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1. DESCRIPCION

Es un método altamente sensible para la determinacion cuantitativa de aniones, es
muy recomendado para las matrices acuosas relativamente limpias (no marinas ni
residuales) donde el contenido de sdlidos y de materia organica suspendida y
disuelta sea baja.

2. ALCANCE

Este método analitico se aplica para la determinacién cromatografica de aniones (F
, ClI', Br, NOz", PO4%, SO4%) en aguas potables, superficiales, subterraneas y lluvias,
en concentraciones a partir del MRL (definido experimentalmente) en adelante,
teniendo en cuenta como rango de trabajo lineal las siguientes concentraciones:

Fluoruro entre 0.2 mg/L y 4 mg/L.
Cloruro entre 1 mg/L y 40 mg/L.
Bromuro entre 0.1 mg/L y 2 mg/L.
Nitrato entre 0.1 mg/L y 3.5 mg/L.
Fosfato entre 0.2 mg/L y 4 mg/L.
Sulfato entre 1 mg/L y 40 mg/L.

3. FUNDAMENTOS DEL METODO
3.1 Principio

En las Ultimas décadas, la cromatografia i6nica se ha convertido en uno de los
métodos mas importantes para el andlisis de trazas de aniones y cationes. Técnica
absolutamente imprescindible en el andlisis de aguas y medio ambiente, se basa
en el uso de resinas de intercambio i6nico. Cuando una muestra i6nica atraviesa
estas columnas, los iones presentes se separan debido a las diferentes retenciones
que sufren al interactuar con la fase fija de las columnas analiticas. Una vez
separada, la muestra pasa a través de un detector (conductimétrico,
amperométrico, UV...) donde se registra la sefial obtenida respecto al tiempo de
retencion. El resultado son unos cromatogramas donde la posicion de los maximos
nos indica el ion presente (caracter cualitativo) y su area nos indica que cantidad
existente de dicho i6n (caracter cuantitativo).



La cromatografia ionica es una variante de la cromatografia de liquidos de alta
resolucion (HPLC), en la que los analitos (especificamente iones) son separados en
sitios anidnicos o cationicos en la fase estacionaria por competencia y afinidad de
dichos iones por sitios de intercambio entre los iones presentes en una fase movil y
los iones del analito, dependiendo de la fuerza ionica del buffer (fase mévil). A su
vez, la fase movil determina la migracion de los iones dependiendo del tipo y
concentracion de la misma. Por lo regular, y debido a las ventajas que proporciona,
el detector empleado para la cromatografia i6nica es un conductimetro, pues todos
los iones tienen la caracteristica de ser conductores. El conductimetro, con su alta
sensibilidad, responde a los cambios de concentracion de los analitos. El principio
de este detector es la medicion de la conductancia de la fase mévil, antes y durante
la elucidn del ion analito. La respuesta del detector depende de la concentracion del
analito, grado de ionizacién de la fase movil y analito y de las conductancias
equivalentes.

El alcance de esta metodologia dentro del laboratorio de aguas se aplica a aguas
potables, subterraneas, superficiales y lluvias.

Se inyecta una muestra de agua en una corriente de eluente y se pasa a través de
una serie de intercambiadores de iones. Los aniones de interés se separan en
funcion de sus afinidades relativas por un intercambiador de aniones fuertemente
basico y de baja capacidad (columnas guardianas y analiticas). Los aniones
separados se dirigen a través de un dispositivo supresor que proporciona una
supresion continua de la conductividad del eluente y mejora la respuesta del analito.
En el supresor, los aniones separados se convierten en sus formas acidas altamente
conductoras, mientras que la conductividad del eluente disminuye enormemente.
Los aniones separados en sus formas acidas se miden por conductividad. Se
identifican sobre la base del tiempo de retencion en comparacién con los
estandares. La cuantificacion es por medida del &rea del pico o la altura del pico.

3.2 Interferencias

Los sélidos suspendidos pueden taponar las tuberias y ductos del equipo ademas
de presentar sefiales no deseadas en el cromatograma. Las altas concentraciones
de sodio generalmente suelen estar en forma de NaCl y otras sales que pueden
distorsionar la sefial. El pH de la muestra debe ser lo mas natural y/o neutro posible,
una muestra a la que ha sido alterado su pH significativamente puede presentar
anomalias en la sefial.

Cualquier sustancia que tenga un tiempo de retencion que coincida con la de
cualquier anion que se determine y produzca una respuesta del detector interferira.
Los acidos organicos de bajo peso molecular, el bromato y el clorito pueden interferir
con la determinacion de cloruro y fluoruro. Una alta concentracion de cualquier ion
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también interfiere con la resolucién, y en ocasiones la retencion, de otros. La dilucion
de muestra o la elucidn de gradiente superan muchas interferencias. Para resolver
las incertidumbres de identificacion o cuantificacion, use el método de adicion
estandar. Los picos falsos pueden resultar de contaminantes en el agua de reactivo,
material de vidrio o aparato de procesamiento de muestras. Las modificaciones tales
como pre-concentracion de muestras, elucion de gradiente o reinyeccion de
porciones de las muestras eluidas, elucion de gradiente o reinyeccion de porciones
de la muestra eluida pueden aliviar algunas interferencias pero requieren validacion
individual para precision y sesgo y estan mas alla del alcance de este método.

Limitaciones: Tenga precaucion si este método se usa para determinar F- en
matrices desconocidas. En general, se encuentran dos problemas: primero, con
algunas combinaciones de columna/eluente, el pico de fluoruro eluye muy cerca de
la depresion basal causada por la elucién de agua, la denominada "inmersién en
agua". Esto puede causar dificultad para cuantificar muestras con bajas
concentraciones de fldor; segundo, los acidos organicos simples (formico, acetato)
se eluyen cerca del fluoruro y pueden interferir. Determine la precision y el sesgo
antes de analizar las muestras.

4. TOMA DE MUESTRA Y ALMACENAMIENTO

La muestra se recolecta sélo en envases de plastico para evitar la reaccion de
materia organica con el vidrio, se filtra a 0.45 micras para eliminar los sélidos
suspendidos y preservar la columna, se envasa en un recipiente plastico libre de
UV, si no se va analizar inmediatamente se refrigera a 4°C. Debido a la utilizacion
de nitrato, nitrito y fosfato como nutrientes por parte de algunas especies de
bacterias, almacene las muestras a 4°C y analicelas en 48 horas. Las muestras
desinfectadas que se analizaran para nitratos se pueden conservar hasta por 14
dias porque todo el nitrito ya se convertira en nitrato. Almacene las muestras para
analizar sulfato a 4°C y analice en 28 dias. Los otros analitos no requieren
almacenamiento en frio. Analisis completo dentro de 28 dias. Las muestras pueden
filtrarse y congelarse a -20°C y almacenarse maximo 30 dias hasta su respectivo
andlisis (NTC-ISO 5667-3:2004).

5. MATERIAL Y EQUIPOS

e Cromatografo l6nico.

e Computador.

e Software.

e Autosampler.

e Detector de conductividad.

e Columna.

e Precolumna.

e RP 2 guarda columna (opcional).
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e Loop 100 pL.

e Vidrieria volumétrica (todo el material es previamente lavado en su orden:
agua de la llave, jabdn especial para laboratorio, agua de la llave, agua
desionizada).

e Transferpette S de 100-1000 uL y 1-10 mL.

e Balanza analitica.

e Magnetos, agitador magnético, bomba de vacio.

6. REACTIVOS

e Agua destilada o de osmosis inversa.
e NaF reactivo analitico, secado por una hora y llevado a peso constante a

105°C.

¢ NaCl reactivo analitico, secado por una hora y llevado a peso constante a
105°C.

e KBr reactivo analitico, secado por una hora y llevado a peso constante a
105°C.

e NaNOs reactivo analitico, llevado a peso constante en desecador.
e KH2PO4 reactivo analitico, secado por una hora y llevado a peso constante a

105°C.

e K2SOq4 reactivo analitico, secado por una hora y llevado a peso constante a
105°C.

e Na2COs.

e NaHCO:s.

e Acetonitrilo.

PREPARACION DE REACTIVOS

Agua desionizada: agua libre de interferencias con una conductividad maxima de
4 uS/cm.

Solucién eluente de carbonato/bicarbonato: Pesar 0,5712 g de NaHCOs3 y
0,7632 g de Na2COs llevarlos a 4 L con agua desionizada. Filtrar el eluente a 0,45
micras y degasificarlo por agitacion controlada magnética y extraccion al vacio.
Solucién stock de Fluoruro (1000 mg/L): 0,2210 g de NaF en 100 mL.

Solucién stock de Cloruro (1000 mg/L): 0,1649 g de NaCl en 100 mL.

Solucion stock de Bromuro (1000 mg/L): 0,1489 g de KBr en 100 mL.

Solucién stock de Nitrato-N (1000 mg/L): 0,6068 g de NaNOsen 100 mL.
Solucion stock de Fosfato-P (1000 mg/L): 0,4394 g de KH2POa4 en 100 mL.
Solucién stock de sulfato (1000 mg/L): 0,1814 g de K2SO4 en 100 mL.

Estas soluciones son estables durante al menos 6 meses a excepcion del estandar
de fosfato, que debe descartarse después de 1 mes. Prepare la mayoria de los
patrones de trabajo diluidos mensualmente, fosfato, diariamente.
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Solucién madre de Fluoruro (100 mg/L): Se diluyen 10 mL de solucion stock del
anién a 100 mL en balon aforado con agua desionizada.
Solucion madre de Cloruro (100 mg/L): Se diluyen 10 mL de solucion stock del
anién a 100 mL en balon aforado con agua desionizada.
Solucion madre de Bromuro (100 mg/L): Se diluyen 10 mL de solucion stock del
anién a 100 mL en balon aforado con agua desionizada.
Solucion madre de Nitrato-N (100 mg/L): Se diluyen 10 mL de solucion stock del
anién a 100 mL en balon aforado con agua desionizada.
Solucion madre de Fosfato-P (100 mg/L): Se diluyen 10 mL de solucién stock del
anién a 100 mL en balon aforado con agua desionizada.
Solucion madre de sulfato (100 mg/L): Se diluyen 10 mL de solucién stock del
anioén a 100 mL en balon aforado con agua desionizada.

7. PROCEDIMIENTO

e Encender primero el computador y dar inicio al software al software
correspondiente al cromatdgrafo idnico.

e Encender uno a uno el cromatégrafo y el autosampler verificando en la ventana
de “configuration” su respectivo estado “ok”.

e Verificar el estado del cromatografo, valvulas, conexiones, filtros, bombas,
autosampler, aguja de inyeccion, velocidad de flujo del eluente y la respectiva
columna a trabajar. Para ello se debe tener la literatura, el procedimiento y el
manual al alcance.

e Empezar con el startharware en “equilibration” seleccionando el programa de
interés “Determinacion De F, Cl, Br, NO3-N, POs-P y SO4” hasta que presente
estabilidad en la linea base. En la ventana “determination series” se programan
las corridas que se desean realizar, para ello es indispensable que el usuario
conozca y maneje el software por medio de su respectivo manual.

e Si se considera que la muestra necesita dilucion, esta se debe realizar en un
balén volumétrico con agua desionizada.

e Inyectar la muestra asegurandose que corrid lo suficiente por el loop como para
limpiar residuos de la muestra anterior.

e Durante todo el tiempo de trabajo se debe vigilar la presion del sistema, ya sea
por fugas o por obstrucciones.

¢ El conocimiento y experiencia en cromatografia es indispensable para un buen
desempeiio en el analisis.

e Volumen de muestra: 100 pL.

¢ Intervalo de trabajo: 0-40 mg/L.

e Velocidad de flujo eluente: 0,7 mL/min.

e Rango de pH de trabajo ideal de la columna: 3-12.

e Presi6on maxima: 15 atm.
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¢ Rango de conductividad de trabajo: 0 a 15.000 uS/cm.

A continuacion la descripcion detallada de la configuracion del método a utilizar:

Method parameters

Methodname . ... .o e v e e e nnun Determinacion De F, Cl, Br, NO3-N, PO4-P y S04
Methodsavingdate . o @ v v v s vt v e w s e s m m s ns a e 2016-05-24 14:59:24 UTC-5
Method version . . . . L .. . e e 13
Method group ., L. i ii it i v e s s n e s i e Main group
Methodstatus |, . . .. . i et i i e e e e original
Method saved by (fullname) , , . . ... ... ......... Daniel Andrés Florez Alvarado
Method saved by (shortname) ... ... ................... DANIEL FLOREZ

Start parameters

Anions
Hardware assignment

Datasource . ... ... v i i e Conductivity detector 1 (Cromatografo lonico)
Channel . .. . e s i e e e e e e e e e e e e e e Conductivity
Injectionvalve . . . . .4t ed s s s r e Injector (Cromatografo lonico)
L T Metrosep A New
Maximum flow monitored, . . . . ..ot i i e e e yes
Maximum pressuremonitored , , . .. v i it i u s e e s yes
Pump. ...t ittt i s s s s a Pump (Cromatografo lonico)

Data acquisition
Recording time . . . . . o . o . i e e e e e e e e e e 30 min

Cambiador de Muestras

Devicetype, . . v v e et v e s v e s s e s mnnns 863.0010 Compact Autosampler
Peristaltic
Peristaltic .+ . v @ v oot i i e e e e e e e off
| 4
Solution 1, 4 v s s s e e e s s s not defined

Solution 2 i i i i s s s s notdefined
I (5]
Cromatografo lonico

Devicetype, . . .. ...ttt ie e 881.0030 Compact IC pro - Anion MCS

Pump
FloW e e e e e e e s 0,7 mL/min
11 0,00 MPa
13 15,00 MPa
Start-uptime, . ..t i e i e e a s on
2 L T o 1= 2 min
Eluent, . . .t i i i i s i e e CarbonatoBicarbonato de Sodio
= yes

Injector
Injector . L L. e s e s Maintain current position

ACHVE , v v v v v s s m s s s E s r s E R a s a E e a s YES

Degasser
Degasser, , v v vwnssvnas s nas s nnn st nn s a o nnnsa 0N
ACtIVE L i i e e e e s yes

Pernistaltic MSM
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Peristaltic MSM | | . . L. ... . i i e e on
= 5
Solution 1, . 4w s it i s s e e e s e e e Acido Sulfurico
Solution 2 L L i e e e e Agua Ultrapura
ACtVE L. i e e e e e e e e s yes
MSM

Automatic stepping tonext position during ., . . . . . . . @ v v vttt e e s e on
equilibration

Interval , , .. ....... YAy
ACtVE L. i e e e e e e e e s yes
ROtOr s it e i e e e e e e e e not defined

] ]

Dosing device , , . . ..
Connection, , , v + 4 4 s
MCS

e 1 (o e [=1 1 =T

= yes

Conductivity detector 1
Temperature coefficient

s 2,3 %°C

Warmning lImit, . s s it i s e m e e e e 9999 pSfecm

Time program

Main program

Time Device Command Comment No.
Module Parameter

0,0 Cromatografo lonico Fill 1
Injector

0,0 Cromatografo lonico Step 2
MSM
Cambiador de Muestras Move (Rack) 3
Rack Sample position
Cambiador de Muestras Lift 4
Tower Work position

0,0 Cambiador de Muestras On/Off 10
Peristaltic On, Rate=6

0,5 Anions Start data acquisition 8

0,5 Cromatografo lonico Inject 7
Injector

0,5 Cambiador de Muestras On/Off 6
Peristaltic Off
Cambiador de Muestras Lift 9

Tower

Shift position

Integration

D-7.2-08
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Anions

NSV . L. . . i e e i e e e e e e e e e e e e 50
B T3 T 30
Minimum height . . . . L e e 0,01 pS/cm
MINIMUM BNEA © . L. o st et e s e e s mmsmm mm s mm e m e mmsmm e 0,01 (uSfcm)x min
Integration start . _ . .. .. ... L. e i i e e e i e e e 1,0 min
Polarty L L e e et a e +
Negative PeaKS . .. . i et it i e e it mm e e e e off
Drift COMPENSALoN .« . . v o st s e i s et e e e e e e e e e off
OO OV oW . L . . i e et it it s mmmm i mm e e e off
Subtractblank _ . . L e e e e e e e ea e off
B = L T off
Activate eVentS . .. o i e i e e e e e e e e e a e e off
Components
Anions
Name Time [min] Window [%] Reference
Fluoruro 4,74 20 none
Cloruro 6.88 5.0 none
Bromuro 10,21 5,0 none
Nitrato 11,54 5,0 none
Fosfato 19,1 5,0 none
Sulfato 2266 10 none
Voidtime . o oo v ot i e e e e e e e Manual . . .. ....... 2,3 min
Identification
Reference ComPONeNtS , | . . . L. . i et e et e e e e e e Height
Oter COmpPONENS . L . ..ttt i e it i e ce s e mimm e Time
Trackretentiontimes . . . . . . o .. oo il i i i i e e e e e e e off
Components
Anions
Name Time [min] Window [%] Reference
Fluoruro 474 20 none
Cloruro 6,88 5,0 none
Bromuro 10,21 5.0 none
Nitrato 11,54 5.0 none
Fosfato 19,1 5.0 none
Sulfato 22 66 10 none
Moidtime - . - . . . il e e e e e e e e Manual. . . - . .. ... .. 23 min
Identification
Reference components . _ . . . . . . . L. o e e e e e e Height
Other ComponentS _ L . . . . .o i i e it o e et em e me e meaeeme - Time
Trackrefention times . . . . . . . ot o i i e e e i e e e off
Standards
Concentration unit . . _ . . L . . L. L. .. L e e e e e e mg/L

Name 1 2 3 4 5 6
Fluoruro 0 0.2 0.5 1 2 4
Cloruro 0 1 25 5 10 40
Bromuro O 0.1 025 05 1 2
Nitrato 0 0,1 025 05 1 3,5
Fosfato 0 0,2 0,5 1 2 4
Sulfato 0 1 25 5 10 40

Check standards
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Name 1
Fluoruro 3
Cloruro 20
Bromuro 1.5
Nitrato 2
Fosfato 3
Sulfato 20
Calibration
Anions
Component Response Curve type Weighting
Fluoruro Area Linear 1
Cloruro Area Linear 1
Bromuro Area Linear 1
Nitrato Area Linear 1
Fosfato Area Linear 1
Sulfato Area Linear 1
Properties calibration
Calibration method . . . .. ... @t ittt et e e e et e ae External standard
Calibration mode .. ... i i i ie i e e e e m e Replace
Functiontype . . .. ... .. i i e e e e Response = f(concentration)
Add point of origin to calibration CUMVE . _ L . . . . L. oo i e e e e e e e e off
Blank comrection forinline calibration . . . . . .. .. ... it ot a e e e e e off

ALGORITMO

Preparacion del software y del
equipo

'

Tratamiento de la muestra

\ 4

Respuesta como sefial y Inyeccion de la muestra

calculo de concentracion

8. CALCULOS Y RESULTADOS

Se interpolan los datos en la curva de calibracién para obtener los resultados.
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La curva de calibracion debe ir de 0 a 40 mg/L de aniones debido al volumen del
loop.

Desarrollo de la curva a partir de soluciones madre excepto el patron 4 que se
prepara de las soluciones stocks, todos los patrones se preparan en agua
desionizada, el blanco es agua desionizada. Se establece la linealidad r = 0,99 en
el rango de calibracion.

El primer patron debe ser siempre el limite de cuantificacion (LC).

Tabla 1. Curva (especificacion por analito).

Volumen
a No aplica | 1000 mL | 500 mL | 200 mL | 200 mL | 200 mL
preparar
CURVA | Blanco LC Patron 1| Patron 2 | Patrén 3 | Patron 4
ANION mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L
Fluoruro 0 LC-F 0,5 1 2 4
Cloruro 0 LC-CI 2,5 5 10 40
Bromuro 0 LC-Br 0,25 0,5 1 2
Nitrato-N 0 LC-NO3-N 0,25 0,5 1 3,5
Fosfato-P 0 LC-PO4-P 0,5 1 2 4
Sulfato 0 LC-504 2,5 5 10 40
Para el célculo del porcentaje de recuperacion se utiliza la férmula:
%Recup _ [MFL] X (Vspike + Vmuestra) - [M] X Vmuestra % 100

[Spike] X Vspike

Donde:

[MFL]: Concentracion de la muestra adicionada
Vspike: Volumen adicionado

Vmuestra: VOlumen de muestra

[M]: Concentracion de muestra

[spike]: Concentracién del adicionado

Nota: el volumen adicionado NO debe aumentar el volumen de la muestra en mas
del 5%.

Este valor de recuperacidon se registrara en el software MagicNet en la plantilla
correspondiente al andlisis en la parte de Info 1, se le da clic derecho en el regldn
del resultado, se selecciona la opcion de “Reprocess”, se selecciona el reglon donde
se va a escribir el porcentaje de recuperacion en “Reprocessing table”, se escribe
el resultado calculado en “Info 17, se da clic en “Apply”, luego “Close”, luego
“‘Reprocessing” y finalmente en “Ok”. Igualmente para el %RPD.
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Info 1
% Recuperacion, F=105, Cl=104, NO3=106, S04=105, Duplicado %RPD. F=2, C|=0.5, NO3=0.6, 504=0.5
% Recuperacion. F=120, Cl=105, NO3=106, S04=105,

Ejemplo

9. SEGUIMIENTO Y CONTROL DE CALIDAD

Compare cada punto de calibracion con la curva y vuelva a calcular su
concentracion. Si los valores recalculados no estan dentro de los criterios de
aceptacion del método, hasta el doble del MRL + 50%; entre 3y 5 veces el MRL +
20%; o mas de 5 veces el MRL = 10%, identifique la fuente de cualquier valor
atipico(s) y corrija antes de la cuantificacion de la muestra. Dejar registro de la
revision.

Se realiza monitoreo cada 10 muestras con el “patron de control” a partir de las
soluciones stock, se confirma el punto MRL de la curva con un intervalo de
aceptacion del 75-125% y se lee una muestra por duplicado, RPD<20%, el patrén
de control debe tener un margen de error del 10%. Se debe realizar curva nueva
cada vez que se acabe el eluente o las soluciones de regeneracion, pero si los
patrones de control se mantienen dentro de los criterios de aceptacion se puede
extender el tiempo de calibracion.

Se analiza un estandar certificado preparado a partir de un estdndar de stock
diferente al que se uso para crear la curva de calibracion. Error aceptado < 10%. Si
no cumple el criterio, determine la causa del error, tome medidas correctivas y
vuelva a verificar la calibracién. Si la reverificacion es aprobada, contintie con los
analisis; de lo contrario, repita la calibracion inicial.

Cada vez que se realice curva nueva se hace una prueba de porcentaje de
recuperacion por duplicado en muestras, el intervalo de aceptacion del porcentaje
de recuperacion es de 80-120%. La captura de datos de estos analisis
cromatograficos se realizara en el software correspondiente al cromatografo idnico,
el cual permite obtener todos los detalles de los procedimientos analiticos. En la
casilla “Info 2” se registrara la conductividad de cada muestra pura o diluida a
inyectar.

Corporacion para el Desarrollo Sostenible del Uraba
D-7.2-08 Versién: 09 Pégina: 11 de 13




Tabla 2. Patrén de Control (por analito).

Volumen
a 200 mL
preparar
Patron
CURVA de
control
ANION ma/L
Fluoruro 3
Cloruro 20
Bromuro 1,5
Nitrato-N 2
Fosfato-P 3
Sulfato 20

Tabla 3. Estandar Certificado.
Curva mg/L
Fluoruro
Cloruro
Bromuro
Nitrato
Fosfato
Sulfato

(RN N P O N

10. MANTENIMIENTO

El mantenimiento del sistema de andlisis va de la mano del manual del equipo, debe
realizarse conforme las descripciones dadas. Los cambios de filtros y mangueras
son debido a taponamientos o acumulacién de residuos. Tener presente la
regeneracion de la columna segun especificaciones del equipo.

Es importante la presencia de hidroxido de sodio en la trampa de aire del eluente
para minimizar el impacto de los carbonatos.
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12. CONTROL DE CAMBIOS

Fecha

Detalle

09/06/2016

Aprobacion inicial con coédigo y nombre D-5.4-08: METODO
ANALITICO DE CROMATOGRAFIA IONICA PARA LA
DETERMINACION DE FLUORUROS, CLORUROS, BROMUROS,
NITRATOS, FOSFATOS Y SULFATOS.

05/10/2016

Se actualiza el logo corporativo. Se refuerza la trazabilidad de los
datos reportados escribiendo: "ademas para reforzar la trazabilidad
de los datos reportados se escribira la palabra “verificado” en la
casilla “Info 1” seguido con el nombre de un analista testigo”. Se
cambia el uso del coeficiente de variacion por el RPD.

15/08/2018

Se describe la realizacion de las soluciones stock de 100 mg/L. Se
actualiza el control de calidad segun standard methods ed 23. Se
condiciona: Se debe realizar curva nueva cada vez que se acabe el
eluente o las soluciones de regeneracion, pero si los patrones de
control se mantienen dentro de los criterios de aceptacion se puede
extender el tiempo de calibracion. Se anexa: Compare cada punto
de calibracién con la curva y vuelva a calcular su concentracién. Si
los valores recalculados no estan dentro de los criterios de
aceptacion del método, hasta el doble del MRL + 50%; entre 3y 5
veces el MRL * 20%; o mas de 5 veces el MRL * 10%, identifique
la fuente de cualquier valor atipico(s) y corrija antes de la
cuantificacion de la muestra. Dejar registro de la revisién. Se
introduce el control con el estandar certificado.

En la seccion PROCEDIMIENTO se especifica el "Rango de
conductividad de trabajo: 0 a 15.000 uS/cm, de acuerdo a las
especificaciones de fabrica del equipo.

En la seccion SEGUIMIENTO Y CONTROL se indica que “En la
casilla “Info 2” se registrara la conductividad de cada muestra pura
o diluida a inyectar”.

21/09/2018

En la seccién de SEGUIMIENTO Y CONTROL se remueve el
proceso de verificacion de datos transferidos. Situacion cubierta por
lo expuesto en el documento D-5.6-01 TRAZABILIDAD DE
RESULTADOS DE LOS ENSAYOS.

27/05/2019

En la seccion 3 “TOMA DE MUESTRA Y ALMACENAMIENTO”, se
incluye la variante de preservacion “Las muestras pueden filtrarse y
congelarse a -20°C y almacenarse maximo 30 dias hasta su
respectivo andlisis (NTC-1SO 5667-3-2004)".

19/11/2019

Se incluye dentro de la estructura del método la seccion 2. -
ALCANCE del método, asi: “Este método analitico se aplica para la
determinacion cromatogréfica de aniones (F-, Cl-, Br-, NO3-, PO43-
, SO42-) en aguas potables, superficiales, subterraneas y lluvias, en
concentraciones a partir del MRL (definido experimentalmente) 0.2
mg/L, 1 mg/L, 0.1 mg/L, 0.1 mg/L, 0.2 mg/L y 1 mg/L
respectivamente.

Se cambia la codificacion del documento pasando de D-5.4-08 a D-
7.2-08 de acuerdo a la nueva version de la Norma — ISO/IEC
17025:2017.

24/11/2023

Se ajusta la informacioén actualizando al Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater. APHA — AWWA — WEF. Ed.
24 de 2022. Section 4110B.

09/07/2025

Se corrigi6 el afio de Publicacion de la version vigente de Standard
Methods (2023).

20/04/2026

Se incluyé en detalle la formula de célculo de porcentaje de
recuperacion y donde registrarlo en cada analisis.
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