Codigo: MS-LC-1051
@ Version : 01
) INSTRUCTIVO DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD  [Fecha: 01/11/72018
IDEAI Hissggity=ese ANALITICA.
Pagina: 1 de 40

1.

OBJETIVO

Establecer los lineamientos para asegurar el desempefio de las metodologias analiticas y la confiabilidad de
los resultados de los ensayos realizados en el Laboratorio de Calidad Ambiental (LCA);

2.

ALCANCE

Este instructivo Inicia con la planificacién del muestreo hasta la entrega del reporte de los analisis, su cargue
en el sistema y revisién de digitacion en el mismo, asegurando la trazabilidad, calidad y competencia de los
resultados generados durante el proceso analitico. Aplica para los ensayos desarrollados bajo métodos
normalizados, de igual forma para todo el personal del Laboratorio.

3.

DEFINICIONES

Aseguramiento de la calidad: operaciones de laboratorio que especifica las medidas utilizadas para
producir datos con precision y sesgo conocidos. sirven como un mecanismo para minimizar los errores
analiticos y permitir la generacion de datos de buena calidad con la mejor precisién y exactitud posibles, lo
cual se logra implantando practicas que aseguren la minimizacién de fuentes de error, tales como
contaminacion, efectos de matriz, sesgo y errores aleatorios humanos e instrumentales, fluctuaciones de la
sensibilidad instrumental, y discrepancias en los estandares analiticos.

Instructivos de ensayo: documento que describen los métodos analiticos que se utilizaran en el laboratorio
con suficiente detalle como para que un analista competente que no esté familiarizado con un método pueda
realizar una revision confiable y obtener resultados aceptables.

Instructivos de manejo de equipos: documento que describe el funcionamiento del equipo, la verificacion
de la calibracion y otros aspectos fundamentales para el manejo adecuado del equipo en el uso de cada
metodologia analitica.

Analista: profesional idoneo en el area quimica o a fines, biologia, microbiologia o afines, con experiencia
en analisis quimico, microbioldgico o hidrobiologico que ejecuta andlisis en el laboratorio y ha demostrado
su desempefio, su condicién ha sido avalada por el lider técnico del grupo, lider de analisis (lider fisico —
quimico) y por el oficial de calidad.

Auditoria analitica: mecanismos a través del cual se avala y se hace seguimiento al desempefio del
analista, el método y la documentacion.

Analisis fisico - quimico — microbiolégico - hidrobiolégico: estudio de muestras liquidas, solidas,
sedimentables, e hidrobioldgicas, que determinan la naturaleza y componentes de cada sistema fisico; con
el propésito de caracterizarlo.

Aguas naturales: sustancia liquida cuyas propiedades originales no han sido alteradas por la actividad
humana; y se clasifican en:

Superficiales, como aguas de lagos, lagunas, pantanos, arroyos con aguas permanentes intermitentes, rios
y sus afluentes, nevados y glaciares.

Subterraneas, en estado liquido o0 gaseoso que brotan de forma natural o por efecto de métodos artificiales.
Metedricas o atmosféricas, que provienen de lluvias de precipitacion natural o artificial.
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Aguas residuales: agua de composicién variada provenientes de las descargas de usos municipales,
industriales, comerciales, de servicios, agricolas, pecuarios, domésticos y en general de cualquier otro uso.

Muestra (M): cada sistema fisico que sea sometido a la metodologia de analisis.

Muestra simple: son aquellas muestras, recogidas en un tiempo y lugar especifico reflejan las
circunstancias particulares bajo las cuales se hizo la recoleccion.

Muestras compuestas: Combinacién de muestras simples o puntuales tomadas en el mismo sitio durante
un tiempo determinado; las muestras compuestas proporcionan un muestreo mas representativo de
matrices heterogéneas en las que la concentracion de los analito de interés pueda variar en periodos cortos
de tiempo y / 0 espacio. Se emplean para observar concentraciones promedio, usadas para calcular las
respectivas cargas. el volumen de cada una de las muestras simples debera ser proporcional al caudal de
la descarga en el momento de su toma.

Testigo: es una solucién de una concentracion conocida de un analito de interés, la cual es enviada a
campo para que permanezca durante el tiempo de muestreo en las mismas condiciones que las muestras
obtenidas.

Adicionado: Es una muestra de la matriz, a la cual se le ha agregado una cantidad conocida del analito de
interés. Esta adicién debe hacerse en la forma prevista en el disefio de las caracteristicas del muestreo. La
funcion de los adicionados es demostrar que no existen interferencias de matriz o que si existen son
cuantificables y que la posible alteracion o degradacion del analito durante el muestreo o transporte no altera
significativamente los resultados, entre otras caracteristicas.

Analito: elemento, compuesto o componente quimicos que se analizan.

Agua grado reactivo: es agua que se puede usar para preparar reactivos, o para utilizarse en aplicaciones
analiticas. El agua grado reactivo no contiene el compuesto o elemento a analizar. Hay varios tipos de agua
de acuerdo al uso destinado, segun Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater Ed 23
el agua grado reactivo, segun su calidad se clasifica en: alta calidad (C.E. < 0.10 pS/cm), calidad media
(C.E. <1 pS/cm), calidad baja (C.E = 10 pS/cm).

En el laboratorio de Calidad Ambiental del IDEAM, se cuenta con agua de calidad media, la cual involucra
los procesos de destilacion y des ionizacion. Los datos obtenidos son registrados en el Formato de Control
de parametros del sistema de produccion de agua tipo | y Il M-S-LC-F017 V. 01, los cuales permiten
garantizar la calidad del agua utilizada en todas las metodologias analiticas.

Tipo de Agua Grado Reactivo Rango de Conductividad eléctrica (uS/cm)
Agua Ultrapura (pistola) 01-04
Auga Desionizada (Llave) 02-05
Agua Destilada 06-09

Estandares de control o Blanco fortificado de laboratorio (LFB): muestra de agua grado reactivo a la
que se ha afiadido una concentracién conocida del analito de interés. Se utiliza para evaluar el desempefio
de laboratorio, y la recuperacién del analito en una matriz en blanco. (EI LFB son los estandares de control
de cada una de las técnicas). Esta solucién la prepara el analista a partir de una solucion patrén de mayor
concentracion o de un estandar solido puro, el estandar control se lee junto con el lote de muestras para
verificar si la lectura instrumental de las muestras se puede considerar aceptable.

Estandar interno: es un analito exclusivo incluido en cada estandar y agregado a cada muestra 0 muestra
de extracto / digerido justo antes del andlisis de la muestra. Los estandares internos deben imitar los analitos
de int-erés y no interferir con el analisis.
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Estandar Externo, de Referencia o Certificado: soluciones preparadas por una entidad o laboratorio con
reconocida experiencia e idoneidad en la preparacién y manejo de este tipo de patrones o estandares. Se
utilizan en este laboratorio en la determinacién de la exactitud de los métodos, en pruebas de
intercalibracion, y en evaluacién del desempefio de los analistas. En algunos casos, y ante la falta de
patrones externos, se pueden usar temporalmente patrones internos o preparados en este laboratorio por
un analista experimentado.

Estandar de calibracion: es una solucion preparada en el laboratorio con el fin de calibrar el equipo de
medicion para correr un método analitico.

Estandar de control: es un estandar preparado en el laboratorio que se corre dentro del lote de muestras
para verificar si la lectura instrumental de las muestras se puede considerar aceptable.

Control de calidad: conjunto de medidas utilizadas durante el anélisis que permiten asegurar que la
metodologia analitica esté dentro del control especifico del parametro: blanco del método, duplicado,
estandares de control, muestras adicionadas o fortificadas.

Limite de Deteccion del Método (LDM): concentracion de analito que, cuando se procesa a través del
método completo, produce una sefial con una probabilidad del 99% de ser diferente del blanco.

Limite de Cuantificacion (LCM): Es la concentracién de analito que produce una sefial suficientemente
mas fuerte que el blanco, de modo que se puede detectar con un nivel especifico de confiabilidad durante
las operaciones de rutina

Blanco de reactivos o Blanco de Método (MB): Agua reactiva que contiene todos los reactivos que
normalmente estan en contacto con una muestra durante todo el procedimiento analitico; no contiene, por
adicion deliberada, la presencia de ningun analito o sustancia por determinar, contiene los mismos
solventes, reactivos y se somete al mismo procedimiento analitico que la muestra.

Adicion o Fortificacion: cantidad conocida de analito que se le adiciona a una muestra o blanco para
aumentar la concentracion de analito, generalmente con el prop6sito de comparar el resultado de la prueba
con la muestra no fortificada y estimar el porcentaje de recuperacion o los efectos de la matriz en la prueba
para evaluar la precision.

Muestra adicionada (MA) también llamada Matriz fortificada de laboratorio: (LFM): Es una muestra
natural o real a la cual se le agrega una cantidad conocida de analito (s) de interés antes de la preparacion
de la muestra. Se utiliza para evaluar la recuperacion del analito en una matriz de la muestra.

Duplicado de muestra: es otra alicuota de la misma muestra, tomada cuando la muestra ha sido
homogenizada convenientemente. Seleccione aleatoriamente muestras de rutina para ser analizadas dos
veces. Independientemente prepare y analice muestras duplicadas. Incluya al menos un duplicado para
cada tipo de matriz diariamente o con cada lote de 20 muestras 0 menos.

Duplicado de muestra o matriz fortificada por laboratorio (LFMD): es una segunda porcion de la muestra
ala que se agrega una cantidad conocida de analito (s) de interés antes de la preparacion de la muestra. Si
se recolecta suficiente volumen de muestra, esta segunda porcién de muestra se agrega y procesa de la
misma manera que el LFM. Si no hay suficiente muestra para un duplicado LFM, entonces use una porcion
de una muestra alternativa (duplicado) para recopilar datos sobre la precisién.

Carta de control: instrumento que mediante varias mediciones de los controles de calidad realizados
(estandares de control, duplicado) permite, construir un gréfico usado como herramienta estadistica
indispensable para observar, detectar, prevenir y controlar el comportamiento de los resultados de los
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controles de calidad de cada una de las técnicas analiticas en el tiempo, permite ver la variabilidad,
consistencia, control y mejora de una metodologia analitica.

Limites de advertencia o alerta superior e inferior (LSA-LIA): es el valor a partir del cual se hace
necesario un seguimiento preventivo por parte del analista sobre el método y su desempefio. Este valor
corresponde a 2s con respecto al valor real o de preparacion del control. Este limite se puede
correlacionar con la desviacién estandar para propdsitos estadisticos.

Limites de control superior e inferior (LSC-LIC): es el valor a partir del cual se hace necesario hacer
seguimiento inmediato al método y tomar las acciones correctivas correspondientes. Este valor,
corresponde + 3s con respecto al valor real o de preparacion del control correspondiente. Se exceptlan
algunos métodos para los cuales se ha ampliado o se ha reducido este valor. Este limite se puede
correlacionar con la desviacién estandar para propdsitos estadisticos.

Linea de accién correctiva (LSC-LIC): Corresponde al valor de la media mas tres veces el valor de la
desviacion estandar. Estadisticamente el 99 % de los datos caen en este rango.

Linea de accion preventiva (LSA-LIA): Corresponde al valor de la media mas dos veces el valor de la
desviacion estandar. Estadisticamente el 95 % de los datos caen en este rango.

Proceso controlado: cuando un dato se encuentra dentro de las lineas de accion preventiva, se dice que
el proceso esta controlado y los resultados son aceptados. Si se obtienen datos entre la linea de accién
preventiva y correctiva se debe hacer un andlisis de causa para verificar todo el proceso analitico. Todos
los datos por fuera de la linea de accion correctiva evidencian un error y por tanto se deben aplicar medidas
correctivas.

Intervalo o rango de Lectura: corresponde al intervalo de concentraciones de un analito para el cual se ha
estandarizado el método en este laboratorio.

Rango: |a diferencia de los valores mas grandes y mas pequefios en un conjunto de datos.

Pruebas de Inter-calibracion: ensayos de competencia técnica realizadas por el laboratorio los cuales
permiten ver el desempefio del laboratorio y del analista responsable de la metodologia analitica. Se realizan
mediante el procesamiento de muestras certificadas de origen externo, las cuales son analizadas
simultaneamente por otros laboratorios. Estas muestras son suministradas por el lider de grupo de analisis
y el analista desconoce el valor de la concentracion para los analito de interés.

Ensayo de aptitud: herramienta de aseguramiento de calidad que permite al laboratorio comparar su
desempefio con otros laboratorios en pruebas de Inter-calibracidn, detectar tendencias y, permitir tomar
cualquier accion preventiva o correctiva que sea necesaria para asegurar su competencia técnica y mejora
continua.

Verificacion de calibracion: es la confrontacion de la calibracion, en esta los analistas utilizan
periodicamente un estandar de calibracion o las instrucciones del fabricante del equipo para confirmar que
el rendimiento del instrumento no ha cambiado significativamente desde la calibracion inicial.

Error aleatorio o indeterminado: este tipo de error puede ser positivo 0 negativo y no puede eliminarse
debido a las limitaciones de las mediciones fisicas.

Error sistematico o determinado: este tipo de error es debido a factores del procedimiento o
instrumentales que hacen que el valor de una medicion sea sistematicamente alto o bajo. En principio, este
tipo de error puede identificarse y corregirse.
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e Precision: la precisién de un método analitico describe la dispersién entre los resultados cuando se aplica
repetidamente sobre una misma muestra homogénea, en este caso la muestra control. La precision se
estima mediante la desviacién estandar.

o Repetibilidad: es una medida de la precisidn de datos obtenidos por un solo operador trabajando siempre
en las mismas condiciones (equipos, materiales y reactivos).

e Prueba Grubbs: herramienta estadistica para evaluar datos, es utilizado frecuentemente para datos
atipicos, se compara la desviacion estandar entre el valor sospechoso y el promedio de la poblacién, en
relacidn con la desviacion estandar de la muestra.

o Reproducibilidad: es una medida de la precisién de los datos obtenidos entre dos 0 mas analistas
laboratorios que utilizan el mismo método y similares condiciones.

o Trazabilidad metroldgica: propiedad de un resultado de medicién por la cual el resultado puede
relacionarse con una referencia mediante una cadena ininterrumpida y documentada de calibraciones, cada
una de las cuales contribuye a la incertidumbre de medicién. (VIM).

4. DESARROLLO

Las actividades de Control de Calidad estan lideradas por el Lider Técnico, por el Lider de Analisis Fisico
Quimico y el Oficial de Calidad los cuales deben ser profesionales del area quimica, biologia, microbiologia o
afines, con experiencia en analisis fisicoquimicos, microbiolégicos, hidrobiologicos y en control de calidad
analitica, adicionalmente es responsable del entrenamiento, supervisién y evaluacion del desempefio técnico
del personal. Los encargados de la realizacién de analisis deben conocer el Sistema Gestion Integrado y las
particularidades del implementado en el laboratorio, los controles de calidad analitica establecidos por los
métodos de referencia, los lineamientos y directrices de este documento, con el fin de aplicarlos en cada uno
de los ensayos que ejecutan.

4.1 LINEAMIENTOS PARA EL CONTROL DE CALIDAD ANALITICA

El laboratorio genera resultados de calidad, confiables y oportunos, garantizando un proceso de medicion
preciso y exacto, implementando instructivos, formatos y documentos, tendientes a detectar, minimizar,
controlar, trazar, garantizar y asegurar que todos los procesos de medicion del laboratorio se ejecutan dentro
de las especificaciones definidas por los métodos de referencia y lo establecido en la Norma NTC: ISO: IEC
17025.

El control de la Calidad permite verificar la conformidad de las especificaciones técnicas, se basa en la revision
de los ensayos y los controles de calidad establecidos, en procura de prevenir desviaciones y generar resultados
confiables con la precision y exactitud requeridas. Se identifican tendencias, se evallan las causas y se toman
las acciones correspondientes para evitarlas.

El laboratorio tiene implementados dos tipos de control de calidad analitica:

4.1.1 Control de calidad interno: inspecciona los resultados intra - laboratorio.

El control de calidad interno (intra—laboratorio) es un elemento esencial de las actividades del laboratorio y se
aplica en todos los pasos del proceso analitico, empezando por la informacién con el plan de monitoreo, la toma
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de muestras, recepcion en el laboratorio, andlisis fisico, quimico, biolégico o microbiologico y finalmente, el
reporte de resultados. Cada analista del laboratorio debe aplicar con la frecuencia indicada los controles de
calidad establecidos por el laboratorio y el método.

Estos controles, tienen la funcion de comprobar la estabilidad del sistema analitico. La herramienta principal y
esencial para este seguimiento es una grafica de control (carta control).

4.1.2 Instrucciones de Control de Calidad Intra-Laboratorio

El control de calidad requerido para cada anélisis. consiste en los siguientes elementos, segun corresponda:
demostracion inicial de capacidad (DIC), demostracion continua de capacidad, nivel de deteccidn del método
LDM, blanco de reactivo LFB (también denominado blanco del método), blanco fortificado por laboratorio (LFB)
también conocido como estandar de control o blanco enriquecido, duplicado de la matriz fortificada por
laboratorio (también denominado duplicado de muestra adicionada), duplicado de muestra, estandar interno si
fuera necesario por el método con el propésito de generar datos analiticos confiables.

Para el laboratorio se establecen los siguientes instrumentos, actividades con el propésito de generar datos
analiticos confiables:

41.2.1 Demostracion Inicial de la Capacidad (DIC).

Cada analista en el laboratorio debe realizar una demostracion Inicial de la Capacidad, como minimo antes de
analizar cualquier muestra o luego de haber realizado modificaciones al método o cuando se hayan obtenido
resultados insatisfactorios en pruebas de desempefio. Lo anterior para demostrar la competencia en la
realizacion del método y la obtencién de resultados aceptables para cada analito.

EL DIC se utiliza con el fin de genera resultados precisos y exactos, incluye el analisis de un blanco de reactivo
y estandares de control LFB a una concentracién entre 10 veces el LDM y el punto medio de la curva de
calibracién (o de otro nivel especificado en el método). Ejecutar la DIC luego de analizar todos los estandares
de calibracién requeridos. Asegurar que el blanco de reactivo no contenga ningin analito de interés a una
concentracion mayor que el nivel especificado en el método. Asegurese de que la precision (porcentaje de
desviacidn estandar relativa) y la exactitud (porcentaje de recuperacion) calculado para LFB estan dentro de
los criterios de aceptacion que figuran en el método de eleccion o generados por el laboratorio (si no hay criterios
obligatorios establecidos).

Para establecer los limites de exactitud y precision generadas en el laboratorio, el célculo de los limites de
control superior e inferior de la media y la desviacidn estandar de porcentaje de recuperacion de al menos 20
datos:

Limite superior de control (LSC)= Promedio + 3 (desviacién estandar).
Limite inferior de control (LIC) = Promedio -3 (desviacion estandar).

Compruebe que el método es lo suficientemente sensible para satisfacer los objetivos de medicién para la
deteccion y cuantificacion mediante la determinacion del limite inferior del rango operativo.

Los criterios de aceptacion generados por el laboratorio para la Demostracion Inicial de la Capacidad (en
ausencia de criterios obligatorios establecidos) cumplirad con las siguientes pautas aceptables para los
criterios de porcentaje de recuperacion y porcentaje del coeficiente de variacion o desviacion estandar relativa
(% RSD), entonces: entre el 70 % a 130% de recuperacién y 10% RSD o % CV).
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El método debe ser suficientemente sensible como para cumplir con los objetivos de medicién para deteccion
y cuantificacién determinando el limite inferior del rango operacional.

Antes de asignar la tarea de llevar a cabo analisis rutinarios, el analista debe demostrar un nivel de desempefio
adecuado. Esto se logra mediante practicas supervisadas y finalmente con analisis satisfactorio de muestras
de control de calidad.

El Lider Técnico, Lider fisicoquimico, junto con el Oficial de Calidad son responsables de asegurar que el
analista tiene el nivel de desempefio adecuado (ver instructivo M-S-LC-1046 Supervision al Personal Del
Laboratorio). Ellos ejecutaran el programa de desempefio en el cual las pruebas de competencia se evalian
mediante el chequeo de analisis de muestras que son preparadas internamente bajo su direccion o muestras
adquiridas de una fuente externa independiente. Cada area del laboratorio debe participar en la prueba. Si el
ejercicio proporciona resultados que causan duda sobre el desempefio del método, El Lider Técnico, Lider
fisicoquimico, junto con el Oficial de Calidad y los responsables de la metodologia analitica investigaran la
situacion y decidiran las acciones correctivas a seguir. Los resultados de la auditoria de desempefio deben
documentarse archivarse. El Oficial de Calidad junto con el Coordinador se asegurara que las acciones
correctivas se realicen para la fecha limite concertada.

4.10.2.1 Demostracion continta de la capacidad

La demostracion de la capacidad continua, estandar de control de laboratorio o blanco fortificado en laboratorio,
se utiliza para asegurar las técnicas se mantienen bajo control mientras se analizan las muestras y separa el
rendimiento del laboratorio del rendimiento del método en la matriz de la muestra. La calibracion inicial debe
ser verificada con una solucion estandar de calibracion de segunda fuente. El estandar de control de laboratorio
utilizado para la demostracion continua de la capacidad generalmente puede ser de la misma fuente que el
estandar de calibracion inicial o de una fuente separada. Algunos métodos pueden requerir que las soluciones
de calibracién y adicion se verifiquen con una segunda fuente (externa). Los criterios para la verificacion deben
cumplir con lo establecido por los métodos de referencia. Adicionalmente, se deben analizar las muestras de
control de calidad (QCS) al menos una vez al afio.

4.10.2.2 Determinacion y aplicacion del Limite de Cuantificaciéon del método

En el instructivo de confirmacion o validacion de métodos analiticos M-S-LC-1038, se establecen los criterios,
la metodologia y los ensayos requeridos para la confirmacion o validacion de los atributos de los métodos de
andlisis utilizados en el Laboratorio.

El LCM se debe verificar de acuerdo a lo establecido por el método de referencia o al menos una vez al afio
para cada analito, analista e instrumento. Incluir todos los pasos de preparacion en la determinacion del LCM.
En general, aplique el LCM para informar los resultados de la siguiente manera (a menos que existan
restricciones reglamentarias o de clientes que indiquen lo contrario): < al valor confirmado.

* Informe los resultados entre LDM y LCM con la calificacion para el valor cuantificado dado.

* Informe los resultados por encima del LCM con un valor y su incertidumbre asociada si es necesario.

4.10.2.3 Analisis de Blanco de Reactivo o Blanco de Método (MB-BK)

Contiene agua tipo | y los reactivos (incluidos los conservantes) normalmente se procesa con la (s) muestra (s)
durante todo el procedimiento analitico. No contiene muestra real y por consiguiente no deberia contener el
analito de interés, pero debe contener todos los reactivos que se utilizan en el método de analisis, y ser sometido
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a las mismas condiciones y al mismo procedimiento que las muestras reales y los estandares. El blanco de
reactivo se utiliza para determinar si los reactivos y los pasos analiticos de preparacion contribuyen a la
incertidumbre de la medicion. Como minimo, incluya un blanco de reactivo con cada conjunto de muestra (lote).
Analice un blanco después del estandar de calibracion diaria y después de muestras altamente contaminadas
si se sospecha arrastre. Evalle los resultados del blanco de reactivo para la contaminacion. Si hay
contaminacion inaceptable presente en el blanco de reactivo identificar y eliminar la fuente.

Muestras analizadas con un blanco contaminado debe ser reprocesadas y volver a analizarse. Consultar el
método de eleccién para los criterios de aceptacion de reactivo en blanco especificos. Las pautas generales
para calificar los resultados de la muestra con respecto a la calidad del blanco de reactivo son las siguientes:

Si el blanco del reactivo es menor que el LDM y los resultados de la muestra son mayores que el LCM, entonces
no se requiere ninguna valoracién.

Si el blanco del reactivo es mayor que el LDM, pero menor que el LCM y los resultados de la muestra son
mayores que el LCM, entonces califique los resultados para indicar que se detectd analito en el blanco de
reactivo.

Si el blanco del reactivo es mayor que el LCM, reprocesé las muestras.

4.10.2.4 Analisis de controles, estandar de control de laboratorio / blanco enriquecido en laboratorio

Un blanco fortificado de laboratorio (BFL) o estandar de control de laboratorio es una muestra de agua (con
conservantes asociados) a la que se ha agregado una concentracién conocida del o (de los) analito (s) de
interés. Un blanco fortificado se usa para evaluar el rendimiento del laboratorio y la recuperacion del analito en
una matriz en blanco. Su concentracion debe ser acorde con las concentraciones analizadas en los lotes de
muestra. Preferiblemente, rote las concentraciones de BFL para cubrir diferentes partes del rango de trabajo.
Como minimo, incluya uno con cada conjunto de muestras (lote) (la definicion de un lote generalmente
corresponde a un un nimero de 20 muestras sin contabilizar los controles o de acuerdo a lo especificado por
cada método). Procéselo a través de todos los pasos de preparacion y analisis de muestras. Use una
concentracion agregada que sea minimo 10 veces el Limite de deteccion (LDM), pero menor o igual al punto
medio de la curva de calibracién, también cumple el propésito de verificar falsos negativos y para la verificacion
de LDM. Los limites de control para BFL de bajo nivel pueden ser variables, dependiendo del método, pero
normalmente se espera que sean del 50 al 150%.

Dependiendo de los requisitos especificos del método, prepare la solucién de adicién de la misma fuente de
referencia utilizada para la calibracién o de una fuente independiente. Evalle el BLF para el porcentaje de
recuperacion de los analitos agregados comparando los resultados con los limites especificados por el método,
los graficos de control u otros criterios aprobados. Si los resultados estan fuera de control, tome medidas
correctivas, incluida la re-preparacion y el nuevo analisis de las muestras asociadas, si es necesario. Use los
resultados para evaluar el rendimiento del lote, calcular los limites de recuperacién y trazar los graficos de
control.

Con cada lote de muestras se deben correr dos controles cuya concentracién esta previamente establecida en
el instructivo de ensayo, a menos que en el instructivo indique lo contrario. Normalmente, hay una concentracion
baja (cercana al LCM) y una concentracion alta. En los métodos electrométricos y de ICP se puede presentar
cierta inestabilidad en la lectura, el analista a su juicio puede verificar el comportamiento leyendo nuevamente
los controles. Con los resultados de los controles, el analista debe verificar si estan dentro de los limites
establecidos. Si no cumplen debe informar inmediatamente al Lider Técnico y Lider Fisicoquimico para discutir
sobre las probables causas y las acciones inmediatas a seguir.
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4.10.2.5 Matriz enriquecida por laboratorio

Una matriz enriquecida o fortificada de laboratorio (MFL) también llamada muestra adicionada es aquella a la
que se le agrega una cantidad conocida de analito (s) de interés antes de la preparacién de la muestra. Algunos
analitos no son apropiados para el andlisis. La matriz enriquecida o fortificada se usa para evaluar la
recuperacion del analito en una matriz de muestra. Si es factible y el método no especifica los requisitos de
frecuencia incluya al menos un adicionado con cada conjunto de muestras (lote). Agregue una concentracién
que sea al menos 10 veces el LCM menor o igual que el punto medio de la curva de calibracion, o un nivel
especificado por el método para la (s) muestra (s) seleccionada (s).

Preferiblemente use la misma concentracion que para el blanco fortificado de laboratorio (estandar de control)
BFL, para separar el efecto de la matriz del rendimiento del laboratorio. Prepare la matriz enriquecida o
fortificada a partir de la misma fuente de referencia utilizada para el BFL / LSC. Realice la adicion de tal manera
que las concentraciones de la muestra no se afecten negativamente a la recuperacion (preferiblemente ajuste
las concentraciones de matriz enriquecida o fortificada si la muestra conocida es mas de cinco veces la
concentracion).

Por ejemplo, si la muestra contiene el analito de interés, agregue aproximadamente tanto analito a la muestra
de MFL como la concentracion encontrada en la muestra conocida.

Para variables inmediatas que requieran MFL, se establece el analisis de minimo (una) 1 MFL semanalmente,
lo anterior obedece a que el volumen de muestras recibidas en el laboratorio y el contenido del recipiente genera
este tipo de limitaciones.

Evalle los resultados obtenidos para exactitud o porcentaje de recuperacion. Si los resultados estan fuera de
control, tome las medidas correctivas para rectificar el efecto de matriz, use otro método, use el método de
adicién estandar: el cual consiste en preparar los patrones con la misma muestra a analizar y afiadir una
cantidad conocida del analito a determinar en una alicuota determinada de muestra real se afiaden
concentraciones crecientes del analito en estudio, por ejemplo, de 0 a 5 unidades, del estandar puro del analito.
Se someten las n-alicuotas de muestras reales enriquecidas al proceso analitico, obteniéndose una sefial para
cada alicuota. Se representan las sefiales en funcion de la concentracién del estandar afiadido. Se obtiene una
recta de calibrado. La sefial sobre el eje de ordenadas es la que origina la muestra original.

La aceptacion del lote de muestra se basa en los resultados de los anélisis del estandar de control o blanco de
fortificado de laboratorio, en lugar de los duplicados, porque la matriz fortificada puede interferir con el
rendimiento del método, evalle los resultados con la ayuda de las cartas control.

4.10.2.6 Duplicado de la muestra / duplicado matriz fortificada por laboratorio LFM

Las muestras duplicadas se analizan aleatoriamente para evaluar la precision de forma continua o un duplicado
de matriz fortificada. Un duplicado es una segunda porcién de la muestra a la que se agrega una cantidad
conocida de analito (s) de interés antes de la preparacion de la muestra. Si se recolecta suficiente volumen de
muestra, esta segunda porcién de muestra se agrega y procesa de la misma manera que el estandar de control
o blanco fortificado LFM. Si no hay suficiente muestra para un duplicado, entonces use una porcién de una
muestra alternativa (duplicado) para recopilar datos sobre la precision.

Como minimo, incluya una muestra duplicada o un duplicado MFL con cada conjunto de muestras (lote),
procese de forma independiente a lo largo de toda la preparacion y analisis de la muestra. Evalle los resultados
duplicados para precision y exactitud (precisién solo para muestras duplicadas).
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Si los resultados duplicados estan fuera de control, tome las medidas correctivas para rectificar el efecto de
matriz, vuelva a preparar y vuelva a analizar la muestra.

Para cada lote de 20 muestras 0 menos, de acuerdo a lo que indique el instructivo de ensayo, el analista
seleccionara en forma aleatoria una muestra para correrla por duplicado. Ni el testigo ni el adicionado se deben
tomar como duplicado a menos que lo autorice el Lider Técnico, Lider Fisicoquimico o el Oficial de Calidad, en
casos especiales. Si la diferencia entre duplicados es mayor del 10% el analista debe repetir inmediatamente
el analisis de esa muestra por duplicado y dejar la anotacién correspondiente en la hoja de captura de datos.
Si persiste la diferencia, debe informarle inmediatamente al Lider Técnico y Lider Fisicoquimico.

4.10.2.7 Estandar interno

Los estandares internos se deben utilizar de acuerdo a lo que estipule el manual del equipo o las diferentes
técnicas analiticas como por ejemplo: en analisis organicos por cromatografia de gases / espectrometria de
masas (GC / MS), cromatografia liquida de alta resolucién (HPLC), cromatografia liquida / espectrometria de
masas (LC / MS), algunos analisis GC, algunos analisis de cromatografia ionica (IC) y algunos analisis de
metales por espectrometria de masas / plasma acoplado inductivamente (ICP / MS).

Un estandar interno es un analito exclusivo incluido en cada estandar y agregado a cada muestra o muestra de
extracto / digerido justo antes del analisis de la muestra. Los estandares internos deben imitar los analitos de
interés y no interferir con el analisis. Elija un estandar interno cuyo tiempo de retencidn o espectro de masa esté
separado de los analitos de interés y que eluya en un area representativa del cromatograma. Los estandares
internos se usan para controlar el tiempo de retencién, calcular la respuesta relativa o cuantificar los analitos
de interés en cada muestra o extracto / digerido de muestra. Al cuantificar por el método estandar interno, mida
todas las respuestas del analito en relacién con este estandar interno, a menos que se sospeche de una
interferencia. Si los resultados del estandar interno estan fuera de control, tome medidas correctivas, incluido
el re-andlisis si es necesario. Consulte el método de eleccion para estandares internos especificos y su
aceptacion criterios.

4.10.2.8 Muestra de control de calidad (QCS)

El laboratorio participa en muestras inter-laboratorio, las cuales son muestras ciegas (concentracion
desconocida) generadas externamente al menos una vez al afio. Estas muestras son procesadas por cada
analista encargado de la metodologia analitica, los resultados se comparan con los resultados de aceptacion
del laboratorio. Si los resultados de las pruebas no superan los criterios de aceptacion, se realiza una
investigacion del por qué y se toman medidas correctivas, se analiza un nuevo QCS y se repita este proceso
hasta que los resultados cumplan con los criterios de aceptacion.

4.10.2.9 Estandarizacion de Soluciones Titulantes

Cuando se trabaje métodos volumétricos, el analista debe valorar o estandarizar la solucién titulante el mismo
dia y en forma previa a la lectura de muestras. Si el mismo dia se va a procesar posteriormente otro lote de
muestras, ya no es necesario volver a valorar el titulante siempre y cuando esta solucién sea manejada
siguiendo las condiciones descritas en el instructivo de ensayo.
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4.10.2.10 Analisis de Testigos y Adicionados provenientes de campo.

Se realiza control de la posible afectacidn de las muestras por parte de las condiciones ambientales de muestreo
(incluyendo manipulacion por el recolector) y de la matriz analizada, mediante el envio a campo de testigo y
adicionado para las variables Nitritos, Nitratos, Amonio, Sulfatos, DQO y Fosfatos.

Estos controles de campo se procesan dentro de un lote de muestras aplicando el método de analisis
correspondiente y el resultado se expresa sin redondeo de cifras. Para el caso de los testigos, el contenido del
frasco (20 mL aproximadamente) se lleva cuantitativamente a un balén aforado de 500 mL con agua grado
reactivo, calidad especificada por el método y se completa a volumen.

Para los adicionados, el analista debe medir el volumen que llegé en la botella marcada como adicionado. Si la
muestra se filtra, mida el volumen antes de la filtracidn. Registre en la botella y en la hoja de captura de datos
el volumen medido, asi como la letra MayUscula que identifica cada frasco.

Para los testigos y adicionados, se digita codigo de la muestra, la fecha de analisis, y los resultados analiticos
que se solicitan en cada caso, se acepta una recuperacion entre 70 y 130%. Si no cumple, se marca el resultado
en la hoja de captura de datos y se advierte que ese dato no pasa el control de calidad.

Se lleva registro magnético de los resultados obtenidos para cada grupo de testigos y adicionados y de las
contra-muestras.

4.10.2.11 Analisis de soluciones acuosas para el control de calidad de campo (contra-muestra).

Sera realizado dentro de un lote de muestras de rutina por el analista encargado del método y por solicitud del
Lider Técnico o Lider de Analisis. Los resultados se deben registrar en la hoja de captura de datos con el
nombre Contra-muestra seguido de la letra mayuscula que identifica cada Testigo y Adicionado, Los anélisis se
hacen cuando se preparan y se envasan las soluciones y posteriormente cada tres (3) meses. El Lider de Grupo
de Analisis Fisico Quimico es el responsable de actualizar este archivo en el Bakup del servidor y tenerlo bajo
custodia.

En el caso de las contra-muestras se digita la fecha de preparacion, la fecha de andlisis y el resultado obtenido
en el analisis; la hoja de Excel tiene la férmula para el calculo del porcentaje de error. El error no debe ser mayor
del 10% (excepto DQO con %Error de acuerdo a la carta de control); en tal caso es necesario revisar fecha y
procedimiento de preparacion, repetir el analisis, y por ultimo volver a preparar la solucién.

4.10.2.12 Manejo de Patrones y Soluciones de Trabajo

Las soluciones patron (concentradas) se preparan con la frecuencia que su estabilidad lo requiera o cada vez
que se agoten, y se almacenan refrigeradas a < 5°C. Toda solucién patrén nueva debe ser verificada contra la
solucién patron precedente para garantizar la continuidad. Las soluciones estandar intermedias y de trabajo se
preparan como se especifica en los instructivos de ensayo de cada técnica, de tal manera que cubran los
diferentes intervalos analiticos. El tiempo de vida util de las soluciones intermedias depende principalmente de
la estabilidad del analito, de la matriz en que se preparan y de las condiciones de preservacion; las soluciones
de trabajo se deben preparar diariamente. Tanto los patrones como las soluciones intermedias tienen en el
rétulo la fecha de vencimiento la cual debe ser tenida en cuenta por cada analista y por ningin motivo debera
utilizar soluciones vencidas. En el momento de preparacion de las soluciones patron e intermedias, asi como
de los reactivos preparados para cada método analitico, la misma persona que los prepara debe hacer el
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registro en el formato M-S-LC-F064 Preparacidn de Soluciones. igualmente colocara el rétulo respectivo en el
frasco de almacenamiento.

4.10.2.13 Curvas de calibracion
Para las metodologias analiticas que utilizan curvas de calibracion, se tiene en cuenta lo siguiente:

Calibracion del instrumento: deje que se estabilice y realice la comprobacién del instrumento de acuerdo con el
método y el instructivo de manejo del equipo.

Las curvas de calibracion pueden ser lineales a través del origen, lineales no a través del origen, o no lineales
através o no a través del origen. Algunas funciones no lineales se pueden linealizar mediante transformaciones
matematicas (por ejemplo, log). Los siguientes criterios de aceptacién se recomiendan para diversas funciones
de calibracién.

Si se usa la regresion lineal, use el coeficiente de correlacion minimo especificado en el método. Si no se
especifica el coeficiente de correlacién minimo, se recomienda un valor minimo de 0.995. Compare cada punto
de calibracién con la curva recalculando su concentracion y obteniendo una diferencia porcentual <10% (sélo
si el método lo exige). Si alguna concentracion recalculada no esta dentro de los criterios de aceptacion del
método, identifique la fuente de valores atipicos y corrija antes de la cuantificacion de la muestra.

Verificacidn de calibracién: El analista utilizara un estandar a una concentracion cercana o en el punto medio
del rango de calibracion esta verificacion se realiza para confirmar el rendimiento del instrumento y demostrar
de esta manera que el rendimiento del equipo no ha cambiado desde la calibracion inicial. Esta verificacion se
realiza al iniciar la marcha analitica y después de cada 20 muestras (lote) o segun indique el instructivo de
ensayo.

Evalle el andlisis de calibracién-verificacidn en funcidn del coeficiente de variacion de los valores obtenidos en
la calibracion inicial o de puntos especificos en la curva de calibracién. Si la verificacion de calibracion esta
fuera de control, tome medidas correctivas, incluyendo re-analisis de cualquier muestra afectada. Consulte el
método de eleccién para conocer la frecuencia y los criterios de aceptacion para la verificacidn de calibracién.

Los métodos de andlisis, especifican el tipo de calibracion; nimero adecuado de niveles de estandares
analiticos para generar la curva de calibracion (el minimo numero se define en cada método). La concentracion
minima de calibracién corresponde al limite de cuantificacion del método.

4.10.2.14 Cartas de control de calidad ANEXO A

En el anexo del presente instructivo se indica las actividades a realizar en todo lo relacionado con el seguimiento
que se hace al desempefio de los métodos analiticos mediante el empleo de cartas de control (su disefio,
elaboracion, manejo, control, registro, estadisticas y acciones a tomar). Aplica a todos los métodos analiticos
en el laboratorio.

La persona encargada de la elaboracién, manejo, revisién y modificacion de las cartas de control, debe ser un
Profesional del Area Quimica, Biologia, Microbiologia y afines con experiencia en el manejo de cada uno de los
Métodos Analiticos que se siguen en el laboratorio. Cada analista es el encargado de registrar los valores en
las cartas de control para cada concentracion establecida.

Las cartas de control se establecen, para los blancos fortificados de laboratorio (LFM), estandares de control
de laboratorio patrones bajo y alto del rango de trabajo, seglin sea apropiado. Dichas cartas de control reflejan
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el desempefio de los métodos y permiten especificar limites de control definidos estadisticamente. Las cartas
de control las genera el Lider Técnico o el Lider de Fisicoquimica en formato digital y el analista las diligencia
en el momento de realizar los analisis. Cuando se exceden los limites de control, necesariamente se generan
intervenciones (por e]. repetir andlisis, lo cual sirve para verificar cualquier no-conformidad en el desempefio
del método). El limite de alarma es 2 desviaciones estandar y el de Control es de 3 desviaciones estandar.

o Limite superior e inferior de control, (LSC y LIC): es el valor a partir del cual se hace necesario hacer
seguimiento inmediato al método y tomar las acciones correctivas previstas. Este valor, de acuerdo
con los lineamientos y politica de calidad vigentes es de +10% con respecto al valor real o de
preparacion del control correspondiente. Se exceptlan algunos métodos para los cuales se ha
ampliado o se ha reducido este valor. Este limite se puede correlacionar con la desviacién estandar
para propositos estadisticos.

o Limite superior e inferior de alerta, (LSA y LIA): es el valor a partir del cual se hace necesario un
seguimiento preventivo por parte del analista sobre el método y su desempefio. Este valor corresponde
a 7% con respecto al valor real o de preparacion del control. Este limite se puede correlacionar con
la desviacidn estandar para propdsitos estadisticos.

Los graficos de control presentan un registro grafico al mostrar los resultados de control de calidad a lo largo
del tiempo para demostrar el control estadistico en una metodologia analitica y detectar cambios aparentes que
puedan afectar el control.

Las gréficas son herramientas esenciales para las metodologias analiticas que utilizan medidas de control de
calidad como exactitud y precision. Los tipos de graficos de control utilizados en el laboratorio son: graficos de
exactitud (medios) para muestras de control de calidad y graficos de precision (rango) para andlisis de
duplicados.

Nota: El analista debe revisar el grafico de control, no solamente la columna que muestra el limite de aceptacion
4.1.2 Control de calidad externo: participar en comparaciones entre laboratorios. Pruebas de inter-calibracion.

El control de calidad externo (pruebas inter-laboratorio o inter-calibracién) se define como: " La determinacion
del desempefio de cada laboratorio mediante la comparacidn con otros laboratorios.", con el control externo de
la calidad, se mide el error total de cada mensurando, porque la muestra de control, que es ciega para el
participante, se analiza una Unica vez. A largo plazo, cuando se dispone de todos los resultados del programa,
se puede medir el error sistematico o sesgo.

El laboratorio comparara el resultado que obtuvo con esa referencia. Para ello, el laboratorio calcula un indice
de precision llamado Z -score. Esto permite comparar los resultados obtenidos en estos ensayos inter-
laboratorios. Este indice debe ser monitoreado a través del tiempo para detectar posibles desviaciones o
problemas. Este tipo de control de calidad permite principalmente demostrar que el laboratorio proporciona
resultados comparables a otros laboratorios. Esta es una manera de verificar la exactitud de los resultados
proporcionados por el laboratorio.

El laboratorio, identifica, documenta y evalla los trabajos No—conformes de acuerdo con el procedimiento
Control del producto o servicio no conforme E-SGI-P003, se debe diligenciar el formato E-SGI-FO03 Formato
de Manejo de productos o servicios no conformes.
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El funcionario que identifica una oportunidad de mejora (no conformidad) se la comunica al Lider de grupo,
Lider Técnico, Lider Fisicoquimico y Oficial de Calidad, para determinen si se amerita levantar un trabajo no
conforme, en cuyo caso se deja constancia en el formato de Manejo de productos o servicios no conformes, en
el que se registra el analisis y seleccién de causas, la implementacion de acciones correctivas y el seguimiento.
El lider de grupo comunica al Oficial de Calidad y al analista responsable de la técnica para realizar una reunion
de calidad para su evaluacion.

El Lider de Analisis Fisicoquimico presenta la evaluacion recibida y se analizan en reunidn técnica las posibles
causas de producto no conforme en los resultados reportados, generando las acciones correctivas a seguir. El
laboratorio, identifica, documenta y evalua las No—conformidades en el documento E-SGI-FO03 Formato de
Manejo de productos o servicios no conformes con el fin de tomar las acciones correctivas del caso, de acuerdo
con el docuemnto E-SGI-P003 Procedimiento Control del producto o servicio no conforme, Control del producto
o servicio no conforme E-SGI-P003, garantizando la gestién del trabajo No conforme, con la identificacion de
sus causas, las acciones inmediatas, evaluacién de su importancia y la toma de decisiones sobre el producto
final.

RESULTADOS. REGISTRO DE DATOS.

El laboratorio realiza el seguimiento de la validez de los resultados de los ensayos analiticos. A continuacion,
se describe la manera de reportar los resultados.

1.2 EXPRESION DE RESULTADOS
1.2.2 Unidades

Se debe emplear el Sistema Internacional de Unidades (SI). Las unidades de concentracién para resultados
quimicos y fisicos generalmente se expresan en unidades de masa/ L; miligramos por litro (mg/L), si los valores
son menores, expréselos como microgramos por litro (ug / L) o como lo estipule cada método en particular.

Registre e informe todos los resultados analiticos al nimero apropiado de cifras significativas. Registrar con
dos cifras significativas, con excepcion de los instructivos de ensayo que indiquen lo contrario.

1.2.3 Redondeo

Para redondear se eliminan los digitos que no son significativos. Si se elimina un digito de valor 6, 7,8 09, se
aumenta el digito precedente en una unidad. Si se elimina un digito de valor 1, 2, 3, 0 4, no se altera el digito
precedente. Si se elimina el digito 5, se redondea el digito precedente al nimero par mas préximo (7,65 se
convierte en 7,6 y 7,75 en 7,8); si dicho digito 5 esta seguido de otros diferentes a 0, se aumenta el digito
precedente en una unidad (7,651 se convierte en 7,7y 7,751 en 7,8).

Como regla practica, cuando se multipliquen o dividan varios nimeros, redondear el resultado con el mismo
numero de cifras significativas que el factor con menos cifras significativas; cuando se suman o restan nimeros,
el limite en la cantidad de digitos que pueden reportarse lo establece el numero que posee la menor cantidad
de cifras decimales, y no necesariamente el de menos cifras significativas.

El analista no debe hacer redondeo de cifras en calculos intermedios ni en lecturas instrumentales, solamente
en el dato final a reportar.
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1.2.4Ceros Ambiguos

El digito 0 puede registrar un valor medido cero o servir simplemente como elemento de espaciado para situar
la coma decimal; los ceros situados a la izquierda de otros digitos nunca son significativos (por ejemplo, en
0,0017); los ceros situados entre digitos siempre son significativos (por ejemplo, en 10,05 o 307); los ceros
situados a la derecha de otros digitos pueden ser significativos o no serlo (por ejemplo, 20,0 0 170).

En ocasiones se eliminan ceros significativos sin una razon valida; por ejemplo, si se lee en una bureta 12,40
mL, debe registrarse como tal y no como 12,4 mL; el primer nimero indica que el analista se ha tomado el
trabajo de valorar la segunda cifra decimal, en cambio 12,4 mL indicaria una lectura méas bien descuidada de
la bureta.

No se registran datos en notacion cientifica, exceptuando el reporte de métodos microbiologicos

Al informar la concentracién de un analito, incluya no solo el nombre sino su equivalente, si las unidades de
concentracion estan en términos del equivalente. Un informe que solo da el nombre del analito incluye solo esa
entidad quimica.

1.2.5Trazabilidad Metrolégica

Para asegurar la trazabilidad de las mediciones en el LCA, se realizan a través de las actividades y registros
descritos a continuacion.

e  Uso de materiales de referencia adecuados y certificados para indicar la caracterizacién del material.

e  Calibracién de los instrumentos y equipos utilizados en los métodos de ensayos realizados por el
laboratorio, que contribuyan significativamente a la incertidumbre. (Certificado de Calibracion)

e Registros de evidencias cuantitativas que demuestren que la contribucién asociada a la calibracion del
instrumento no es significativa para los resultados de las mediciones y la incertidumbre de medicién del
ensayo. (informe de Validacion y estimacion de incertidumbre del método utilizado).

e  Participacién en un programa adecuado de comparaciones inter-laboratorio.

e Ladocumentacion sobre los reactivos, los procedimientos o el sistema analitico cuando la trazabilidad la
proporciona el proveedor o el fabricante.

Todos los registros asociados al cumplimiento de la trazabilidad metrologica se encuentran debidamente
almacenados. Cada analista es responsable de realizar su trabajo siguiendo los instructivos de ensayo,
diligenciando debidamente los formatos para asegurar que los resultados analiticos puedan ser facilmente
trazables y confiables.

2. VERIFICACION Y AUDITORIA DE DATOS ANALITICOS.

El control de calidad analitica durante las etapas de verificacidn y auditoria analitica de los datos obtenidos para
las muestras analizadas en el laboratorio, y que aplica para los formatos de captura se establecen y presentan
a continuacion.

7.1 PERSONAL RESPONSABLE DE EJECUTAR LA VERIFICACION Y AUDITORIA DE DATOS
ANALITICOS.
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Las personas encargadas de hacer la auditoria de captura de datos de laboratorio, deben ser Profesionales del
Area Quimica, Biologia, Microbiologia y afines con experiencia en el manejo de cada uno de los Métodos
Analiticos que se siguen en el laboratorio. Deben tener, ademas, conocimiento exacto del método que se esté
siguiendo en ese momento, sus puntos criticos, el calculo de resultados, y cualquier modificacion que se haya
realizado en el método.

La revision de los formatos de captura y la verificacion de los datos esta a cargo del Lider de Grupo de Andlisis
Fisico Quimico. La auditoria esta a cargo del Oficial de Calidad.

El formato de captura de datos debe tener 2 revisiones de calidad, las cuales se acreditan con el visto bueno
del Lider Técnico, Lider Fisicoquimico u Oficial de Calidad (OC). Cuando el Lider Técnico, Lider de andlisis
fisico Quimico o el oficial de Calidad sean quienes hacen el andlisis 0 estan ausentes, la revision de calculos
la auditoria la realiza otro funcionario que conozca la técnica.

2.2 REVISION Y VERIFICACION DE DATOS ANALITICOS

El proceso se inicia cuando el analista responsable de analizar unas muestras, siguiendo el método establecido,
le solicita al Lider de Grupo de Andlisis Fisico Quimico, Oficial de Calidad o funcionario designado para tal fin,
el formato o los formatos que se necesitan para el registro de datos. En los casos en que el equipo de lectura
genere el reporte, el encabezado de dicho reporte debe contar con el visto bueno del Lider de Grupo de Analisis
Fisico Quimico y del Oficial de Calidad.

Los analistas entregan los con su firma o iniciales y con un nimero de hoja consecutivo dado por el oficial de
calidad; también registra, en ese momento, dicha entrega en el formato M-S-LC-F015 cadena de control y
vigilancia de formatos y registros donde se consigna la fecha de entrega al analista.

Una vez efectuados los andlisis y diligenciado el formato de captura, el analista entrega el formato al Lider de
grupo de Analisis Fisico Quimico, Lider Técnico u Oficial de Calidad, quien verifica que la cadena de custodia
esté firmada por el analista y de ser asi lo firma y lo fecha para dejar constancia de recibido y da inicio al proceso
de revisidn y verificacion.

2.3 REVISION GENERAL

En cada hoja de captura de datos debe aparecer la informacién basica que permita identificar claramente cémo
se hizo el analisis. En general, los datos basicos son los siguientes, pero para algunos formatos puede variar
ligeramente:

e Numero de la hoja (consecutivo) con la firma autorizada.

e Nombre del Método Analitico utilizado. EI nombre debe ser el que figura en el instructivo de ensayo de la
técnica analitica correspondiente. Si el nombre es muy largo se puede escribir el nombre del analito
acompafiado del codigo del Instructivo. (Ejemplo: DBO5, M-S-LC-1025).

e Equipo utilizado. Se debe precisar de tal forma que no deje dudas sobre cudl aparato se utiliz, en el caso

de que haya mas de una unidad en el laboratorio.

Resolucion Instrumental (cuando aplique).

Forma de lectura unidades en que reporta el equipo.

Nombre claro y firma del funcionario que efectu¢ los analisis.

Fecha en que se efectud el analisis.

Matriz ambiental (solamente en caso que no esté mencionado en el nombre del método).



Codigo: MS-LC-1051
@ Version : 01
) INSTRUCTIVO DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD  [Fecha: 01/11/72018
IDEAI Hissggity=ese ANALITICA.
Pagina: 17 de 40

Limite de deteccion del método (LDM).

Intervalo de aplicacién del método.

Informacidn sobre la calibracién y desempefio del método (estandares, blancos, controles).
Condiciones Instrumentales (cuando aplique).

Se debe diligenciar toda la informacién solicitada en cada formato.
2.4 CONTROL DE CALIDAD Y APLICACION GENERAL DATOS ANALITICOS.

Verifique que el analista utilizé la curva de calibracion vigente para el método utilizado. Para esto se consulta
el archivo digital disefiado para tal fin.

Verifique que con el lote de muestras analizadas se corrieron los controles analiticos establecidos en la técnica
analitica y que estan dentro de los limites aceptables en las cartas de control. Verifique que el analista registro
estos datos en la carta de control correspondiente.

Verifique que se hizo por lo menos un duplicado de muestra, por lote de analisis.
2.5 CONTRA MUESTRAS, TESTIGOS Y ADICIONADOS

Se lleva control mediante el envio a campo de testigo y adicionado para Nitritos, Nitratos, Amonio, Sulfatos,
DQO y Fosfatos. Se analizan contra muestras de testigos y adicionados para verificar periodicamente la
concentracion real de los mismos en el laboratorio antes de ser enviados a campo. Los analisis se hacen cuando
se preparan y se envasan las soluciones y posteriormente cada tres (3) meses.

Se lleva registro magnético de los resultados obtenidos para cada grupo de testigos y adicionados y de las
contra muestras. El Lider de Grupo de Analisis Fisico Quimico es el encargado de llevar estos registros en la
plantilla disefiada para tal fin.

En el archivo mencionado existe una hoja para cada variable e incluye testigos y adicionados y una hoja para
las contra muestras. En el caso de las contra muestras se digita la fecha de preparacion, la fecha de analisis y
el resultado obtenido en el andlisis; la hoja de Excel tiene la férmula para el calculo del porcentaje de error. El
error no debe ser mayor del 10%; en tal caso es necesario revisar fecha y procedimiento de preparacién, repetir
el analisis, y por ultimo volver a preparar la solucién.

Para los testigos y adicionados, se digita codigo de la muestra, la fecha de analisis, y los resultados analiticos
que se solicitan en cada caso. La hoja calcula el % de Recuperacion del testigo y del adicionado. Se acepta
una recuperacion entre 70 y 130%. Si no cumple, se subraya en la hoja de captura de datos y se advierte que
ese dato no pasa el control de calidad.

2.6 CIFRAS SIGNIFICATIVAS

Los resultados se expresan con dos (2) cifras significativas, con excepcién de los instructivos que indiquen lo
contrario.
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2.7 DUPLICADO

Se calcula el promedio de los dos resultados y se reporta digita en la base de datos. Debe existir un duplicado
por cada lote de muestras. Para lotes con mas de 20 muestras, se debe procesar un duplicado por cada 20
muestras sin contar los controles.

2.8 MUESTRAS POR DEBAJO DEL LIMITE DE CUANTIFICACION

Cuando la concentracion de una muestra quede por debajo del Limite de Cuantificacion del Método (LCM), se
debe escribir como resultado < (valor del LCM).

2.9 REPORTE DE CURVAS DE CALIBRACION

Para las técnicas analiticas que lo permitan y que tengan curva de calibracion, se tiene en medio magnético un
archivo de tales curvas donde se debe actualizar la curva para cada analito y de esta manera se cuenta con el
historico de las mismas. El Lider de Grupo de Andlisis Fisico Quimico es el responsable de llevar estos registros
en el archivo disefiado para tal fin.

En cada hoja se debe llenar la informacién de cada columna (Fecha de la curva, pendiente, correlacion,
analista, lectura instrumental méxima permitida).

ANEXO A
Elaboracion de cartas de Control.

Gréfico de Exactitud (Medios): este grafico se utiliza en el laboratorio para los blancos fortificados de
laboratorio (LFM) o estandares de control de laboratorio que hace referencia a los patrones bajo y alto del rango
de trabajo de cada metodologia analitica. De igual forma se utilizan para la matriz fortificada o muestra
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adicionada o enriquecida (LFM). Se construye a partir del promedio y desviacién estandar de un nimero
especifico de 20 mediciones.

El gréfico de exactitud incluye niveles o limites de advertencia superior e inferior (LSA -LIA) y niveles o limites
de control superior e inferior (LSC- LIC). La practica comun es usar 2 desviaciones estandar (s) para los (LSA
-LIA) y 3 desviaciones estandar (s) para los (LSC- LIC). Estos limites calculados no deben exceder los
requeridos en el método. El valor, de la desviacion estandar, debe ser la desviacion estandar promedio derivada
de una serie de ejecuciones de pruebas analiticas realizadas antes de establecer un grafico de control. El
numero de mediciones (20 n) utilizadas para determinar la desviacion estandar estimada se especifica en
relacion con los limites de confianza estadistica de 95% para niveles o limites de advertencia y 99% para niveles
o limites de control.

linea de control superior
+3s +35 » P LSC
+2. +2¢ . linea de 2viso superior ® [SA
+1s +ls o °
Y X
X ° e e
-ls -ls o
=25 -2s : . . ® LIA
linea de aviso inferior
-35 -35 LIC

linea de control inferior

Limite Superior de Control (LSC)= Media + 3s  Limite Inferior de Control (LIC)= Media - 3s
Limite Superior de Alerta (LSA) = Media + 2s  Limite Inferior de Alerta (LIA)= Media - 2s

Se realiza el grafico de exactitud utilizando los valores calculados para la media y la desviacion estandar o, en
su defecto, el porcentaje de recuperacion. (La recuperacion porcentual es necesaria si la concentracion varia).
Construya un gréfico para cada método analitico. El control de calidad especifico de la matriz puede requerir
graficos de control separados por matriz. Ingrese los resultados en el grafico cada vez que se analiza el control
de calidad. Es aconsejable volver a calcular la estimacion inicial de la desviacion estandar (s) cuando el niumero
de ensayos llegue a 50 resultados.

Gréafico de Precision (Rango): este grafico se utiliza en el laboratorio para el duplicado de la muestra, y
duplicado de la matriz fortificada (LFMD). El grafico de precision se construye a partir del promedio y la
desviacion estandar de un nimero de 20 mediciones a las cuales se les determina la diferencia porcentual
relativa % RPD para el analito de interés.

Si se conoce la desviacion estandar del método, utilice los factores de la Tabla 1020: | para construir la linea
central y LC (Limite de control y LA (Limite de Advertencia) como en la Figura 1020: 2. El acuerdo perfecto
entre repeticiones o duplicados da como resultado una diferencia de cero cuando los valores se restan, por lo
que la linea de base en el grafico es cero. Por lo tanto, para gréaficos de precision, solo los WL superiores y los
CL superiores son significativos. La desviacion estandar se convierte en el rango por lo que los analistas
necesitan solo reste los dos resultados para trazar el valor en la tabla de precision. El rango promedio se calcula
como:
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R=d2S

El nivel o limite de control superior (LCS) B B
LCS= R#+3s(R)= D4 R
El nivel de advertencia o alarma superior (LAS) y

LAS= R+s(R)= R +-(D4 R— R)

wil N

Donde:

R = Rango promedio.

d2 = factor para convertir la desviacion (s) al rango promedio 1.128 para duplicados.
s (R) =desviacion estandar del rango
D4 = factor para convertir el rango medio a LCS 3.267 para duplicado.

NOTA: Cuando los valores bajos del limite de control LC y del limite de alerta LA son negativos, registre el
valor como cero porque el valor del rango, R, es positivo por definicién.

Un grafico de precision es bastante simple cuando se utilizan analisis duplicados de un estandar (Figura 1020:
2). Para andlisis duplicados de muestras, la grafica parecera diferente debido a las variaciones en la
concentracion de la muestra. Si una RSD constante en la concentracidn se supone un rango de interés, luego
R, 4 R, efc., pueden calcularse como se indicd anteriormente para varias concentraciones, una curva suave
dibujada a través de los puntos obtenidos, y un rango aceptable para duplicados determinados (Figura 1020:
3). Una mesa separada, como sugerida debajo de la figura, sera necesaria para rastrear la precision en el
tiempo.

4.10.2.14.1 Evaluacion de las Cartas Control

Trimestralmente o cuando los resultados de las mediciones de un parametro bajo estudio asi lo requieran,
determinar el promedio, la desviacion estandar y el coeficiente de variacion para cada conjunto de resultados
de los procedimientos analiticos. Cuando el nimero de ensayos llegue a 20, se construye la siguiente carta de
control con los datos obtenidos de la anterior carta..

4.10.2.14.2 Manejo de las cartas de control

Una vez elaboradas las cartas de control estas permanecen en medio magnéticas para imprimirlas cuando se
requieran. El Lider de Grupo de Andlisis Fisico Quimico o El Lider Técnico es el encargado de elaborar y
actualizar las cartas de control.

Las cartas de control deben mantenerse actualizadas y se debe diligenciar en digital para su correspondiente
analisis y evaluacion por parte del Lider de Grupo de Andlisis Fisico Quimico, de esta manera se asegura que
el control de calidad de los gréficos de control (cartas de control) se revisen y se modifiquen de acuerdo a la
tendencia del analito con el tiempo.
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4.10.2.14.3 Registros en Cartas de Control

Los datos de control para cada metodologia analitica se llevan en una carta de control separada y numerada
con un nimero consecutivo por método, El valor de la concentracidn para cada control esta definido y aparece
en el instructivo vigente del método analitico.

Para el registro de cartas de control tan pronto como el analista termine el proceso de analisis, calculo de datos
y diligenciamiento total de la hoja de captura de datos del analito, debe registrar en la carta de control
correspondiente, los valores obtenidos para los blancos fortificados de laboratorio (LFM) o estandares de
control, matriz fortificada o muestra adicionada o enriquecida (LFM), duplicados de muestras y fortificados si
asi lo indica el método analitico. El analista debe diligenciar en forma completa cada carta de control.
Normalmente se corren dos (2) controles con cada lote de muestras, uno de baja concentracién y uno de alta
concentracion. Se debe registrar el valor exacto, tomado del equipo de medicidn. Los valores se registran sin
redondeo de cifras y verificando en primera instancia si estan dentro de los limites de control (LSC y LIC). Si
uno de los dos controles cae por fuera de estos limites, debe informar inmediatamente al lider técnico, lider de
analisis o al Oficial de calidad, para tomar las acciones del caso.

Los formatos con los que cuenta el laboratorio para el registro de los datos de control de calidad para cada
analito son:

M-S-LC-F055 Formato cartas control exactitud.
M-S-LC-F056 Formato cartas control precision.
M-S-LC-F057 Formato cartas control recuperacion y duplicados.

Estos formatos deben ser diligenciados en su totalidad, algunos analitos segun los controles de calidad no les
exigen duplicados ni matriz fortificada, verifique en el instructivo de ensayo los criterios de calidad y utilice el
formato adecuado para reportar el control de calidad del analito.

4.10.2.14.4 Registro de los datos en medio magnético

En medio magnético y en el mismo archivo donde se encuentran las graficas de las cartas de control para cada
método, se llevan el registro de los valores obtenidos experimentalmente en cada ensayo y para cada control.
El archivo contiene una hoja en Excel codificada con los siguientes datos especificos del analisis dependiendo
del formato utilizado para el control de calidad se encontraran los siguientes items:

 Metodologia analitica (se debe colocar el método, cédigo del instructivo de ensayo)

Metodologia SM 5210B. DETERMINACION DE DEMANDA BIOQUIMICA DE OXIGENO 5
analitica DIAS - M-S-LC-1020

e Promedio (X), Desviacion estandar (S), (2S), (3S), Lectura, fecha de anélisis (dd/mm/aaaa), codigo de
muestra / LFB-Estandar de control / % Recuperacion / Alerta superior — alerta inferior / Alerta de control
superior — Inferior / Resultado mg/L / Duplicado mg/L / % RPD / Concentracién estandar / Concentracion
adicionada / volumen —final -muestra / alicuota para fortificar / concentracién final / Aceptacion /Analista /
VoBo revisién.

e Concentracion del Blanco fortificado de laboratorio 0 estandar de control (LFB), o pautas aceptables para los
criterios de porcentaje de recuperacion y desviacion estandar relativa (% RPD).

70 a 130% de recuperacion y 10% del porcentaje de la diferencia relativa %(RPD), si el método indica lo
contrario se debe digitar lo indicado en el instructivo de ensayo.
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La hoja calcula el porcentaje de error para cada corrida del control, permite calcular, para una poblacién
dada de resultados, los pardmetros estadisticos que se requieren como la desviacion estandar (s), entre

otros.

4.10.2.14.5 Analisis de las Cartas Control

Cuando se exceden los limites de control, necesariamente se generan intervenciones (por ej. Repetir analisis,
lo cual sirve para verificar cualquier trabajo no conforme en el desempefio del método). El limite de alarma es

2 desviaciones estandar y el de control es de 3 desviaciones estandar.

Si los Limites de alerta estan en el nivel de confianza del 95%, entonces un promedio de 1 de 20 puntos
excederia ese limite, mientras que solo 1 de cada 100 en promedio excederia los Limites de control.
Hay una serie de "reglas" (por ejemplo, Western Electric) que se pueden usar para examinar los datos del
grafico de control en busca de tendencias y otros cambios aparentemente fuera de control en el rendimiento

del método.

REGLAS DE WESTERN ELECTRIC: Se considera que el procedimiento analitico se encuentra fuera

de control cuando:

3. Un punto de datos individual cae fuera del limite 30 desde la linea central (es decir, cualquier punto que

quede fuera mas alla del limite de control superior o inferior)

Rule 1: Any point beyond Zonas A

4. Dos de tres puntos consecutivos caen mas alla del limite 20 (en la zona A 0 més alla), en el mismo lado

de la linea central.

Rule 2: two out of three consacutive
points fall Zona A or beyond

LCL

x|

LCL

5. Cuatro de cada cinco puntos consecutivos en la zona de alerta.
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Rule 3: Four out of five consecutive
points fall Zone B or beyond

[ ¥ L= I

x|

LCL

6. Nueve puntos consecutivos caen en el mismo lado de la linea central (en la zona C 0 mas alla).

Rule 4: MNine consecutive points on
the same side of canter line (mMmaan)

X

Para analizar graficos de control. Las siguientes son pautas tipicas, basadas en estos parametros
estadisticos:

o Limite de control: si una medida excede un Limite de control superior o inferior (LC), repetir el analisis de
inmediato. Si después de repetir la marcha, la medida de repeticion esta dentro LC, continuar el anélisis; si
excede el LC, suspenda los analisis y corrija el problema. Informe al Lider Fisicoquimico o al Oficial de
Calidad.

e Limite de advertencia: si dos de cada tres puntos sucesivos superan un Limite de alerta (LA) superior o
inferior (LSA -LIA), analice otra muestra. Si el siguiente punto esta dentro del LA, continue con los analisis;
si el siguiente punto excede el LA, evalle el posible sesgo y corrija el problema. Informe al Lider Técnico,
Lider Fisicoquimico o al Oficial de Calidad si lo anterior persiste.

o Desviacion estandar: si cuatro de los cinco puntos sucesivos exceden 1s, o estan en orden decreciente o
creciente, analice otra muestra. Si el siguiente punto es menor que 1s, 0 cambia el orden, continte con los
analisis; de lo contrario, suspenda el analisis y corrija el problema.

o Tendencias: si siete muestras sucesivas estan en el mismo lado de la linea central, interrumpa el analisis
y corrija el problema. Las consideraciones anteriores se aplican cuando las condiciones estén por encima
o por debajo de la linea central, pero no en ambos lados (por ejemplo, cuatro de cinco valores deben
exceder + 1s 0 - 1s). Después de corregir el problema, vuelva a analizar las muestras analizadas entre la
ultima medicion en control y fuera de control.

Otra funcién importante de los graficos de control es evaluar las mejoras en la precision del método. Si las
mediciones nunca o rara vez exceden el limite de alerta en los graficos de exactitud y precision, vuelva a
calcular el Limite de alerta y el Limite de control utilizando los 10 0 20 datos mas recientes. Las tendencias
en precision se pueden detectar antes si se mantienen promedios de 10 a 20. Las tendencias indican un
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error sistematico; el error aleatorio se revela por exceder aleatoriamente los Limites de alerta (LA) o Limites
de Control (LC).

Grafica de control con datos fuera de control (Mitad Superior).

Repita el analisis por encima del LC

=& 1 da 5 puntos sucesivos por encima del nivel 18
= 3 puntos de analisis sucesivos arriba X
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El laboratorio debe tomar las medidas correctivas rapidamente para determinar y eliminar el origen del error.
El analista No reporta datos hasta que la causa del problema sea identificada, corregida o calificada. La
calificacion de los datos no elimina la necesidad de tomar acciones correctivas, pero permite a los analistas
informar datos de calidad conocida cuando es imposible 0 poco practico volver a analizar la (s) muestra (s).
Mantenga registros de todos los eventos fuera de control, las causas determinadas y las medidas correctivas
tomadas. El objetivo de la accidn correctiva no es solo eliminar dichos eventos, sino también reducir la repeticion
de las causas.

Calificadores de datos
Analito encontrado en el blanco de reactivo. Indica posible contaminacion. Verifique el
material utilizado y repita el analisis.
El valor de la concentracion o sefial reportada excedio6 el rango de trabajo o la méxima
sefal del estdndar mas alto de la curva (por ejemplo absorbancia).
No se cumplieron ciertos criterios de Control de Calidad.
Componentes organicos tentativamente identificados. Se necesita confirmacién.
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Precision no determinada.

Resultados de muestra rechazados debido a deficiencias graves en el control de calidad
o el rendimiento del método. Es necesario repetir el analisis.

Recuperacion no determinada.

Compuesto fue analizado, pero no detectado.

Los limites de control establecen estadisticamente que el 99 % de los datos caen en ese rango, y la posibilidad
que una medida caiga entre la media £ 3s. La probabilidad que el dato este fuera de control estadistico, es del
1 %, por lo cual si esto ocurre existen causas asignables al hecho. El anélisis debe detenerse y realizar las
correcciones correspondientes.

Los limites de advertencia establecen que existe un 95 % de probabilidad que una medida esté entre estos
limites.

Los datos de control de calidad que estan fuera de los limites de aceptacién o exhiben una tendencia son
evidencia de un error inaceptable en el proceso analitico.

La accidn correctiva comienza cuando los analistas son responsables de saber cuando el proceso analitico esta
fuera de control. Los analistas deben iniciar acciones correctivas y reportar al Lider técnico, Lider Fisicoquimico
u Oficial de Calidad, cuando una verificacién de control de calidad (CC) excede los limites de aceptacién o
exhiben tendencias y deben reportar un evento fuera de control (ejemplo: datos atipicos, fallas en el tiempo de
espera, pérdida de muestra, mal funcionamiento del equipo y evidencia de contaminacion de la muestra o
cualquier evento que ).

A continuacion, se describen las acciones correctivas recomendadas para los datos de control de calidad no
aceptados:

e  Revisar los calculos o errores de transcripcién. Corregir los resultados si se produjo algun error.

o  Determinar si la muestra se prepar6 y analizd de acuerdo con el método aprobado y el instructivo de
ensayo vigente, si no, preparar y analizar nuevamente.

e  Comprobar los estandares de calibracién con un estandar diferente o material de referencia. Si fallan los
estandares de calibracién, volver a preparar los estandares de calibracion o verificar el instrumento y volver
a analizar las muestras afectadas.

o  Siuna estandar falla, analizar otro. Si el segundo también falla, comprobar el material de referencia de
forma independiente. Si el segundo estandar cumple con los criterios establecidos, analizar nuevamente
las muestras afectadas.

e  Si una muestra adicionada no cumple, comprobar el estandar. Si el estandar cumple con los criterios

establecidos calificar los datos para la muestra adicionada, usar otro método o la muestra adicionada.

Si una muestra adicionada y el estandar no cumplen, analizar de nuevo las muestras afectadas.

Si el blanco de reactivo no cumple, analizar otro blanco.

Si el segundo blanco de reactivo falla de nuevo, preparar todo y analizar otra vez todas las muestras.

Si el estandar de referencia o la adicién del estandar de concentracién conocida falla, pero no hay errores

de calculo o de resultados, analizar otra vez las muestras afectadas.
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ANEXO B
6.2 METODOS, ESPECIFICACIONES Y PUNTOS CLAVE DE CONTROL

Las especificaciones generales de los métodos se encuentran en el documento E-PI-F007 Formato Lista
Maestra Documentos

7.10.1 Demanda bioquimica de oxigeno - 5 dias

Verifique las fechas de lectura (5 dias entre los dos datos de OD)
Verifique la T =20 £3°C, para todas las lecturas.

Consumo de oxigeno del blanco < 0.2 mg/L.

Consumo del agua + indculo 0.6 — 1.0 mg/L

DBOs del estandar = 198 + 30.5 mg/L (167.5 — 228.5)

Verifique que se han utilizado solo los datos que cumplen con:
OD residual > 1 mg/L

Consumo de OD > 2 mg/L
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e Promedie las diluciones de la muestra que se encuentran entre el 30% de la diferencia.

La DBO se calcula mediante:

(D1—D2) — ((S)Vs)

DBO, (mgO,/L) = .

Dénde:

D1= Oxigeno Disuelto de la muestra diluida inmediatamente después de la preparacidn, mg/L (oxigeno
disuelto inicial).

D2= Oxigeno Disuelto de la muestra diluida después de 5 dias de incubacién a 20°C, mg/L (oxigeno
disuelto final).

S= Absorcion de oxigeno de la semilla, A OD / mL suspension de semilla afiadida por botella.

Vs= Volumen de la semilla en la botella Winkler, de 300mL.

P = Fraccion volumétrica decimal de la muestra utilizada; dilucion 1/P factor.

D1-D2 = Agotamiento debera ser = 2
S=(~entre 0.6-1)* Vs =vol. de semilla/ 300 mL de la botella.
P= Volumen de la muestra / 300 mL.

Cuando todas las diluciones den como resultado un OD residual de <1.0 mg/L, seleccione la botella que
tiene la mas baja concentracién de oxigeno disuelto (mayor dilucion — alicuota mas representativa), para
reporte el dato.

El valor para digitar sera el promedio de las determinaciones validas de acuerdo a las condiciones anteriores.
El Reporte de los resultados de DBOs mg O, / L se debe realizar con nimeros enteros.

6.2.2 Amonio por electrodo selectivo de amoniaco (EQUIPO ORION 920A)

e Resolucion: 0.0001 mg/L

e Intervalo de lectura: 0.04 — 100 mg/L

e Pendiente: -54 a - 60 mV

El funcionamiento del electrodo se verifica mediante la condicion de que la diferencia entre las lecturas en mV
para estandares que difieran en concentracion en un nivel de magnitud (1 y10, 10 y 100), esté entre 54 y —-60
mV.

6.2.3 Turbiedad

e Elequipo se calibra con 0,02-10 y 100 NTU.
e Verifique los resultados para los controles de 10 y de 100 NTU.

6.2.4 Sulfatos

e Verifique los resultados para los controles.
e Verifique los datos de las carta control.
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6.2.5 Metales por espectroscopia ICP plasma de absorcion atomica

Verifique las condiciones de operacién para el equipo y para cada elemento de acuerdo al método
estandarizado.

Verifique que los coeficientes de correlacion de la curva sean superiores a 0.995

Verifique que los blancos estén por debajo del LCM.

6.2.6 Solidos suspendidos totales.

Observe el comportamiento de los controles y de duplicado de muestras.
Verifique que no haya una diferencia mayor de 0.5 mg entre el Peso 1y el Peso 2.
Verifique los célculos dato a dato.

Peso residuo seco (mg) = (Peso Final 2 - Peso 2a tara) g * 1000

6.2.7 Espectrofotometria UV-VIS: nitritos, nitratos, fosfatos, fenoles, SAAM

Verifique que se ha trabajado en la curva de calibracién vigente (el método), intervalo, LDM.
Comportamiento de controles y duplicados.

Verifique que las absorbancias estén dentro del intervalo de calibracion.

Para nos, la méxima absorbancia permitida a 275 nm es 0.2 y para 220nm es 1.2 si pasa este valor es
necesario diluir la muestra.

6.2.8 Demanda quimica de oxigeno, DQO.

Resolucién de la bureta digital: 0.002 mL. Capacidad: 20 mL

LDM: 10 mg/L

Promedio de blancos sin digestion para el calculo de la normalidad del FAS

Promedio de blancos con digestion para aplicar en la férmula de célculo de la DQO: Bk

DQO =|[( Bk - Lectura ) * [FAS] * 8000] / Alicuota
6.2.9 Sulfuros (Volumetria retroceso)

e Bureta de vidrio de 10 mL. Resolucion 0.02 mL
e Verificar los célculos.

SULFUROS = [(mL yodo *[yodo]) — (mL Na»S203 * [Na2S,03]) *16000] / Alicuota
6.2.10 Color

e Duplicado de muestras.
e Verifique que, en los resultados, se tengan en cuenta las diluciones que se hagan.
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6.2.11 Alcalinidad

Resolucion de la bureta digital: 0.02 mL. Capacidad: 20 mL
Verifique la férmula y la hoja de célculos de acuerdo al método
6.2.12 Dureza

Resolucién de la bureta digital: 0.02 mL. Capacidad: 20 mL

Se revisa la valoracion del EDTA 0.0100 M

Se revisa los tres (3) blancos

Patrones de control Dureza total: 50 mg CaCO3/L y 500 mg CaCO3/L
Patrones de control Dureza calcica: 1.0 mg Ca/L y 100 mg CalL
Patrones de control Dureza magnésica: 6.0 mg Mg/L y 60 mg Mg

6.2.13 Cloruros

Resolucion de la bureta digital: 0.02 mL. Capacidad: 20 mL
Resolucién de la bureta digital: 0.001 mL. Capacidad: 10 mL
Intervalo: [1- 1000] mg/L

LDM: 1.0 mg/L

Patrones de control: 10 mg/L y 500 mg/L

6.2.14 Coliformes

e Verifique que la Temperatura = 37+1°C, Bk = OK; MEDIO = OK; Verifique los exponentes.

e Verifique que CT > E. COLI.
6.2.15 Aceites y Grasas

e Para extraccion Liquido - Liquido: LDM = 2.0 mg/L.
e Para extraccién Solido — Liquido: LDM = 3.0 mg/L.
o \Verifique % de recuperacion.

6.2.16 Cianuros

Resolucién: 0.0001 mg/L

Intervalo: 0.1 — 10 mg/L

Forma de lectura: mV y mg/L

LDM =0.10 mg/L

Pendiente: -35 a -65 (por lo general queda entre -55 a —60)

6.2.17 Acidez

ACIDEZ (mg/L CaCOs) = (VNaOH * NNaOH * 50046) / Volumen de Muestra
También (50040)
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NNaOH=A*B/204.2*C
Donde;

A: g de biftalato pesados para 1 Litro
B: Alicuota (mL) de biftalato tomada para la titulacion

C: Volumen (mL) de solucion de NaOH gastados.

6.3 OBSERVACIONES A LA HOJA DE CAPTURA

Escriba en el formato toda observacién procedente y que se considere necesaria para el cumplimiento de los
requerimientos de calidad. Firme la hoja y registre la fecha de verificacion y revision. Informe personalmente al
analista sobre cada una de las observaciones.

En caso de muestras a repetir, utilizar el documento M-S-LC-F033 Formato Control Repeticion de Muestras y
solicitar que el analista firme dicho formato para dejar constancia de enterado.

8. AUDITORIA DE DATOS ANALITICOS

El proceso de auditoria consiste en una segunda revision de los formatos analiticos por parte del Oficial de
calidadj2 Con estas dos revisiones se puede asegurar que se han cumplido con los requisitos del sistema de
calidad del laboratorio y los datos pueden ser digitados.

De acuerdo a las observaciones registradas y a su criterio técnico, los responsables de la segunda revision
pueden revisar mas a fondo cualquier paso del proceso, como por ejemplo el diligenciamiento de las cadenas
de custodia, diligenciamiento de las cartas de control, formatos de anélisis anteriores, etc.

¢ Encaso de dudas con respecto a las observaciones del Lider de Analisis Fisico Quimico, el Oficial de calidad
puede hablar con él y si es necesario con el analista.

o El Oficial de Calidad registra sus observaciones en el formato y su firma con la fecha, lo cual indica que el
formato pasa al proceso de digitacion de los datos.

El laboratorio evita la digitacion de trabajo No Conforme en la base de datos, mediante la verificacion de datos
analiticos por parte del Lider Técnico, Lider de Fisicoquimica y el Oficial de Calidad, los cuales autorizan con
su firma la digitacion de cada dato analitico producido.

Los calculos en los registros originales y la transferencia de datos a la base de datos del laboratorio en el
mddulo correspondiente y estan sujetos a chequeos de personal autorizado.

Los anteriores lineamientos garantizan la proteccion, integridad, confidencialidad, transmision y procesamiento
de los datos analiticos.
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9. ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD DE LOS RESULTADOS DE ENSAYO

El aseguramiento de la calidad de los resultados, se lleva a cabo mediante la aplicacion del instructivo de
aseguramiento de calidad analitica, aplicacién del instructivo de ensayo de cada una de las metodologias
analiticas, actualizacién de cartas de control, controles de calidad de cada técnica analitica segun apliquen
(muestras de control de calidad), asi como la digitacion en la base de datos y su verificacion. Los lideres de
grupo, respaldados por el Oficial de Calidad, son responsables de implementar el Control de Calidad Interno
necesario dentro de cada area. El control interno incluira los topicos que se describen a continuacion:

9.1 MUESTRAS DE CONTROL DE CALIDAD

Las muestras de control de calidad se usan para garantizar un control del proceso de medicion.
Los diversos tipos de muestras de control de calidad y su propdsito se resumen como sigue:

Tipo de muestras de CC Caracteristica Monitoreada
Estandares analiticos Exactitud de la calibracion
Estandar de control* Verificacion de la calibracion
Material de referencia** Exactitud del método
Duplicados de muestra Precisién del método

Matriz enriquecida (Muestras fortificadas) Recuperacion del analito
Blanco adicionado (estandar de control) Recuperacion del método
Blanco de método Contaminacion

* Los estandares de control se preparan independientemente de los estandares analiticos de calibracion.

** Materiales de referencia pueden ser material de referencia certificado 0 una muestra real en la que no hay
niveles detectables del analito, a la cual se le ha agregado una cantidad conocida de analito (matriz
adicionada).

ANEXO C
Tabla. Métodos de andlisis para determinacion de parametros de calidad de agua/sedimentos/microbiolégicos
controles de calidad analitica
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METODOS DE ANALISIS PARA DETERMINACION DE PARAMETROS DE CALIDAD DE

AGUA/SEDIMENTOS/MICROBIOLOGICOS - CONTROLES DE CALIDAD ANALITICA

: MUESTR DUPLICA
PARAME | pocume | “¥ITE | “ADE | BLANCO | ESTAND | MATRIZ| DODE |DDPHC
TRO TECNICA/ NTO CUANTI CONTRO | DEL ARDE | FORTIC | MATRIZ MUEST
ANALITIC | METODO | NORMATI FICA- LDE | METODO | CONTRO | ADA |FORTIFIC RA
o VO CION CALIDAD | (MB) L (LFB) | (LFM) ADA (D)
(QCS) (LFMD)
Standard
Methods
XgRB'ED Nefelometria | 23th | <2NTU| *SI NO NO NO NO S
S.M 2130
B
Standard
Methods
Ao AN Titulo-métrico | 23th C;gg‘jL ‘g NO S| NO NO S
S.M 2320
B
Standard <3mg
DO | Titulometrico | MSRO4S Cacoy | s S| S| NO NO S
2340 C
SOLIDOS | Gravimetria Standard
SUSPEN secado Methods N
DIDOS 103°C a 23th <5mg/L Sl NO NO NO NO Sl
S.M 2540
TOTALES 105°C D
Espectroscop
ia de Emision | Standard
ALUMINI en Plasma | Methods <02 .
OTOTAL | Acoplado 23th mg/L S Sl Sl Sl Sl Sl
Inductivamen | 3120 B
te ICP
Espectroscop
ia de Emision | Standard
CADMIO en Plasma | Methods | <0,01 R
TOTAL Acoplado 23th mg/L S S S S S S
Inductivamen | 3120 B
te ICP
Espectroscop
ia de Emision | Standard
COBRE en Plasma | Methods <0,2 N
TOTAL | Acoplado | 23th | mglL Sl S S Sl Sl Sl
Inductivamen | 3120 B
te ICP
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METODOS DE ANALISIS PARA DETERMINACION DE PARAMETROS DE CALIDAD DE

AGUA/SEDIMENTOS/MICROBIOLOGICOS - CONTROLES DE CALIDAD ANALITICA

, MUESTR DUPLICA
PARAME | pocume | “¥ITE | “ADE | BLANCO | ESTAND | MATRIZ| DODE |DDPHC
TRO TECNICA / NTO CUANTI CONTRO | DEL ARDE | FORTIC | MATRIZ MUEST
ANALITIC| METODO |NORMATI FICA- LDE | METODO | CONTRO | ADA |FORTIFIC RA
o \'[o] CION CALIDAD | (MB) L (LFB) | (LFM) ADA (MD)
(QCS) (LFMD)
Espectroscop
ia de Emisién | Standard
CROMO en Plasma | Methods | <0,025 N
TOTAL Acoplado 23th mg/L S S S S S S
Inductivamen | 3120 B
te ICP
Espectroscop
ia de Emisién | Standard
HIERRO en Plasma | Methods <0,2 .
TOTAL Acoplado 23th mg/L S S S S S S
Inductivamen | 3120 B
te ICP
Espectroscop
ia de Emisién | Standard
'I\EASACI;IGAN en Plasma | Methods <0,2 «g| 5| 5| 5| S| S|
Acoplado 23th mg/L
TOTAL )
Inductivamen | 3120 B
te ICP
Espectroscop
ia de Emisién | Standard
NIQUEL en Plasma | Methods | <0,025 N
TOTAL | Acoplado | 23th | mgl S S S S S S
Inductivamen | 3120 B
te ICP
Espectroscop
ia de Emisién | Standard
PLOMO en Plasma | Methods | <0,025 .
TOTAL Acoplado 23th mg/L S Sl Sl Sl Sl Sl
Inductivamen | 3120 B
te ICP
Espectroscop
ia de Emisién | Standard
ZINC en Plasma | Methods <0,2 N
TOTAL Acoplado 23th mg/L S S S Sl S S
Inductivamen | 3120 B
te ICP
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METODOS DE ANALISIS PARA DETERMINACI()N DE PARAMETROS DE CALIDAD DE
AGUA/SEDIMENTOS/MICROBIOLOGICOS - CONTROLES DE CALIDAD ANALITICA

: MUESTR DUPLICA
PARAME | pocume | “¥ITE | “ADE | BLANCO | ESTAND | MATRIZ| DODE |DDPHC
TRO | TECNICA/ | NTO | ., ‘| CONTRO | DEL ARDE | FORTIC | MATRIZ | '\ oo
ANALITIC | METODO | NORMATI| “C ) LDE | METODO | CONTRO | ADA |FORTIFIC | ™
0 VO clon | CALIDAD | (MB) | L(LFB) | (LFM) | ADA (VD)
(Qcs) (LFMD)
Standard
Methods
DUREZA : . <3mg N
Titulo-métrico 22th Sl S Sl Sl Sl Sl
CALCIO 3500-Ca.. | C2CO9L
B
Standard
DUREZA Methods | .,
MAGNESI | Titulo-métrico | 22th CaCO?L *Sl Sl Sl NO NO Sl
0 3500-Mg- 3
B
Standard
. | Methods
SUITATO | Cromateall | g | ui?| s S| S| S| S| S|
S.M4110
B
Standard
CLORUR | Cromatografi Mgtgt‘r’]ds <02mg| g . . . . .
0S a lénica CIHL
S.M4110
B
Standard
Espectrofoto Methods | < 0,006
NITRITOS | =0 23th | mgNOx-| *SI Sl Sl S| S| S|
S.M4500-| N/L
NO; B
Standard
Methods
N R v T NNV - S| S| S| S| S|
S.M 4500-
NO:- B
. Standard
ngOGE Electrométric Methods | <0,05 R
AMONIAC o 23th | mg NH*- Sl Sl Sl Sl Sl Sl
AL S.M4500-| NIL
NH;-D
NITROGE
... | Standard
WO | oeometne etroc NV S| S| sl S| S|
KJEDAHL
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METODOS DE ANALISIS PARA DETERMINACION DE PARAMETROS DE CALIDAD DE

AGUA/SEDIMENTOS/MICROBIOLOGICOS - CONTROLES DE CALIDAD ANALITICA

: MUESTR DUPLICA
PARAME | pocume | “¥ITE | “ADE | BLANCO | ESTAND | MATRIZ| DODE |DDPHC
TRO TECNICA / NTO CUANTI CONTRO DEL ARDE | FORTIC | MATRIZ MUEST
ANALITIC| METODO | NORMATI FICA- LDE | METODO | CONTRO | ADA |FORTIFIC RA
o VO CION CALIDAD | (MB) L (LFB) | (LFM) ADA (D)
(QCS) (LFMD)
S.M 4500-
Org-B
Standard
. Espectrofoto | Methods
(F)QFSOF.I%IT_ métricp Acido 23th P<O?:g?L * Sl Sl Sl Sl Sl Sl
ascorbico | S.M 4500-
P-E
Standard
Methods
8§ORUR Titulacién | 23th r:g:/”L *g| S| S| S S S
S.M 4500-
Cl-B
DEMAND Standard
A ‘ Incubacion 5 Methods <2mg
BIOQUIMI dias 23th Ol * 8l NO Sl NO NO Sl
CADE S.M5210 2
OXIGENO B
DEMAND Standard
A Reflujo Methods <10m
QUIMICA cerrado/ 23th i g * Sl Sl Sl Sl Sl Sl
DE Titulo-métrico | S.M 5220 2
OXIGENO C
'(\)"ET%%XT' Amalgamarni | US-EPA | <0002 | . . . s S S
EN AGUA ento 7473 mg/L
MERCURI
OEN Amalgamami | US-EPA | <0,002 .
SEDIMEN ento 7473 mg/L S Sl Sl Sl Sl Sl
TOS

* Muestra de control de calidad (QCS): Analice un QCS ciego generado externamente (concentracion desconocida) al
menos una vez al afo. Obtenga esta muestra de una fuente externa al laboratorio y compare los resultados con los
resultados de aceptacion de ese laboratorio.

a. NIVEL DE CONTROL DE CALIDAD
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A cada grupo de 20 muestras a ser analizadas lo acompaiia un grupo de muestras de control de calidad (CC).
El grupo de las muestras de CC comprende normalmente:

¢ Blanco de Reactivo 0 Blanco de Método (MB-BK), si es aplicable.

o Estandar de control de laboratorio / blanco enriquecido en laboratorio, si es aplicable.

o Matriz enriquecida o fortificada de laboratorio (LFM) también llamada muestra adicionada (MA).Si es
aplicable.

o Duplicado de la muestra / duplicado matriz fortificada por laboratorio LFM. si hay suficiente muestra
disponible y si es aplicable.

o Muestra de referencia certificada, si esta disponible.

Se observa adicionalmente la correlacion de los resultados para las diferentes formas de un analito, los datos
de control de calidad son analizados y si no satisfacen los criterios predefinidos, se toman las acciones
planificadas para corregir el problema, antes de pasar los datos a digitacion.

Al menos una vez al afio se participa en comparaciones inter-laboratorios.

ANEXO D
10. ELABORACION DE INFORMES
10.1 REPORTE DE RESULTADOS

Los resultados de ensayos son digitados en la base de datos Médulo Fisicoquimico Ambiental en el médulo
correspondiente . En el caso de clientes internos, el informe proviene de las consultas que se realizan a dicha
base. Para clientes externos, a partir de esta consulta se elabora un informe en Word el cual es firmado por la
persona que lo elabora, el Oficial de Calidad lo revisa y el Coordinador del LCA autoriza. Estos informes son
enviados con oficio remisorio a la dependencia autorizada, quien firma el oficio y entrega al cliente.

Elinforme de resultados que el laboratorio elabora para el cliente, es claro y objetivo e incluye recomendaciones
profesionales cuando corresponda. El Informe de resultados para el cliente externo o Creo conveniente no
escribir el nombre del

interno, al cual se le reportan analisis de muestras, incluye la siguiente informacion:

Reporte de analisis No.

Fecha de emisién del reporte.
Nombre y direccion del cliente.
Persona que solicito el servicio.
Fecha, hora y lugar del muestreo.
Fecha de recibo en el laboratorio.
Matriz.

Sitio de Muestreo.

Municipio y Departamento.
Coordenadas geogréficas.
Cédigo de la muestra.

Tipo de Muestreo.

Nombre del pardmetro.
Identificacion del método.
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Limite de deteccion.

Unidades.

Resultados analiticos.

Notas aclaratorias cuando aplican.

Nombre, cargo y firma de quien elabora el reporte.
Nombre, cargo y firma de quien revisa el reporte.
Nombre, cargo y firma de quien autoriza el reporte.

El formato de informes contiene tres partes principales encabezado, cuerpo del Informe, comentarios, nombre,
firma y cargo de quien elabora, revisa y autoriza (M-S-LC-F078 FORMATO INFORME DE RESULTADOQS).

Los informes se elaboran de acuerdo a lo establecido en el presente documento, evitando la emision de
producto no conforme mediante los controles ya mencionados; la elaboracion, revision y autorizacion del mismo
son realizadas por personas diferentes, verificando la concordancia con los antecedentes archivados en el
respectivo folder, donde también se adjunta copia del informe final emitido.

11. AUDITORIAS DE CUMPLIMIENTO

Las auditorias de cumplimiento se llevan a cabo para evaluar si el laboratorio cumple con los requisitos de los
instructivos de ensayo de las metodologias analiticas. Las auditorias de cumplimiento pueden ser realizadas
por partes internas o externas. Se usa una lista de verificacion para documentar cdmo se frata una muestra
desde el momento de la recepcion hasta el informe final del resultado. El proposito de las auditorias de
cumplimiento es detectar cualquier desviacién del Instructivo de ensayo o0 método para tomar medidas
correctivas.

El laboratorio disefia y realiza auditorias para revisar todos los elementos del sistema de calidad del laboratorio
y abordar cualquier problema revelado por las diferentes facetas de la revisidn. Las auditorias de los sistemas
de calidad deben ser realizadas por auditores calificados que conocen la seccion o el anélisis que se esta
auditando. Las auditorias del sistema de calidad pueden realizarse interna o externamente; ambos tipos deben
ocurrir regularmente y deben manejarse adecuadamente para proteger la confidencialidad. Las auditorias
internas se utilizan para la autoevaluacion y la mejora. Las auditorias externas se utilizan para la acreditacion,
la educacién sobre los requisitos del cliente y la aprobacién del uso final de los datos.



A

titute de Hidrologia,

-4
Ins
I D E A Metearalogia y
Estudios Ambientales

INSTRUCTIVO DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD
ANALITICA.

Cédigo: MS-LC-1051

Version : 01

Fecha: 01/11/2018

Pagina: 38 de 40

ANEXO E

Tabla De Valores Criticos Para La Prueba Grubbs
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Grubbs' critical value table:
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3 1.15 1.15 1.15 1.15 115 53 ':‘I o 2. 981 3151 SO0
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