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1. Objetivo

Establecer los lineamientos para el manejo, manipulacion, uso y mantenimiento
planificado del cromatégrafo idnico COMPACT IC 930, el software MAGIC NET y
el SISTEMA DE ULTRAFILTRACION EN LINEA IC garantizando su funcionamiento
apropiado y que se cumplen los requisitos especificados para proporcionar
resultados validos.

2. Alcance

En este instructivo se muestran las condiciones necesarias de operaciéon del
cromatdégrafo COMPACT IC 930 a través del software MAGIC NET, cuidados
generales del equipo y sus accesorios, y protocolos para su iniciacion, apagado
y mantenimiento preventivo, y un listado con los problemas comunes
encontrados después de su instalacién en el laboratorio de calidad ambiental, en
la cuantificacién de aniones por el método EPA 9056a, el marco normativo del
IDEAM y la norma ISO-IEC 17025:2017.

3. Definiciones

e Bomba peristaltica: es aquella que permite bombear los fluidos. El fluido

es contenido dentro de dos mangueras flexibles incrustada dentro de una
cubierta circular de un rotor con un nimero de 'rodillos', unidos a la
circunferencia externa que comprimen la manguera flexible. Mientras que el
rotor da vuelta, la parte de la manguera flexible bajo compresién se cierra (o
se ocluye) forzando, de esta manera, el fluido a ser bombeado para moverse.

e Calibracion: Se denomina calibraciéon al método por el que se calcula la

relacion entre la altura del pico o la superficie del pico calculado para un
componente y su concentracién en la muestra. El resultado de la calibracién
es una funcién de calibracion (curva calibradora) que registra la dependencia
o relacion entre la cantidad de muestra y la magnitud de evaluacion. La
determinacion de la funcidon de calibracion con ayuda de soluciones de
referencia se puede ejecutar como calibracién de un punto o como de varios
puntos. Como método de calibracion se emplea predominantemente la
calibracién estandar externa (calibracién absoluta) en la cromatografia de
iones.

e Cromatograma: Se designa como cromatograma a la representacion grafica

de la curva de elucién (Sefal contra Tiempo), que se registra en la separacion
cromatografica en una columna de separacién. Los cromatogramas se
memorizan como Archivos de cromatogramas (*.chw) en el directorio Data.
Ademas de los datos de medicion, los archivos de cromatogramas contienen
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también los parametros del método y las configuraciones del sistema, que se
usaron para el registro y el tratamiento de datos y el control remoto.

Integracion: Se entiende como integracion el método para la determinacién
de la altura de pico y la superficie de pico con ayuda de lineas de base
aproximadas.

Linea base: Es la parte del registro que corresponde a la fase movil, y
permite conocer el valor estable de la conductividad.

Método: Un método contiene todas las informaciones necesarias para el
registro de datos, integracion, evaluacién de pico y calculo de resultados.
Puede considerarse como armazon del cromatograma, es decir, como
cromatograma sin datos. Los métodos se memorizan como Archivos del
método (*.mtw) en el directorio Methods. Cada sistema esta enlazado a un
método. Este método se llama método del proceso (Processing method) y se
abre automaticamente al iniciar una nueva determinacion.

Modulo supresor: Dispositivo basado en intercambio idnico entre la
columna y el detector para reducir la conductividad de fondo del eluyente y
mejorar la conductividad de los analitos.

Reprocesamiento: Se entiende como reprocesamiento el tratamiento
posterior de una serie de cromatogramas, que se cargaron en una tabla de
reprocesamiento. Para la reelaboracién en base a un método seleccionado se
pueden cambiar a discrecion los ajustes para la calibracion, integracion,
contrasefa, aspecto e informe.

Sistema: El concepto sistema designa la combinacion de ajustes, programa
de tiempo y método del proceso, que ha sido éptimo para una columna de
separacion especifica y para la determinacion a ejecutar con ella. Se usa un
sistema para iniciar determinaciones individuales o determinaciones con
ayuda de una tabla de muestras. Los sistemas se memorizan como Archivos
de sistema (*.smt) en el directorio Systems

Tablas de muestras (Secuencia de muestras): Una tabla de muestras
sirve para el procesamiento automatico de series de muestras, especialmente
con un automuestreador.

Valvula de inyeccion: Dispositivo mecanico con el cual se puede iniciar,
detener o regular la circulaciéon de liguidos mediante una pieza movible que
abre, cierra en forma parcial uno o mas conductos.
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4, Siglas

g: gramo

MSM: Mddulo de supresién de Methrom

mg/I: miligramo/litro

ml: mililitro

mM: milimolar

MQ: Mega ohmio

N-NOs: nitrogeno calculado a partir del ion nitrato.
psi: libra por pulgada cuadrada

S/cm: Siemens/centimetro

Hm: micrémetro

5. Documentos relacionados en el SGI
— M-S-LC-1048 Instructivo de aseguramiento metroldgico.

— M-S-LC-I051 Instructivo de aseguramiento de calidad analitica

6. Descripcion de la actividad
6.1 Aspectos de seguridad y salud en el trabajo

Al igual que toda labor llevada a cabo en un laboratorio quimico, es necesario
conocer las sustancias peligrosas con las que se puede tener contacto y los
protocolos a seguir en caso de emergencia. Para la operacion del COMPACT IC
930 empleado en la cuantificacion de aniones, se requiere una solucién 100 mM
de acido sulfurico (H.SO04)que puede causar quemaduras leves o irritacion. Por
este motivo es necesario el uso de guantes y gafas de seguridad siempre que se
reemplace el contenedor con la solucién de regeneracién del supresor de
ionizacion y el contenedor de residuos o drenaje del sistema cromatografico.

Existen 4 componentes moviles considerados como de uso riesgoso para el
operario del instrumento:

Pagina 3 de 19




Ca

IDEAM

SERVICIOS LABORATORIO DE CALIDAD
Instructivo Manejo Cromatdgrafo I6nico METROHM COMPACT

IC 930

Version: 04

Tabla 1. Componentes moviles del cromatdgrafo considerados de uso riesgoso.

Componente

Riesgo

Prevencion

Contenedor de residuos

Ambiental: Derrame
Fisico: Golpe.
Quimico/bioldgico:
Irritacion por contacto
con remanentes de la

Evite que el contenedor
se llene mas de un 90%
de su capacidad. Emplee

. s uantes de nitrilo vy
eligrosos solucion de | 9 .
pelig reqeneracion gafas de seguridad cada
9 o vez que cambie el
Contaminacion POT| contenedor de residuos
contacto con restos de '
muestra.
Cada vez que requiera
intervenir la bomba o su
manguera verifique que
se encuentra apagada.
Emplee guantes de
, . . nitrilo afas de
Fisico: Aplastamiento e uridac}/ cac?a vez que
Bomba peristaltica 1 | Quimico: Irritacién por gurl 9
, . g cambie la manguera.
(cromatografo ionico) contacto con la solucion
Prepare una toalla

de regeneracién

absorbente para retirar
cualquier remanente de

la solucion de
regeneracion cuando
desconecte las
mangueras.

Bomba peristdltica
(automuestrador)

2

Fisico: Aplastamiento
Quimico/Bioldgico:
contaminacion
muestra.

con

Cada vez que requiera
intervenir la bomba o
sus mangueras verifique
que se encuentra
apagada.

Aguja de inyeccion

Fisico: Perforacion
Dafo: Ruptura de los

Cada vez que vaya a
cambiar el recipiente
especial (contenedor de
agua de lavado)
verifigue que no haya
una secuencia activa o
una inyeccion en
proceso.

Fuente: Metrohm, 2017.

Bomba peristaltica 1: Ubicada en el cromatdgrafo idnico es la bomba que
impulsa la solucién de regeneracién del supresor de ionizacién H,SO..
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6.2

6.2.1 Equipos:

Cromatdgrafo idnico Metrohm 930 IC

Equipos, reactivos y materiales

Tabla 2. Descripcion de los componentes del cromatografo.

Vista frontal
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1. Soporte de botellas

Soporte de botellas

2. Conector del tubo de desaglie

Soporte de columna

. Tornillo molteados

Horno para columnas

. Panel posterior

Mddulo de supresion (MSM)

. Conector del tubo de desagle

Desgasificador de muestras

Filtro en linea

. Orificio de salida de aire

Valvula de inyeccion

. Toma de conexion auxiliar

Valvula de purga

3
4
5
6. Tornillos fijadores de transporte
7
8
9

. Toma de conexion Service

©) 00| N & 1| | ||

. Amortiguador de pulsaciones

. Tornillos fijadores

10.Bandeja

. Conexiones del tubo de desagle

11.Bomba de alta presién

. Bandeja

12.Desgasificador de eluente

. Placas Caracteristicas

13.Bomba peristaltica

. NiUmero de serie

14.Supresor de CO; (MCS)

15. Toma de conexidon del detector de
fugas

15.Camara del detector

16. Toma de conexion del detector

17. Tomas de conexion MSB
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Vista

Vista frontal

18. Tomas de conexion USB

19. Toma de conexion PC

20. Toma de vacio

21. Toma de conexidn a la red

Fuente: Metrohm, 2017.
Precolumna: guarda columna compatible con la columna empleada en la
separacion cromatografica.
Columna de separacion: Columna empacada con resina de intercambio
anionico.
Supresor de conductividad: Dispositivo basado en el intercambio idnico que
sea capaz de convertir el eluente y separar aniones de su respectiva forma
acida.
Detector de conductividad: Detector de flujo bajo, con compensacién de
temperatura, celda de conductividad e aproximadamente 1,25ul. capaz de
medir de 0 a 1000 S/cm en escala lineal.
Bomba: Capaz de generar un flujo constante de 1 a 5 ml/min y tolere
presiones de 1000 a 4000 psi.
Sistema de ultrafiltracion en linea:
Jeringa de 10 ml para hacer la purga del sistema.
Software adecuado para la toma de resultados MagIC Net.
Balanza analitica con precision de 0,0001 g.

6.2.2 Materiales:

Baldn aforado de 1 |

Transferpipeta 10 ml

Vaso de precipitados 150 mi

Membrana de filtracién de 0,20 um de tamafno de poro

6.2.3 Reactivos:

Solucién de Acido sulftrico (H.S04) 100 mM: 2,8 ml de cido 98% en 1000
ml de agua tipo I

Agua desionizada Tipo I: <0,055MQ de resistividad

Eluente 1,7 mM bicarbonato de sodio (NaHCOs)/1,8 mM carbonato de sodio
(Na.CO:s): Disuelva 0,28569g de bicarbonato de sodio y 0,3816 g de carbonato
de sodio en 2,0 | de agua tipo I

Solucién mixta a 1000 mg/I, disuelva las sales de cada analito, referenciadas
en la siguiente tabla en un volumen final 100 ml:
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Tabla 3. Pretratamiento y preparaciéon de las sales para las soluciones mixta.

Anion Sal Pretratamiento sal Peso (g)

Bromuro Bromuro de sodio | Secar 6 h a 150°C 0,1288
(NaBr)

Cloruro Cloruro de sodio | Secar 1 h a 600°C 0,1648
(NaCl)

Fluoruro Fluoruro de sodio | Ninguna 0,2210
(NaF)

Nitrato Nitrato de sodio | Secar a 105°C por 24h | 0,1371
(NaNO3)

Nitrito* Nitrito de sodio | Desecador con (H.SO4) | 0,1433
(NaNOy) hasta peso constante

Fosfato* Fosfato acido de sodio | Ninguna 0,1479
(NaHPO.,)

*Analitos identificados en el programa de separacion cromatografica pero
excluidos del alcance del método.

6.3

Fuente: Propia 2024.

Limitaciones e interferencias

Algunas de las limitaciones e interferencias comunes de la cromatografia idnica
en el analisis de aguas superficiales son las siguientes:

1.

Interferencia de la matriz: La presencia de iones en la matriz de la muestra
puede interferir en la separacién y deteccidon de los iones de interés. Esto
puede afectar la precision y sensibilidad de la cromatografia idnica.

Problemas de retencién: Algunos iones pueden retenerse en la columna de
intercambio idnico, lo que puede afectar la separacion y la deteccion de otros
iones.

Problemas de elucién: La elucion de algunos iones puede ser dificil debido a
la competencia de otros iones que comparten la misma carga o el mismo
sitio de intercambio idnico.

Efecto de la concentracion: La concentracion de los iones en la muestra
puede afectar la resolucién y la sensibilidad de la cromatografia idnica.

Contaminacion cruzada: La contaminacién cruzada entre las muestras puede
afectar la precision de los resultados de la cromatografia idnica.

Es importante tomar medidas adecuadas para minimizar el impacto de las
interferencias y tener conocimiento sobre las que surjan de manera sistematica.
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6.4 Control y aseguramiento metrolégico

Para asegurar la validez de los resultados, es necesario que el cromatdgrafo
idbnico Metrohm cuente con el programa de mantenimiento preventivo,
calibracién o calificacién operacional vy verificacion, de acuerdo con Ila
periodicidad especificada en los programas de mantenimiento del laboratorio y
el fabricante con el fin de asegurar los resultados obtenidos.

6.5 Desarrollo
6.5.1 Ejecucion de la técnica.
Encienda el computador, el cromatdgrafo y la torre de automuestrador.

Inicie el software MagIC NET ubicado en el escritorio del computador anexo al
cromatografo.

e Iniciacion del instrumento (estabilizaciéon): Antes de iniciar cualquier
ensayo es necesario primero dejar que la linea se estabilice. Este proceso
puede durar entre 15 y 30 min y requiere un paso constante de fase movil
y por ende de solucion de regeneracion.

1. Seleccione la opcidn de sitio de trabajo en la parte superior.

Imagen 1. Opcidn de sitio de trabajo.

Hom

ML

Fuente: Metrohm, 2017.

2. Seleccione la ventana de equilibrio en la ventana corrida.

3. Seleccione el button [....] en el campo de método y seleccione el método
que va a emplear ej. ANIONES.

4. Haga click en [Start HW] y espere a tener una sefal de la linea base
inferiora 1 uS

e Cree una secuencia de analisis (sample table):

1. Seleccione la subseccidn serie de determinaciones. Esto despliega la
siguiente ventana:
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Imagen 2. Ventana de serie de determinaciones.
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Configuration
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Manial
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Equilibration Single determinstion | Dekermination series
b Start saz ||
Sample data
Remark - |
HEN BT B2
Iechiod | ek | Sampie Cype |F‘Dsl.lnn Tnjections Fatus |'|\JI.|me| Cibation |samdeama.nt Infa 1| Batch name
e
L_Id [r]
EdE | sanlerabie = | Leaded
W Stap hardweare when sample bable is Firidhed

Fress F1 for help

Fuente: Metrohm, 2017.

2. Abra la ventana de editar linea - en la seccion de tabla de muestra use el
menu de editar->editar linea.

3. Haga click en el botén [...] del campo de metodologia. Seleccione la
metodologia ANIONES.

4.1

ngrese el resto de los valores en la tabla teniendo en cuenta que todos

los campos deben ser llenados. Aqui puede agrupar los resultados por grupos
de ensayo, en forma de Lotes.

o Tipos de muestras: Existen 4 tipos de muestras: Blanco, Muestra,

standard #, patron de confirmacion # y muestra fortificada #.
Dependiendo de cual tipo se elija, el resultado de la corrida podra ser
empleado como corrector, interpolado en la curva de calibracion,
usado en la construccién de una curva de calibracién, empleado en el
seguimiento de la curva o como control de calidad del efecto de la
matriz en la cuantificacion. A la hora de completar la tabla verifique
que el tipo de muestra corresponde al inyectado.
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o Verificar la secuencia: Después de ingresar todas las corridas del
ensayo, el software provee un icono para verificar la validez. Siempre
antes de iniciar la secuencia verifique la validez.

Imagen 3. Ventana para verificar la secuencia.

Edit line - Working sample table - Workplace A..
Methad  Eap wabar (auka) F|
Tcent -]
Sampke tpe | Sample F|
Pritian
Inections
Yolume uL
Dilutian
Samole smount
Infa 1 [~]
Bakch rame j Info
tine (][« [ 0] [» J[m)e#] ¥ 1 [ & | Chse |

Fuente: Metrohm, 2017.

5. Una vez haya ingresado los datos de la primera muestra emplee el botén
con la flecha-asterisco para pasar al ultimo renglén y generar una nueva
linea.

6. Repita el procedimiento hasta que ingrese toda la informaciéon de cada
muestra.

e Iniciar la secuencia:

1. Una vez lista la secuencia, verifique que las muestras estan en su debida
posicion en el rack del automuestrador. Llene el recipiente especial con agua
desionizada para el lavado del sistema de inyeccion.

2. Seleccione [Start] en la seccidon de determinaciones en serie. Siempre
debe asegurarse que la primera inyeccién sea un blanco de procedimiento
para verificar posibles contaminaciones remanentes de analisis anteriores.
La posicion actual del rack y otros parametros del sistema cromatografico
como conductividad, presién y flujo se pueden monitorear en la ventana de
observacion. Las muestras procesadas son resaltadas con rojo.

e Ingresar ala base de datos

Se puede acceder a la base de datos en el menu lateral de MagIC Net.
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Imagen 4. Opcién para acceder a la base de datos.

Fuente: Metrohm, 2017.
1. Haga click en el icono de base de datos.
2. Abra la base de datos donde esta guardada su informacion.

3. Puede emplear las columnas para organizar los resultados a conveniencia.
Por default la tabla muestra los resultados en orden de inyeccion.

4.En la parte superior puede discriminar los resultados por lote
seleccionando el nombre del lote empleado para diferenciar la corrida. Por
convencion se inicia con el LOTE 001 cada afio y se continua en orden
ascendente.

Actualizar la calibracion del método:

Para poder aplicar la calibracion recién generada durante el lote de analisis
se deben seguir los siguientes pasos:

1. Seleccione todas las muestras que componen la tabla dando click en el
cuadro encima de las filas y de click en el botdn reprocesar representado por
dos flechas circulares de color verde y rojo, ubicadas en la parte superior
debajo del menu de archivo (cuarto icono de derecha a izquierda):
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Imagen 5. Vista general de la opcién Base de datos.

MagIC Net 40 - Aniones - X
Archivo  Editar Vista Determinaciones Herramientas Ayuda
v m = -
@0 A 8 ¢ ¢ EHER USE G A%YYLLL uwlE@h EES 8 0 0
Vista general de la determinacion O
on
Fitro [ Todas las inaci [~] tote [LotEnOL =]
Cormienzo de la determin... A | Identidad [ Tipo de muestra | hombredelmétods | Usuario (nombre) | Info 1 |
Puesto lab. P 1 |2023-04-20 08:06:23UTC-S B Blanco ANIONES IC Admin Rodrigo Pérez E
2 |2023-04-20 08:27:51 UTC-5  PO,02 Patrén 1 ANIONES IC Admin Rodrigo Pérez
3 |2023-04-20 08:49:1SUTC-S  PO,1 Patrén 2 ANIONES IC Admin Rodrigo Pérez
ﬁ 4 |2023-04-20 09:10:39 UTC-S  PO,S Patrén 3 ANIONES IC Admin Rodrigo Pérez
S |2023-04-20 09:32:05UTC-S  P1,0 Patrén 4 ANIONES IC Admin Rodrigo Pérez
6 4-2009553:31 UTCS PS5, PatrénS ANIONES IC Admin Rodrigo Pérez
Base de datos > 2
7 |2023-04-20 10:14:58 UTCS P10,0 Patrén & ANIONES IC Admin Rodrigo Pérez
# 8 |2023-04-20 10:36:25 UTC-5  Agua UHP Muestra ANIONES IC Admin Rodrigo Pérez
9 |2023-04-20 10:57:52UTC-5 | QC2_1 Solucién patrén de comprob. .. ANIONES IC Admin Rodrigo Pérez
10 |2023-04-20 11:19:22 UTC-5 29333 Muestra ANIONES IC Admin Rodrigo Pérez
11 11:40:50 UTC-S 29334 Muestra ANIONES IC Admin Rodrigo Pérez =
Método |[——
Ik 1-21 de 21 (filrado) vl [ »
e |2 ||| aniones | Mensajes Comentario de la determinacion |
e R TR Disposti Analisis
1T ||| O cromatograma = | método | muestta | ‘ Aniones
s || @ Curva de calibracién  ComPenente | Fluoruro [] =3 ||| [ aniones = Nombre del componente  Tiempoderetencién ~ Altra  Area  Conc
Cooligtecor = Fuente de los datos: Detector de conductividad 1 (930 Compact IC Fl
(WSfem) x min Funcién: \A =0,146837 + 1,86990E-3x Q
= Canal: Conductividad
Desviacién esténdar r... 163,759%
- Modo:
5 © || Coeficiente de correla... 0,246512
Tiempo de registro: 15,0 min
Tipo de curva [Lineal . )
o o Integracion: Automaticamente
PESD s Tipo de columna:  Metrosep A Supp 5 - 100/4.0
Tipo de musstra__|indice | Conc. _|Volumen | Dilucién | Canti Composicién del eluyente: Eluente aniones - NaHCO3/Na2C033.2 mM{1.0
P 1| Standardé 1 0,020 20,0 1,0 E Flujo: 1,000 mLjmin
2|  StandardS 1 0,100 20,0 1,0 = Flujo méximo supervisado: 5 i
3 Standard 4 1 0,510 20,0 1,0 = Presion: 8,50 MPa B
Manual Edtar v | [4] | T 1l 1 0] K| >

| Pulse F1 parala ayuda

Fuente: Metrohm, 2017.

2. Esto abre una pestafia donde se muestran las condiciones del andlisis bajo
el método que se esta ejecutando. Si este método por algun motivo requiere
de una correccién a la concentracion de los patrones de la curva, controles
de calidad, condiciones de la calibracidn etc, a través del reprocesamiento
se pueden realizar. En este caso se emplearan los patrones analizados en el
lote para actualizar la curva de calibracion. Para esto seleccione uno de los
estandares de la curva de calibracién dando click a su fila:
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Archivo  Editar  Vista Determinac

Imagen 6. Ventana de reprocesamiento.

Reproceso

X
Ui | Resultados & [ —
‘ 1| 2023-04-20 08:06:23UTC-5 | ANIONES IC B Blanco @ || [Amones P =]
oo || ¥ 2| z023-04-2008:27:51 UTCs | ammonEsIc | ooz Patrén 1 i Nombre del componente  Tiempoderetencién  Akura  drea Concentr!_| T
e T |2023-04-20 08: 3| 2023-04-20 08:49:15 UTC-S | ANIONES IC PO,1 Patrén 2 ¥ [min] [usjem]  [uSjem)xmin]  [ppm]  — =
i — el P T <
2 |2023-04-20 08: T 1] | 1 | O]
7 |2023-04-20 08; S— - e
i |2023-04-2009: =
Aniones
Wy = 5 o ‘
= 5 O Cromatograma =
) © |2023-04-2009: | | Integracién Componente @
Base dedatos | | | | ® Curvade calbracién L& ]
A S 1 Patrones | Patrones de control Alicuctas de patrén ot £ i = T e
= 120230420 10: ‘sQ (BSjem) Funcién: |A = -0,00000 + 4,90562E-3x Q
e | E Nombre | Patrén 1| Patrén 2] Patrén 3] Patrén 4 Patrén 5| Patr Desviacién esténdar relativa 0,000%
oA 1 1EE3
10 |2023-04-20 11: 1fFuonxgd] 0,02 | 01 | 05 1 s 1 Coeficiente de correlacion 1,000000
|11 [o0z30t201 || | il noz 01 | 05 L S 19 ) Tipo de curva [Lineal £
Wk [ ———— atrones 3| mtto | 002 | 001 | 0os | o1 | o5 1 i e N o
e IL 4|Bromuro 0,02 | 0,1 05 1 s 10 | 0|
e D s| mtrato 0,02 | 0,1 05 1 s 1 it
SRl Antones Calbyradon 6| Fosfato 0,02 001 | 005 | 01 | 05 1 =
1z [z ||| O cromatograma ‘+_- 7| sufste | 0,02 | 01 05 1 5 1 0,000 0016 pom 3 n
et || @) Curva de calibrach - = Altura  Area  Conc
Configuracién "| | Resultados [Tipo de muestra_[indice [Conc. [volmen [Diucion | Cantidad demuestra  [ard |~
skmXng ‘M‘ D 1| standardi 1 0,020 20,0 1,0 1,0 0,
08 W fvis
0,0
) Tipo de mues!
b 1| Standard
2| standard Edtr ¥ [ [<] X Edtar v | 4] >
3| Standerd
Manual Edtar ¥ e — |
T —————— | Método... ¥ J | reproceso ‘ [ actualizar ] | Restablecer ] S [ oK [ concelr |7 —
| Puise F1 parala ayuda —d |

Fuente: Metrohm, 2017.

3. Después de dar click en reprocesar se debe elegir la opcion “Crea

ry aplicar

una nueva calibracién Toda la informacidn del método, aplica para esta corrida
Unicamente. Por este motivo es necesario establecer los cambios requeridos

y luego de verificar su pertinencia emplear el botén “Reprocesar.

4. A partir de los patrones de la tabla de reprocesado” y dar click en OK. Esta

opciéon va a permitir calcular una curva nueva para todo el lote empl
patrones que se analizaron durante el mismo.

eando los
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Imagen 7. Ventana de reprocesamiento, opcion reproceso.

Archivo  Editar  Vista Determinac

BE 8 B 2

— Tabla de reproceso
om Comienzo de la determinacién Identidad _|Tipo de mues!
A Fil dotf | 1] 2023-04-20 08:06:23 UTC-S | ANIONES IC B Blanco @ || [Amenes ~1 2 &4
oo do | | 2] 2023-042008:27:51 UTCS | ANIONESIC | Po,02 Patrén 1 Nombre del componente  Tiempoderetencién  Akura  drea Concentrl_|
PR [|o023-04-2008) | | 3| 2023-04-2008:43:15 UTC-S | ANIONES IC PO,1 Patrén 2 Ty [min] [usfem]  [uSjem) xmin] _ [ppm] =~ =
|| o e e - 3 [ o
| |z0zs0s2008) TR omatog
m | i |en2z0s2008, = - [
. | < 203042009 ‘E Uni geprocesar X
Base de datos —12023704720 ?g Iestadinl s 1 Se apicarénlos pardmetros de evakuacén de I determinacidnseleccionada. Ademss, debe jl% ® .
= ‘@ Patrones | Patrones de conti seleccionar una de las siguientes opciones. ‘ A= -0,0134693 4 0,0104536% 0
rﬂ %l 10 || € Hombre ]PatrénllPan Calibracién Jesviacion estandar relativa 3,108%
0 20230420 11 | 1]Fuoruro 0,02 0. Aplicar una calibracién existente o crear y aplicar una nueva calibracion. Coeficiente de correlacion 0,999852
1] 11 [ 2] Goruro | 002 | 0 O pplcarla calibracién de la 4 atodas las Tipo de curva [Lineal L
2D | o Too Pelnest |l S IR 0 | O e rairaci s parts s piens U TS G ook Peso 1 o
udel L2l 4|Bomwo | Doz | o L
p—— @ | 5[ikeatol| 0,02 | 0 abrala ayuda conF1 para obtener més informacén.
2| [ anones | ||| cabredin | [l 00 | o .
= 12Tz || © cromatograma ‘E [ 7] sdfato | 002 | g "tegrecion E
‘vt (| @) Curva de calibraci o [ [¥] Mantener la integracién manual £ Altura  Area  Concs
Configuracién Resultados jumen _[Diucién | Cantidad demuestra|Ard | T
QS i a0 1,0 10 o
‘Mw ‘ oK [ concelr | 750 1,0 1,0 0,
2% BIHS 3| stendad3 | 1 | o500 | 200 1,0 1,0 0,
4| standard4 1 o0 | 200 1,0 1,0 o
o 5| Standards 1 som | 200 1,0 1,0 1,
pre—— 6| Standards 1 10000 200 1,0 1,0 2
|8 Standard
[ 2| Standerd Edtar ¥ | [« ot ~ | 4] >
3| standard
Manual Editar ¥ | |
——— [ wetoto... v || Repoceso || actusicar || Restablecer | \E \I] [ oK [ concelr |5
Pulse F1 para la ayuda L= Lo

Fuente: Metrohm, 2017.

5. Después de unos segundos el lote se encuentra actualizado vy listo para su
reporte. Para que se guarden los cambios del reproceso haga click en OK.

6.5.2 Generacion de reportes:

1. Seleccione las corridas de las muestras que requiere reportar, haciendo
click sobre la fila respectiva de la tabla en la base de datos, y luego
sosteniendo la tecla [ctrl] para agregar las filas requeridas.
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Imagen 8. Ventana para la visualizacién del informe.

Archivo  Editar Vista Determinaciones Herramientas  Ayuda

@5 @ 8 ¢ 11 BFR USE G Q%YYL WwlEh ERS @ o

L1
Bom —
‘ Fil Visualizacién del informe X &
Cortienzo de la determin... A | Identidad | seteccion 3t d
Puesto lab. 11 |2023-04-20 11:40:50 UTC-5 29334 i (@ Determinaciones seleccionadas
12 [2023-04-20 12:02:19UTC-S 29335 O Todas las determinaciones fitradas
13 [2023-04-20 12:23:49 UTC-S 29336 i R
Tipo de informe
14 [2023-04-20 12:45:20 UTC-S 29337 B~
O Informe(s) original(es)
15 [2023-04-20 13:06:51 UTC-S 29338 v
o |16 [2023:04.20 13:28:23UTC'S 29939 v ©Plantiladeinforme [ Result and Caliration_IDEAM =]
17 [2023-04-20 13:49:55 UTC-S 29341 ¥ Destino de salida
1] 18 [2023-04-20 14:11:28UTC-S 29342 ¥
[ 1mpresora
19 [2023-04-20 14:33:02UTC-S 29343
20 [2023-04-20 14:54:36 UTC-5  Agua UHP v ¥ Archivo POF
- » 21 15:16:11 UTC-5 | QC2_2 s -
Método - Nombre de archivo
Ik 1-21de 21 (fiitrado) DI [ -
- — © Nombre de archivo fijo Users\Admin|0 ESLLTADOS ANIONES _IC|Anior ——
Pl || Curvasi-gc2 2 E | | Resultado
2z |- ||| aniones | |
=SBk O Cromatograma Aniones
st (| @ Curva de calbracien COmPonente | Fluoruro Nombre del componente  Tiempo de retencién  Altura Area
Configuracién ODdela 6 [rmin; [uSfem]  [(WSjcm) x mi
Sk x min Funcion; [A=-0,0134693+0,0 _
— @ Identificacién de muestra Identidad [~ Foongo 251 289% @382
16 Desviacién estandar r... Cloruro 3,59 1,732 0,212
i O Nombre de lote 1 4 ;
. Coeficiente de correla... || mirie 4,24 0,080 0,011
Tipo de curva |Lineal Directorio de destino [c:\users\Admm\DeskroD\REsuLTADos ANIONES,IC\LOTE] L Bromuro 5,25 0,381 0,064
0,0 LR
Peso Nitrato 5,98 2,97 0,527
) Tipo de muestra__|indics | Conc, _|Volumen | Dilucién s Sulfato 11,99 0,392 0,124
D 1| Standardi 1 0020 20,0 1,0 [ oK J[ concelr |
! Q 2| Standard2 1 o | 200 1,0 & Flujo méximo supervisado: 51
| 3| Standard3 1 0500 20,0 1,0 Presién: 8,16 MPa
Manual Edtar v Kl £l — - | [ < IO
Pulse F1 para la ayuda
= = » - 657 p.m.
@ O Buscar O # @ = B8 = o 16°C Mayorm. nubla.. ~ BT @) B o 00 B

Fuente: Metrohm, 2017.
2. Dirijase al menu de archivo/imprimir, y seleccione la plantilla de reporte.

Para la generacién de los reportes se cred una plantilla de reportes con toda
la informacién pertinente acorde con la 17025:2017 en su seccién de
informes. Para generar los informes de las muestras seleccione la plantilla
(results and calibration_IDEAM). Estos reportes son individuales e incluyen
toda la informacion empleada en la cuantificacion de cada anién presente en
la muestra

3. Seleccione la ubicacion de los resultados, dicha ubicacién es temporal. Los
resultados finales deben ser almacenados en la base de datos del drive del
IDEAM.

e Reporte general:

Para generar un reporte general con todos los resultados del lote, se debe
recurrir a la opcion de cartas control.

1. Seleccione las corridas de las muestras que requiere reportar, haciendo
click sobre la fila de la tabla en la base de datos, y luego sosteniendo la tecla
[ctrl] para agregar las filas requeridas.
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2. Seleccione la opcién descripcion general de los resultados:

3. Seleccione imprimir pdf. Esta accion va a generar un documento que
incluye unas graficas comparativas de las corridas para cada anion. Para solo
imprimir la tabla con los resultados seleccione solo la Ultima pagina y guardela
en la misma ubicacién de los resultados individuales. Esta tabla debe ser
incluida en la carpeta de resultados del lote en la base de datos para su
digitacion vy verificacion.

Imagen 9. Ventana Descripcidn general de los detalles - Resultados.

Archivo  Editar Vista Determinaciones Herramientas  Ayuda

@E 918 B & 3 BFER USE B A%YIYER ARHA EES 8 B O
fista general de la determinacion L
Bom .
‘ : ; Descripcién general de los detalles - Resultados X -
|com [t Resultado [ Concentracién = B
Puesto lab, 2023-04-20 08:27:51 UTC-5 PO, @| : —— prm— -]
=] =t [« i
EepvpnrpREmAE i | oo Fluoruro | Cloruro | mitrato | SuFato | Witrito | Eromuro | Fosfato |
2023-04-20 09:10:39 UTC-5 PO, =
— o
2023-04-20 09:32:05 UTC-5  P1,{ ‘@J 0.0 o °
& |2023-04-20 09:53:31 UTC-S |ps,¢ | Gréfico de control | 1300 e © ° o o
—— 20230420 10:14:58 UTC-S P10,
Base de datos ||—— 200 6,631
20230420 10:36:25 UTC-S  Agu -
— X o
s  |2023-04-20 10:57:52 UTC s |QCz o
i o o o
‘ # 2023-04-20 11:19:22 UTC-5 293 %0, o @ 2 &8 2 )
‘ ﬂ 2023-04-20 11:40:50 UTC-S 293 o 2 4 3 s 10 12 14 1 1 D e
N 2023-04-20 12:02:19 UTC-S 293 =
Metodo | —— ]
Estadisticas 16,631 16,960 = -
Si- - 0,009 101,974 %
Sk - 41,406 20
| TEET: || O cromatograma [
= . Componente s Tempoderetencion Al i
et || ®) Curva de calibracion - i e e | iempo de retencin ura rea
]| © ! Fecha A nwamero [1dentidsd | Tipo de musstra [ metodo [anaisis ] Dol Tl i
@Srn) x min Funcidy P 1 [2023-04-20 08:06:23UTCS 1 B Blanco ANIONESIC | Aniones
. 2,51 0208 0,080
1% Desvl 2 |2023-04-20 08:27:51 UTCS 2 F0,02 Patrdn 1 ANIONESIC | Aniones & i
Coefic 3|2023-04-20 08:49:15UTCS 3 PO,1 Patron 2 ANIONESIC | Aniones g ! g
08 - 5,32 0021 0,004
4]2023-04-2009:10:33 UTCS 4 P05 Patrén 3 ANIONES IC | Aniones & i s
00 5 |2023-04-20 09:32:05 UTC-S |5 P10 Patrén 4 ANIONES IC | Aniones . . !
B 11,95 4549 1,391
Tipodemuestra_|indice [l ==
» 1| Standard1 1 |8 [ mprinir poR) | [ cemrar
! Q 2|  standardz 1 ot00 | 200 1,0 L, Flujo méximo supervisado: 51
| 3| Standard3 1 oS0 | 200 1,0 E Presion: 8,22 MPa
Manual Edtar v | [ i = D I ][] K1 0|

Pulse F1 parala ayuda

Fuente: Metrohm, 2017.
6.5.3 Apagado del instrumento:

Para apagar correctamente el instrumento se debe hacer una estabilizacion de
la linea base, que garantice que el sistema se encuentra libre de residuos de
muestra. Después de la estabilizacion pare el flujo. Con el flujo apagado
desconecte las mangueras de las bombas peristalticas del IC y el
automuestrador.

El instrumento se encuentra listo para ser apagado. Si va a cambiar de columna
o el instrumento va a estar por un tiempo superior a 1 mes apagado, debe
emplear una solucién de lavado de la columna para evitar precipitaciéon de la
fase movil. Remitase a las instrucciones de la columna para emplear la solucién
mas adecuada.
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6.5.4 Problemas y soluciones:

La mayoria de las fallas del sistema son de caracter hidrodinamico. Por esta
razon el periodo de iniciacion del instrumento es de vital importancia para
garantizar que se alcanzd una estabilizacion del flujo de la fase movil y que el
supresor de conductividad se encuentra funcionando de forma adecuada.
Verifique siempre que hay suficiente fase mévil y solucién de restauracién del
sistema MSM antes de iniciar la estabilizacion del sistema.

A continuacion, se muestran problemas comunes y su solucion. Esta tabla es
una version resumida con los problemas tipicos encontrados en la operacién del
IC 930. Para una descripcién mas detallada véase el capitulo 6 del Manual 930
IC compat IC Flex.

Tabla 3. Resumen de los problemas tipicos encontrados en el equipo.

Anomalia

Causa

Posible solucion

La sefal analitica
en minima y se
mantiene
constante
inyecciones

entre

El sistema de inyeccién no
esta funcionando
apropiadamente.

Revise y reconecte las
mangueras de la bomba
peristaltica en la torre de
inyeccién. Verifique que el
flujo de salida del sistema de
ultrafiltracion y el de llenado
del loop de inyeccion sean
similares.

La conductividad
del detector es
muy alta ~500uS
y no se estabiliza
durante la fase de
equilibrio.

El sistema tiene wuna
burbuja que no permite
que el supresor de
conductividad (MSM)
funcione adecuadamente.

Purgue el sistema. Si el
problema contintia, cambie el
supresor de conductividad.

La linea base hace
mucho ruido.

El eluyente esta
suficientemente
desgasificado.

El circuito de eluyente no
es estanco. Bomba de alta
presion: valvulas de la
bomba sucias.

El circuito de eluyente esta
obstruido.
Contaminacion
eluyente

no

en el

Aseglrese de las
conexiones del
desgasificador de eluyente
estan bien conectadas (véase
Capitulo 5.6, pagina 71).
Revise el circuito de eluyente
y elimine la fuga. De ser
necesario, apriete bien los
tornillos de presion con la
llave (6.2739.000).

Limpie las valvulas de la
bomba (véase Capitulo 5.8,
pagina 73).

que
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Anomalia Causa Posible solucion

Revise el circuito de eluyente
y elimine la obstruccion.

La linea base se | Todavia no se ha | Acondicione el aparato con el

desvia. alcanzado el equilibrio | horno para columnas

térmico. encendido (véase Capitulo

3.23, pagina 63).

La presién del | Elfiltro inline (6.2821.120) | Sustituya el filtro
sistema aumenta | esta obstruido. (6.2821.130).

de forma muy

notable.

Los tiempos de | Columna de separacidon: | Regenere la columna de

retenciéon en los
cromatogramas

han cambiado
inesperadamente.

eficacia de separacién

reducida.

separacion (véase Capitulo
5.17.4, pagina 106).

Sustituya Ila columna de
separacion (véase "Conexion

de la columna de
separacion”, pagina 61).
Notable caida de | Fuga en el sistema. Revise las conexiones
presion. capilares y séllelas cuando
sea necesario (véase
Capitulo 3.2, pagina 14).
La bomba | Bomba peristaltica: | Ajustar correctamente |Ia
peristaltica solo | presion de apriete | presion de apriete (véase
transporta de | demasiado baja. "Ajuste correcto de la presion
forma de apriete", pagina 44).
insuficiente.

Las areas de pico
estan menores a
las esperadas.

Muestra: hay una fuga en
el circuito de muestra.

Busque y solucione la fuga
del circuito de muestra.

Los Columna de separacién: | Regenere la columna de

cromatogramas eficacia de separacion | separacion (véase Capitulo

tienen una | reducida. 5.17.4, pagina 106).

resolucién baja sSustituya la columna de
separacion (véase" Conexion
de la columna de
separacion", pagina 61).

Problemas de | Muestra: hay pequefas | Utilice el desgasificador de

precision -los | burbujas de gas en la| muestras.

valores de | muestra.

medicion

muestran una

gran dispersion-.

Fuente: Metrohm, 2017.
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6.6 DIAGRAMA
Ver seccién 6.2-equipos.

6.7 Documentos externos relacionados

e Metrohm 8.930.8020ES/2017-07-31 930 IC Flex Oven/SeS/PP/Deg

e Metrohm 8.102.8088EN/2021-05-03 MagIC Net 4.0
e Metrohm 8.102.8089EN/2021-05-03 MagIC Net Tutorial

e Ministerio de la Proteccidn social Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo

Territorial, Resolucion nimero 2115 - 22 Junio de 2015

e Método EPA 9056a https://www.epa.qgov/sites/default/files/2015-

12/documents/9056a.pdf

o EPA capitulo 1 https://www.epa.gov/sites/default/files/2015-

10/documents/chapl 1.pdf

o EPA capitulo 6 https://www.epa.gov/sites/default/files/2019-

06/documents/chapter four update vi 12-11-2018.pdf
e Reporte de resultados individual emitido por el instrumento
e Reporte general de resultados emitido por el instrumento

*Calculos y resultados

Para el reporte de resultados de Nitrato en miligramos de nitrégeno:

mg N03
mgN — NOs; = =
9 3T 4427
7. Control de cambios
VERSION FECHA DESCRIPCION
01 27/07/2017 Creacion del documento

Nueva version producto de la actualizacién de la
02 21/10/2020 documentacién del Sistema Integrado de Gestion.

Se actualiza el nombre del documento al equipo en
uso, actualizando los aspectos especificos en cuanto a

03 20/05/2024 componentes y operacion del equipo.
Se actualiza el Formato de acuerdo con el memorando
enviado por la OAP memorando 20251100097283
04 02/07/2025

lineamientos para la actualizacién documental en el
marco de la implementacién del aplicativo suite vision.
El cddigo pasa de M-S-LC-I010 a SLC-I010.
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