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1. DESCRIPCION

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

2. ALCANCE

Este método analitico se aplica para la determinacion cromatografica de aniones (F-
, CI, Br, NO3, 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 mgl/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 idnica se ha convertido en uno de los
meétodos mas importantes para el analisis de trazas de aniones y cationes. Técnica
absolutamente imprescindible en el analisis de aguas y medio ambiente, se basa
en el uso de resinas de intercambio i6nico. Cuando una muestra idnica 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 travées de un detector (conductimétrico,
amperomeétrico, UV...) donde se registra la sefal obtenida respecto al tiempo de
retencion. El resultado son unos cromatogramas donde la posicién de los maximos
nos indica el idn presente (caracter cualitativo) y su area nos indica que cantidad
existente de dicho ién (caracter cuantitativo).



La cromatografia idnica es una variante de la cromatografia de liquidos de alta
resolucion (HPLC), en la que los analitos (especificamente iones) son separados en
sitios anionicos 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 iénica del buffer (fase movil). 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 idonica 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 movil, antes y durante
la elucion del ion analito. La respuesta del detector depende de la concentracion del
analito, grado de ionizaciéon 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 comparacion con los
estandares. La cuantificacion es por medida del area del pico o la altura del pico.

3.2 Interferencias

Los solidos suspendidos pueden taponar las tuberias y ductos del equipo ademas
de presentar senales 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 sefal.

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 resolucidn, y en ocasiones la retencion, de otros. La dilucién
de muestra o la elucidén de gradiente superan muchas interferencias. Para resolver
las incertidumbres de identificacion o cuantificacién, 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, elucién de gradiente o reinyeccion de porciones
de la muestra eluida pueden aliviar algunas interferencias pero requieren validacién
individual para precisién 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 elucion de agua, la denominada "inmersion en
agua". Esto puede causar dificultad para cuantificar muestras con bajas
concentraciones de fluor; 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 filira a 0.45 micras para eliminar los solidos
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
analisis (NTC-ISO 5667-3:2004).

5. MATERIAL Y EQUIPOS

e Cromatografo lonico.

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 L.

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.

¢ 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.

e 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.

¢ 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 K2SO04 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.

Soluciéon 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.
Solucioén 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.

Solucién 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.
Solucién stock de Fosfato-P (1000 mg/L): 0,4394 g de KH2PO4 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
anion a 100 mL en balén aforado con agua desionizada.
Solucién madre de Cloruro (100 mg/L): Se diluyen 10 mL de solucién stock del
anion a 100 mL en balén aforado con agua desionizada.
Solucién madre de Bromuro (100 mg/L): Se diluyen 10 mL de solucion stock del
anion a 100 mL en balén aforado con agua desionizada.
Solucién madre de Nitrato-N (100 mg/L): Se diluyen 10 mL de solucion stock del
anion a 100 mL en balén aforado con agua desionizada.
Solucién madre de Fosfato-P (100 mg/L): Se diluyen 10 mL de solucién stock del
anion a 100 mL en balén aforado con agua desionizada.
Solucién madre de sulfato (100 mg/L): Se diluyen 10 mL de solucion stock del
anion a 100 mL en balén aforado con agua desionizada.

7. PROCEDIMIENTO

e Encender primero el computador y dar inicio al software al software
correspondiente al cromatografo ionico.

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.

¢ Inyectar la muestra asegurandose que corrio 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.

e EIl conocimiento y experiencia en cromatografia es indispensable para un buen
desempenio en el analisis.

e Volumen de muestra: 100 L.

¢ Intervalo de trabajo: 0-40 mg/L.

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

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

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

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

Method parameters

Methodname .. .v oo neeennan Determinacion De F, Cl, Br, NO3-N, PO4-P y SO4
Method SavING Hate « v v s 5 5 2016-05-24 14:59:24 UTC-5
MethHod VBISION :cocemeaiamnmesepmenmes e 5 % 2 5 % % 5 % 5 5 % 8 525 % 8 5 & 13
MEREOT GRTUR o 5 % 3 5 v 8 9 %8 55 30 0 Main group
Method BI8HHS o e e e § 5 G R GRS 8 R G 9 8 original
Method saved by (fullname) , . . . ... ... ..o ou... Daniel Andrés Florez Alvarado
Method saved by (shortname) . .. ... ... .c.cucui o, DANIEL FLOREZ

Start parameters

Anions
Hardware assignment

Dalaiseurce: s Conductivity detector 1 (Cromatografo lonico)
L83 5 = 1 T 1= Conductivity
Injection valve . &\ . . i vt v e e m e e e s s e e Injector (Cromatografo lonico)
L9101 1]y | e T e Metrosep A New
IM T PHOSA IPTVEN TR v G 0 0 G GG yes
Maximum Pressure MONItOreit , . -« w v s s s s 5 is s 5 5000 58008 S e e yes
Pl e e R Pump (Cromatografo lonico)

Data acquisition
Recording time . . . . 0 L L L e e e e e e e e e e e e e e e 30 min

Cambiador de Muestras

DeVIEEIYDO., ou covrw wos winn v wos wvisn vk aew i 863.0010 Compact Autosampler
Peristaltic
PERSTANIE o sume soe mumis sowes soe mssys sowss soe sy siwes son sseys sl oo e s off
RS wen som sz aoion sudss 030 aomon moisd D53 SORON PR 030 GNON BNESE D30 ROEUE Avds 4
Soluhon-lis aps vk T8 09T o T8 D9 o U0 E0E oy TR a0 oy not defined

SOIIIONZ & one sme moss evme voe souds evee voe sows o o e e e SIOLOGTHICEH
ACIVG:; s win ann BIN WRIE B WO WNUR B WIRON WA e WIS WA e wuns wip VES
Cromatografo lonico

Bevice Wpe v sooe ise avn s it oien B it 881.0030 Compact IC pro - Anion MCS
Pump
FIOWE o0 v soomim v movmm wowsom wom ooz womion oiie suess sisie v samie siee S suese e 0,7 mL/min
PRI o wa s aoes bai % G SE0 00 @es DAV % SR B &% @es B 0,00 MPa
10 15,00 MPa
SIRRUTHING e won wmos copne s Svim semis oo SOaom SORVE G APRDE GORNE G5 AR EERAS on
SEEUPIMD s 0 puy vid 5l 20 wis b 0y wi0s B py v s e v 2 min
EIHEAE wur womc son muws sewes soe sumps sewes goe msmes CarbonatoBicarbonato de Sodio
BEONE: o pes 1 s o 1 RaE SRS BN RS TRS BN REE R B aa o yes
Injector
IRECIOR,. o wovim s wimsn wovim eom wimsm wowem wom sumss sovw o5 s Maintain current position

REUVE:, i W o B B &0 WORn B en W MR D RN WA & s waoyes
Degasser
DIBUASEEE v coase wiw wois wasw o o5 CaSE 0 BOESE FPESE 0T RS RS o a0 e 0T

Peristaltic MSM
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PeRSAMEIMEM .o ion wns vomme ome s oo ao womds Some oo aiess CoRE G%R R ¢ on
Rale;: oo s vis b e Va0 G 8000 wiild boa E0RN W bA EINN R bA EWe w 5
Solution 1, 4 . i vt i it i e e s e e s s e e e Acido Sulfurico
SOBOTEZ o s asn eomen mvivd 050 £od Bl B50 PGP BB B30 EATE 4 Agua Ultrapura
REINEs o s as vl T G0 o TR BOUD UG TR P um TR Bl uw e yes
MSM

Automatic stepping tonextposition during ., . . . . . vt f v v v s v v s m s v mm e e nn on
equilibration

INEIVAI ioi s s e e e 20 evbed @ied 30 eieR EERE BSE ARTR BN GTE AUATE G 10 min
REINEs o s as vl s G0 U TR BOUD UG TR GO N TR Bl um e yes
BROEOI . oy v wovim s s siovie oy Wss wObh dn wNSE SONR R SR SORG not defined

: .

DOSINgdEVICE 4 v v v v s s s s n s nn s sn s nnasnssnnssassasa Notdefined

CONDBEHON v« wwss wm s wate evs 2w Fass o8 S%0T Pt @ EAT EaN B e T

MCS
L on
ACIVE s i wad S G WAUE Sl SR WAV Sl VDR WANR D SNSE BEUR S G yes
Conductivity detector 1
Temperatiore CoetfCIent ..o cove wos wnasn sopre ass wmsn e a9 wmis SoRie a9s e 23 %/°C
Warning im0 oo s cop s s S50 s b S0 R G E BEE e w0 9999 pS/cm
ACtIVE L L L i e e e e e e e e e e yes
Time program
Main program
Time Device Command Comment No.
Module Parameter
0,0 Cromatografo lonico Fill il
Injector
0,0 Cromatografo lonico Step 2
MSM
Cambiador de Muestras Move (Rack) &
Rack Sample position
Cambiador de Muestras Lift 4
Tower Work position
0,0 Cambiador de Muestras On/Off 10
Peristaltic On, Rate=6
05 Anions Start data acquisition 8
05 Cromataografo lonico Inject Fd
Injector
0,5 Cambiador de Muestras On/Off 6
Peristaltic Off
Cambiador de Muestras Lift 9
Tower Shift position
Integration
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Anions

SERSHIVIIY . ovommms i ms 6w st RS § oS R R S R R 50
Smeothing: @@ smive: FEEaemys: FEiEamm sy R 30
MM RSIONE s s ruiere i ey e 0,01 pSicm
DANWITIRYEBPEE - covcvommitanans s Sk RISHRIGIIEN RN RS R R eSS s S 0,01 (uSfcm) x min
L=t = = = 1,0 min
2L e e e =l e e +
NEQIIVE DEAKS . nomemmes oo oiemndens e e off
Drifl COMPENSation & . . . it e e h e h e e e e e me e off
IQnOPSOVRIRION. 50 s i s VN RS PR R s S e off
SUBIBCEDIMG s muiEEE I R R T off
SAVIZIV-GOIAY vovnw e mis oomatis s W 4 oS e 8 7 R R off
Activate BVeNlS . . . o . e i i e i e e e e e e e e off
Components
Anions
Name Time [min] Window [%] Reference
Fluoruro 4,74 20 none
Cloruro 6,88 50 none
Bromuro 10,21 5.0 none
Nitrato 11,54 50 none
Fosfato 19,1 5,0 none
Sulfato 22,66 10 none
VOILEIME « & cemmiemoes i uiessm L b Manual . . ......... 2.3 min
Identification
Reference ComMpPONENtS , L . . . . . .t e et o e et e e e e e Height
CHNEr EMPONents . on wrbeiiinss Doy DR e Time
THack retenfof imES . o o mueminres emi R R RS R e off
Components
Anions
MName Time [min] Window [%] Reference
Fluoruro 474 20 none
Cloruro 6,88 50 none
Bromuro 10,21 50 none
Nitrato 11,54 50 none
Fosfato 191 50 none
Sulfato 22 66 10 none
S e e S S e YT v MRl ey SRR 23 min
Identification
Reference COmMPONENES , _ . . Lo e i e e e e e e e e e e e e e e e Height
Other COMPONENIS . . L . . & L et e ot mmmm e e e memm e mmam e me-a Time
Track refemton MMes e ot bad STt s bERiE e el hiidusras off
Standards
Concemntratlomuntl oo GEa el S EEREET v eERvEs sEveaaEn mg/L
Name 1 2 3 4 5 4]
Fluoruro 0 0,2 0,5 1 2 4
Cloruro 0 1 25 5 10 40
Bromuro 1] 0,1 025 05 1 2
Nitrato 0 0,1 025 05 1 3.5
Fosfato 1] 0,2 05 1 2 4
Sulfato 1] 1 2.5 B 10 40

Check standards
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Name 1

Fluoruro 3
Cloruro 20

Bromure 1.5
Nitrato 2
Fosfato 3
Sulfato 20

Calibration

Anions
Component Response Curve type Weighting
Fluoruro Area Linear 1
Cloruro Area Linear 1
Bromura Area Linear 1
Nitrato Area Linear 1
Fosfato Area Linear 1
Sulfato Area Linear 1

Properties calibration

Calibration method . .. asi s s i aie ninale vs il i el iae External standard

Callbrabon Mmoe o oinidininiams S aiiiemis S i e Replace

B L 1 e —— Response = f{concentration)

Add pointoforigin to calibration CUMNVe . . . L . .. L. o e i i e e e off

Bink comechon for miine callbiafion: ; :=oersnnss S i it Eaip s off
ALGORITMO

Preparacion del software y del
equipo

v

Tratamiento de la muestra

v

Respuesta como sefial y Inyeccion de la muestra

calculo de concentracion

8. CALCULOS Y RESULTADOS

Se interpolan los datos en la curva de calibracion 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 Patrén 1 Patrén 2 | Patréon 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-S0O4 2,5 5 10 40

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 3 y 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 “patrén 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 estandar 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 reverificacidn es aprobada, continie con los
analisis; de lo contrario, repita la calibracion inicial.
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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.

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

L0 I e el L

10. MANTENIMIENTO

El mantenimiento del sistema de analisis 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 acumulaciéon 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.

11. BIBLIOGRAFIA

e American Public Health Association, American Water Works Association,
Water Environment Federation. In: Lipps Wc, Braunt-Howland Eb, Baxter
Te. Eds. Standard Methods For The Examination Of Water And
Wastewater, 24th Ed. Washington Dc: APHA PRESS;2023.
Seccion4110B.
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Certificate for IC column, metrosep A-150/4.0, metrohm.
Metrosep A supp 5 leaflet.
Tutorial MagicNet 8.102.2403, metrohm.

Manual 881 compact IC pro 8.881.8007EN, metrohm.
Manual 863 compact autosampler 8.863.8001EN, metrohm.

12. CONTROL DE CAMBIOS

Fecha

Resolucién

Version

Detalle

09/06/2016

300-03-10-23-0649

01

Aprobacién inicial con cédigo 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

300-03-10-23-1303

02

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

300-03-10-23-1436

03

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 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
introduce el control con el estandar certificado.

En la seccion PROCEDIMIENTO se especifica el "Rango de
conductividad de trabajo: 0 a 15.000 yS/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

300-03-10-23-1604

04

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

300-03-10-23-0615

05

En la secciéon 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 analisis (NTC-ISO 5667-3-2004)".

19/11/2019

300-03-10-23-1429

06

Se incluye dentro de la estructura del método la seccion 2. -
ALCANCE del método, asi: “Este método analitico se aplica para la
determinacion cromatografica 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 codificacién 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

300-03-10-23-2554

07

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

09/07/2025

100-03-10-23-1338

08

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

Ultima linea

ultima linea------ ultima linea
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