD 5,2 06 RSD 1,1
% ERROR 45 06 ERROR 1,2

Segun los resultados, se puede determinar como limite de cuantificacion experimental para la
determinacion de Solidos Suspendidos Totales 10,0 mg/L, ya que cumple todos los criterios de

aceptacion establecidos:

Atributo Analista Titular Analista Crlter|o.qe
Suplente aceptacion
Recuperacion (%) 95,5 101,2 90 -110
RSD (%) 52 1,1 <20
Error (%) 4,5 1,2 <10
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6.4. SELECTIVIDAD
6.4.1. % de Recuperacion

La muestra de agua superficial sin adicién presenté una concentracion promedio de 9,2 mg S.S.T./L. Se
realizé una adicion de 50 mg S.S.T./L. Se obtuvo una concentracion promedio de 58,7 mg S.S.T./L para
las muestras adicionadas.

La muestra de agua residual sin adicion presentd una concentracion promedio de 67,0 mg S.S.T./L. Se
realizé una adicion de 2000 mg S.S.T./L. Se obtuvo una concentracion promedio  de 2068 mg S.S.T./L
para las muestras adicionadas.

Para determinar la selectividad del método, con los datos obtenidos en la Tabla 5 se verificd que el
método cumpliera el criterio de aceptacion establecido para el % de recuperacion.

: : Criterio de aceptacion
Matriz %  Recuperacion experimental (%Recuperacion)
Agua superficial
Rango bajo 99 90'107
Agua residual
Rango alto 100 90-107

Se define que el método gravimétrico para la determinaciéon de Sélidos Suspendidos Totales utilizado
en el Laboratorio de Calidad de Aguas de la empresa ECOCHEMICAL S.A.S., es selectivo para los
analitos que se determinan.

6.5. RANGO DE TRABAJO

El método es aplicable en un rango de trabajo de 10,0 mg SST./L a 40000 mg SST./L.

6.6. DETERMINACION INICIAL DE LA CAPACIDAD DEL ANALISTA

Luego de realizar las actividades indicadas en el numeral 6.7 del Plan de validacion del método de
Sélidos Suspendidos Totales, se obtuvo los siguientes resultados:
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., ; Criterio de
Concer?tramo Atributo Analista Titular SAlTSIeI;ttae aceptacion
Concentracion promedio
Blanco (mg/L) -0,4 -0,16 <5,0
Recuperacion (%) 92.8 96,8 80 - 120
20 ppm
pp RSD (%) 4,3 2.8 <20
500 ppm Recuperacion (%) 93,5 97,6 80 - 120
RSD (%) 16 28 <20
1500 ppm Recuperacion (%) 94,6 97,5 80 - 120
RSD (%) 1,2 2,4 <20
40000 ppm Recuperacion (%) 101,1 101,9 80 - 120
RSD (%) 13 15 <20

Dado el cumplimiento de los criterios de aceptacion establecidos, se define que los analistas titular y
suplente para el método gravimétrico de Sélidos Suspendidos Totales poseen la capacidad requerida
para la realizacion de dicho andlisis.

7. ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE DE LA MEDICION DE MASA DE SOLIDOS
SUSPENDIDOS TOTALES EN UN VOLUMEN DE AGUA

7.1. ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE CORRESPONDIENTE A LA MASA DEL FILTRO
LIMPIO Y SECO (mc)

7.1.1. Estimacion de la incertidumbre de la repetibilidad de la pesada del filtro limpio y seco
antes de la filtracion, me.

Para el célculo de la incertidumbre debida a la repetibilidad de la pesada del filtro limpio y seco antes de
la filtracion, se consideran los datos obtenidos en la tabla 6.1. del anexo “calculos y resultados”; se
calcula incertidumbre relativa de todos los datos procesados tanto por el analista titular como por el
analista suplente:
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DATOS OBTENIDOS POR EL ANALISTA TITULAR- FILTROS LIMPIOS Y
SECOS

FILTRO 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

PROMEDIO (g) 0,1253 | 0,1270 | 0,1242 | 0,1273 | 0,1279 | 0,1279 | 0,1253 | 0,1270 | 0,1242 | 0,1273

DESV.EST.(g) |9,94 E-05 [2,13 E-04 (8,76 E-05 [1,37 E-04 [6,75 E-05 [1,81 E-04 [9,94 E-05 [2,13 E-04 [8,76 E-05 [1,37 E-04
INCERTIDUMBRE
ESTANDAR (g) | 3.14 E-05 [6,74 E-05 [2,77 E-05 4,33 E-05 [2,13 E-05 [5,74 E-05 (3,14 E-05 [6,74 E-05 [2,77 E-05 [4,33 E-05

INCERTIDUMBRE
RELATIVA 2,51 E-04 [5,31 E-04 [2,23 E-04 (3,40 E-04 |1,67 E-04 |4,48 E-04 2,51 E-04 [5,31 E-04 2,23 E-04 (3,40 E-04

DATOS OBTENIDOS POR EL ANALISTA SUPLENTE- FILTROS LIMPIOS Y
SECOS
FILTRO 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

PROMEDIO (g) 0,1293 | 0,1276 | 0,1272 | 0,1284 | 0,1303 | 0,1281 | 0,1275 | 0,1283 | 0,1295 | 0,1272

DESV. EST.(g) |1,51 E-05 |1,14 E-05 (3,81 E-04 |2,12 E-04 |3,88 E-05 [9,00 E-05 |1,26 E-05 |1,65 E-05 |2,36 E-05 (1,17 E-05
INCERTIDUMBRE 5 5 5 2
ESTANDAR (g) 4,76 E-05 (3,59 E-05 |1,20 E-04 |6,71 E-05 [1,23 E-04 (2,85 E-05 (4,00 E-05 |5,21E-05 |7,46 E-05 (3,71 E-05

QEEAR-;I\?:MBRE 3,68 E-04 2,81 E-04 9,47 E-04 (5,23 E-04 (9,42 E-04 2,22 E-04 [3,14E-04 4,06 E-04 |5,76 E-04 |2,92 E-04

La incertidumbre relativa para la repetibilidad de la medida del filtro limpio y seco es la mayor reportada
durante las mediciones realizadas por los analistas titular y suplente, por lo tanto, es:

Ur (umc/mc) = 9,47 X 10-4 (711)

7.1.2. Estimacion de la incertidumbre aportada por la balanza en la pesada del filtro limpio y
seco, me¢

La incertidumbre de la linealidad de la balanza en el intervalo de trabajo esta dada por:

U=15x10%+1,0x 10 m m=masa medida en gramos

Estimacién de la incertidumbre expandida para la masa del filtro limpio y seco antes de la filtracion,
teniendo el peso del filtro (0,1272 g):

ULmo = 1,5013 x 10

El factor de cobertura K =2 por tanto la incertidumbre estandar esta dada por:
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UL (me)= 1,5013 x 10 /2 = 7,5064 x 10° g
La incertidumbre relativa para la linealidad la medida del peso del filtro limpio y seco es:

uL (umc/mc) = 7,5064 X 10_5 g/ 0,1272 g= 5,9031 X 10-4 (712)

7.2.  ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE CORRESPONDIENTE A LA MASA DEL FILTRO+
SST. (Me+SST)

7.2.1. Estimacion de la incertidumbre de la repetibilidad de la pesada del filtro con muestra
después de la filtracién, mc+SST

Para el célculo de la incertidumbre debida a la repetibilidad de la pesada del filtro+muestra luego de la
filtracion, se consideran los datos obtenidos en la tabla 6.2. del anexo “calculos y resultados”; se calcula
incertidumbre relativa de todos los datos procesados tanto por el analista titular como por el analista
suplente:

DATOS OBTENIDOS POR EL ANALISTA TITULAR- FILTROS LUEGO DE LA FILTRACION

FILTRO 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
PROMEDIO (g) 0,1340 | 0,1353 | 0,1327 | 0,1363 | 0,1368 | 0,1368 | 0,1371 | 0,1384 | 0,1361 | 0,1355
1,32 E- 3,18 E- | 1,26 E- | 2,35E- | 3,05E- | 2,15E- | 7,80E- | 1,03E- | 1L,10E- | 2,10 E-
DESV. EST. (9) 04 04 04 04 04 04 05 04 04 04
INCERTIDUMBRE 4,16 E- 1,00 E- | 4,00E- | 7,42E- | 9,64E- | 6,79E- | 249E- | 327E- | 348E- | 6,63E-
ESTANDAR (9) 05 04 05 05 05 05 05 05 05 05
INCERTIDUMBRE 3,11 E- 743E- | 30LE- | 545E- | 7,04E- | 496E- | 1,82E- | 236E- | 256E- | 4,90 E-
RELATIVA 04 04 04 04 04 04 04 04 04 04

DATOS OBTENIDOS POR EL ANALISTA SUPLENTE- FILTROS LUEGO DE LA FILTRACION

FILTRO 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
PROMEDIO (g) 0,1377 |0,1364 |0,1356 |0,1375 |0,1391 |0,1380 |0,1375 |0,1383 |0,1399 | 0,1379
DESV. EST. (g) 1,23 E-04 | 5,27 E-05 | 1,79 E-04 | 5,16 E-05 | 5,68 E-05 | 6,40 E-05 | 82 F- | 816E- | 1,03 E- | 1,42 E-
05 05 04 04
INCERTIDUMBRE 249E- | 2,58E- |327E- | 448E-
ESTANDAR (g) | 389 E-05 | 1,67 E-05 | 5,67 E-05 | 1,63 E-05 | 1,80 E-05 | 2,02 E-05 | > - o o5
INCERTIDUMBRE ] ] ] ]
RELATIVA 282 E-04 | 1,22 E-04 | 4,18 E-04 | 119 E-04 | 120 E-04 | 147 E-04 | DOLE | 187 E- 12388 3,20 F

La incertidumbre relativa para la repetibilidad de la medida del filtro con muestra después de la filtracion,
es la mayor reportada durante las mediciones realizadas por los analistas titular y suplente, por lo tanto
es:

Ur (umc/mc) = 7,43 X 10-4 (721)
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7.2.2. Estimacion de laincertidumbre aportada por la balanza en la pesada del filtro + sélidos
suspendidos totales mcssr.

La incertidumbre de la linealidad de la balanza en el intervalo de trabajo estd dada por:

U=15x10*+1,0x 10®°m m=masa medida en gramos

Estimacion de la incertidumbre expandida para la masa del filtro con muestra después de la filtracion,
teniendo el peso del filtro (0,1353 g):

UL(mc) = 1,5014 X 10_4

El factor de cobertura K =2 por tanto la incertidumbre estandar est4 dada por:
UL (me)= 1,5014 x 10 /2 = 7,5068 x 10° g
La incertidumbre relativa para la linealidad la medida del peso del filtro+muestra es:

UL (umc/mc) = 7,5068 X 10-5/ 0,1353 g= 5,5482 X 10-4 (722)

7.3.  ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE CORRESPONDIENTE AL VOLUMEN DE LA
MUESTRA

7.3.1. Estimacion de la incertidumbre de la repetibilidad del volumen de muestra

Luego de realizar la verificacion del volumen de la pipeta boca ancha de 10 mL, y de las probetas de
10, 50, 100 mL; se obtiene los siguientes resultados:
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VALOR
ELEMENTO | |  PROMEDID | PROVEDSDC | DatAn. | OR LADESV. | Esténdar incert
7 DIA (mL) VIS (EnTSOS (mL) ESTAN. (mL) (mL) Relativa
Pipeta de 10 mL L 9,8026 0,0294 .
No. 1 2 9,8430 9,8279 0,0257 0,0258 0,0081 8,29E-04
3 9,8380 0,0221
. 1 9,9371 0,0320
Pipetade 10mL 1™ 9,9668 9,9490 0,0353 00343 | 00109 | 1,09E-03
3 9,9430 0,0357
Probeta de 10 1 10,0958 0,0033
ML No. 1 2 10,1156 10,1231 0,0130 0,0183 0,0058 5,73E-04
3 10,1580 0,0387
Probeta de 10 1 10,0131 0,0854
mL No. 2 2 9,9801 10,0506 0,0133 0,0463 0,0147 1,46E-03
3 10,1587 0,0404
Probeta de 50 1 49,7167 0,0014
mL No. 1 2 49,7635 49,7578 0,0523 0,0306 0,0097 1,95E-04
3 49,7932 0,0382
Probeta de 50 1 49,8005 0,1628 6.24E.04
betade 507 498722 49,8290 [ 00576 0,0983 | 0,0311 ,
3 49,8142 0,0744
1 99,5804 0,1810
PrOtr):lt_aNdoel ]ioo 2 99,7401 99,7301 0,1643 0,1503 0,0475 4,77E-04
3 99,8699 0,1057
1 99,8200 0,1031
Pmtr’rftaNdoﬁ 20 2 99,7501 99,8233 0.1078 0,1199 | 0,0379 | 3,80E-04
3 99,8998 0,1488
Baldn 1 498,940 0,0992
volumétrico de 2 499,000 498,9930 0,1176 0,1178 0,0373 7,47E-05
500 mL No. 1
3 499,040 0,1367
Balén 1 498,850 0,0815
volumétrico de 2 498,970 498,8799 0,1984 0,1207 0,0382 7,65E-05
>00mL No. 275 498,820 0,0821
Balon 1 997,690 0,0566 5 OBE.O5
volumétrico de ,J0E-
solumétrico de | 997,750 997,7299 [0 0970 0,0934 | 0,0295
3 997,750 0,1266
Balén 1 997,870 0,1249
volumétrico de 2 997,620 997,737 0,1809 0,123 0,0389 3,90E-05
1000 mL No. 2
3 997,720 0,0631

Pagina 15 de 21




coDIGO
ECOCHEMICAL S.A.S o
INFORME FINAL DE VALIDACION SOLIDOS VERSION
ECOCHEMICAL sas 01
SUSPENDIDOS TOTALES FECHA
23/09/2020

Para la estimacion de la incertidumbre de la medicién del volumen de la muestra, se tendra en cuenta
la incertidumbre relativa obtenida para la probeta No. 2 de 10 mL, ya que es el elemento que mayor
incertidumbre presentd con los datos recolectados:

La incertidumbre relativa para la repetibilidad de las mediciones del volumen de las muestras es:

U wy= 1,46 x 102  (7.3.1)

7.3.2. Incertidumbre debida a diferencia de temperatura entre la temperatura de
especificacion del fabricante y la de trabajo (ty).

Para estimar la incertidumbre por éste efecto se necesita conocer el intervalo de temperatura en el que
varia la medicion y el coeficiente de expansion de volumen.

La temperatura reportada en la especificacién de la probeta de 20°C y la temperatura en el
laboratorio en promedio es de 26°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:

(20*6*2.1*10 *)
u, U

3 =0,0145
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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 = 0,0145 °C/ 26 °C= 5,595 x 10 (7.3.2.)

7.4.  ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE CORRESPONDIENTE A LA VARIACION DE LA
TEMPERATURA DEL HORNO DE SECADO

7.4.1. Estimacion de la incertidumbre de la temperatura de secado del filtro limpio y seco
antes de la filtracion (S¢)

La incertidumbre del horno de secado a la temperatura de 105 °C es:
Utermrb) = 0,50 °C

El factor de cobertura K =2 por tanto la incertidumbre estandar esta dada por:
U(termor)= 0,50/2=0,25°C

La incertidumbre relativa para la variacién de temperatura del horno de secado es;
u (uhorno/horno) = 0,25 OC/ 105 OC: 2,3810 X 10-3 (741)

7.4.2. Estimacion de laincertidumbre de la temperatura de secado del filtro + SST. después
de la filtracion (Sc+sst)

La incertidumbre del horno de secado a la temperatura de 105 °C es:
Utermrb) = 0,50 °C

El factor de cobertura K =2 por tanto la incertidumbre estandar esta dada por:
U(termor)= 0,50 12 = 0,25 °C

La incertidumbre relativa para la variacién de temperatura del horno de secado es;
u (uhorno/horno) = 0,25 OC/ 105 OC: 2,3810 X 10-3 (742)

7.5. ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE CORRESPONDIENTE A LAS MEDICIONES
REALIZADAS POR EL ANALISTA
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7.5.1. Repetibilidad de las mediciones de Sélidos Suspendidos Totales realizadas por el

analista (A)

Luego de realizar la validacion del método gravimétrico para la determinacion de Sélidos Suspendidos
Totales se obtuvo los siguientes datos de las mediciones realizadas por el analista a diferentes rangos

de concentracion:

CON'CENTRACION DESV’IACION CEOXNPCEE{T&F;Q%IAOLN INCERTIDUMBRE INCERTIDUMBRE
TEORICA (mg/L) ESTANDAR PROMEDIO (mgl) ESTANDAR RELATIVA
20 1,1041 19,4 0,3491 1,796 x 10°2
500 21,45 460,5 6,784 1,473 x 102
1500 438 1429,5 13,85 9,690 x 107
40000 502 40250 158,76 3,944 x 103

Para la estimacioén de la incertidumbre de las mediciones realizadas por el analista, se tendra en cuenta
la desviacion estandar obtenida a 20 mg/L; ya que es la incertidumbre mas alta reportada en el proceso
de validacion.

La incertidumbre estandar para esta medida es de:
U= 1,1041/ v'10= 0,3491 mg/L

La incertidumbre relativa para la repetibilidad de las mediciones de Soélidos Suspendidos Totales
realizadas por el analista es:

U wam = 0,3491 mg/L/19,4 mg/L= 1,796 x102 (7.5.1.)

8. ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE DE LA MEDICION DE SOLIDOS SUSPENDIDOS
TOTALES EN AGUA

8.1. Estimacion de la incertidumbre relativa combinada

La incertidumbre relativa combinada correspondiente a la medicion de Soélidos Suspendidos Totales
para concentraciones entre 10,0 mg/L y 40000 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 Procedimiento para la estimacion de la Incertidumbre.
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Valor estimado de la incertidumbre relativa combinada para el método de medicion de Sélidos
Suspendidos Totales=0.0184

8.2. Estimacioén de laincertidumbre expandida

Considerando un nivel de confianza del 95% y un factor de cobertura de k=2 se tiene que la
incertidumbre expandida para la medicion de Sélidos Suspendidos Totales utilizando el método
Gravimétrico 2540 D. Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater. 22Rd Edition

(2017).; para concentraciones entre 10,0 mg/L y 40000 mg/L en el Laboratorio de Calidad de Aguas —
ECOCHEMICAL S.AS. es:

Ust. = 0,0184*2= 0,037= 3,7%
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ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE DE LA MEDICION DE LA CONCENTRACION DE SOLIDOS SUSPENDIDOS TOTALES EN AGUAS

Valor . Tioo de Incertidumbre Incertidumbre (“{x‘):
Fuente de Incertidumbre | ectimado | Uidsdes| Foemede | Incertidumbe | e[ PP 8 | ectandar | Unidades|  relstiva r
Magnitud de entrada X informacizn | original distribucian uf) ufil i
x [
1. Peso del filtro limpio y seco
Celibracionde labalanzz | ) 150y = | Certificado | 1501608 | ¢ | 2™ | 7so7e0s £ 5,001E04 | 3,48E07
[pesoinicial) k=2
F:if'ia_‘l'b'“dzdda'pes” 0,1272 g | Mediciones| 3308808 | g 'd‘*l':f'f:z' 1,204E-04 £ 9,463E04 | 895607
2. Peso del
Celibracionde labalznzz | 1150y = | Certificado | 1501608 | ¢ | 2™ | 7so7e0s £ 5,G48E04 | 3,08E07
[peso final) k=2
::E’f"b"'dzdda'pes” 0,1353 g | Mediciones| 3180808 | g 'd‘*l':f'f:z' 1,006E-04 £ 7432604 | 5526407
3, Mediciondel valumen
de muestra
Repetibilidaddelllenado | | . - A, normal y y aperme .
10,0506 Medicionss| 0,048 J 1,464E02 1457603 | 2,12E06
de laprobetade 10 ml, ! M | Medicion e b f=11 ! mk ! ? !
Diferancizde 26 *C | calculds | 00252 L ATBEL |4 455Em0 8¢ | 5596E04 | 3,13607
temperatura K=rziz(3]
4, Temperatura de
secado del filtrolimpio
'd":?i'_dd”:“"rada'h””” 105 ¢ |certificado| 0,50 c W 0,250 C 2,381E03 | 5,67E06
5, Temperatura de secado
delfiltro+ muestra
'd":?:'_dd”:hrada'h””” 105 *C | Certificedo| 0,50 C W 0,250 C 2,381E03 | 5,67E06
£. Madicide da comoistacids da
Slidicn Supandidoy Totsles por
E et
Repetibilidadde 19,4 me/l | Mediciones| 1,1041 | mgL | BORIMEL | 53499 mgll | 1800802 | 3,24E-04
mediciones K=10
- B - Incertidumbre relativa combinada 0,0154
u (mgfL)= k* Incertidumbre relativa combinada — :
| (mg/L) | Incertidumbre expandida K=2 0,037

La incertidumbre para una concentracion dada de Soélidos Totales en un rango entre 10,0 mg/L vy
40000 mg/L es = 0,037 *C

C= Concentracion de Sdlidos Suspendidos Totales en mg/L medida para la muestra.

9. DECLARACION DE IDONEIDAD DEL METODO

Luego de evaluar los resultados obtenidos en la validacion del método PT7-04 en el Laboratorio de
Calidad de Aguas — ECOCHEMCAL S.A.S., “Sélidos Suspendidos Totales” método Gravimétrico
(Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater. 23rd Edition 2540 D); se aprueba y
se libera el uso de este método en el Laboratorio para la determinacion de Sélidos Suspendidos Totales
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en aguas naturales, residuales domeésticas y residuales industriales, para un rango de trabajo entre 10,0

mg/L y 40000 mg/L.

Fecha: septiembre 22 de 2020.

Analista Titular: Mauricio Londofio Figueroa
Analista Suplente: Jaime Gallego
Elabord: Mauricio Londofio Figueroa

10. ANEXOS

Anexo 1. FVM 06-01 Calculos de validaciones e incertidumbres de la técnica para la determinacion de

Soélidos Suspendidos ToTales
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