Cadigo: SLC-1051
0, INSTRUCTIVO DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD version: 04

: Fecha: 03/07/2025
ANALITICA.
IDEA Pagina: 1 de 25

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 asegura la trazabilidad, calidad y competencia de los resultados generados durante el proceso
analitico desde el muestreo hasta la elaboracion del informe. Aplica para los ensayos desarrollados bajo
métodos normalizados, de igual forma para todo el personal del Laboratorio.

3. DEFINICIONES

o Adicionado: Es una muestra de la matriz a la cual se le ha agregado una cantidad conocida del analito de
interés. Esta adicion debe hacerse en la forma prevista en el disefio de las caracteristicas del muestreo. La
funcidn de los adicionados es demostrar que no existen interferencias de matriz 0 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.

e Aguagrado reactivo: es agua que se puede usar para preparar reactivos o 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. < 0,1 pS/cm), calidad media (C.E. < 1
uS/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
el proceso de des ionizacion. Los datos obtenidos son registrados en el Formato de Control de parametros
del sistema de produccién de agua tipo | y Il M-S-LC-F017, los cuales permiten garantizar la calidad del
agua utilizada en todas las metodologias analiticas.

Tabla 1. Parametros de control sistema de produccion de agua tipo | ylI

Parametro Valor o rango permitido
Temperatura Tipo | 10-30°C
Conductividad Tipo | 0,1-0,4uS/cm

Resistividad Tipo | 18-25°C
TOC <5ppb
Temperatura Tipo I 10-30°C
Conductividad Tipo | RO <40 pS/cm
Resistividad Tipo | EDI 10-15MQ

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

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

v’ Subterraneas, en estado liquido o gaseoso que brotan de forma natural o por efecto de métodos
artificiales.

v Metedricas o atmosféricas, que provienen de lluvias de precipitacion natural o artificial.

e 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.
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Anélisis fisico - quimico — microbioldgico - hidrobioldgico: estudio de muestras liquidas, sélidas,
sedimentables, e hidrobioldgicas, que determinan la naturaleza y componentes de cada sistema fisico; con
el propésito de caracterizarlo.

Analista: profesional idoneo en el area quimica o a fines, biologia, microbiologia o afines, con experiencia
en analisis quimico, microbiolégico o hidrobioldgico que ejecuta analisis 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.

Analito: elemento, compuesto 0 componente quimicos que se analizan.

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 generacién de datos de buena calidad con la mejor precision y exactitud posibles, lo
cual se logra implantando practicas que aseguren la minimizacion 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.

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

Blanco de reactivos o Blanco de Método (MB o BK): Muestra de agua tipo reactivo que no contiene por
adicién deliberada, la presencia de ningun analito o sustancia por determinar, contiene los mismos
solventes, reactivos y se somete al mismo procedimiento analitico.

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

Carta de control: instrumento que mediante varias mediciones de los controles de calidad realizados
permite, construir un grafico usado como herramienta estadistica indispensable para observar, detectar,
prevenir y controlar el comportamiento de los resultados de los controles de calidad de cada una de las
técnicas analiticas en el tiempo, ya que permite ver la variabilidad, consistencia, control y mejora de una
metodologia analitica. Las gréaficas de control utilizadas en el laboratorio seran las de exactitud (estandares),
precision (duplicados) y recuperacion (Fortificados).

Condicion de reproducibilidad de una medicidn; condicién de medicién, dentro de un conjunto de
condiciones que incluye diferentes lugares, operadores, sistemas de medicién y mediciones repetidas de
los mismos objetos u objetos similares.

Condicion de repetibilidad de una medicién: condicién de medicién, dentro de un conjunto de
condiciones que incluye el mismo procedimiento de medicion, los mismos operadores, el mismo sistema de
medicion, las mismas condiciones de operacion y el mismo lugar, asi como mediciones repetidas del mismo
objeto o de un objeto similar en un periodo corto de tiempo.

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

Duplicado de matriz fortificada por laboratorio (LFMD): es una segunda porcion de la muestra a la que
se agrega una cantidad conocida de analito (s) de interés antes de la preparacién de la muestra. Si se
recolecta suficiente volumen de muestra, esta segunda porcidn 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 precision.

Ensayo de aptitud: herramienta de aseguramiento de calidad que permite al laboratorio comparar su
desempefio con otros laboratorios en pruebas de Inter-calibracion, detectar tendencias y, permitir tomar
cualquier accion preventiva o correctiva que sea necesaria para asegurar su competencia técnica y mejora
continua. En los requisitos de Calidad del método se nombra como QCS.

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 0 bajo. En principio, este
tipo de error puede identificarse y corregirse.

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 interés y no interferir con el analisis.

Estandar Externo, de Referencia o Certificado: Se utilizan en este laboratorio en la determinacion de la
exactitud de los métodos, en pruebas de inter-calibracion, y en evaluacidn 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.

Fortificacion: cantidad conocida de analito que se le adiciona a una muestra o blanco para aumentar la
concentracion de analito, generalmente con el proposito 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.

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

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 revisién confiable y obtener resultados aceptables.

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

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 desviacion estandar para propésitos estadisticos. Estadisticamente el 95 % de los datos caen en este
rango.

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 exceptuan
algunos métodos para los cuales se ha ampliado o se ha reducido este valor. Este limite se puede
correlacionar con la desviacion estandar para propdsitos estadisticos. Estadisticamente el 99 % de los datos
caen en este rango.

Lote: en términos generales corresponde a un ndmero de 20 muestras sin contabilizar los controles. En
algunos métodos se define especificamente el tamafio del lote.

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: Combinacion 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 concentracién del analito de interés pueda variar en periodos cortos
de tiempo o espacio. Se emplean para observar concentraciones promedio. Son usadas para calcular las
respectivas cargas. E volumen de cada una de las muestras simples debera ser proporcional al caudal de
la descarga en el momento de su toma.

Muestra 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.

Precision de medicion: proximidad del acuerdo entre las indicaciones o los valores medidos obtenidos en
mediciones repetidas de un mismo objeto, o de objetos similares, bajo condiciones especificadas. La
precision se estima mediante la desviacion estandar.

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 accidn
preventiva y correctiva se debe hacer un analisis 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.

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



é% Cadigo: SLC-1051
Version: 04
2, INSTRUCTIVO DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD Focha. 03/07/2025

ANALITICA.
IDEAM Pagina: 5 de 25

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.

¢ Rango: la diferencia de los valores mas grandes y mas pequefios en un conjunto de datos.

o Testigo: es una solucion 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.

e Trazabilidad metrolégica: propiedad de un resultado de medicion 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 medicion. (VIM).

o Verificacion de calibracion: es la confrontacion de la calibracion, que se realiza periodicamente con un
estandar trazable o con las instrucciones del fabricante del equipo para confirmar que el rendimiento del
instrumento no ha cambiado significativamente desde la calibracion inicial.

4. ASPECTOS DE SALUD Y SEGURIDAD LABORAL

Revisar el Manual E-SGI-ST-M001 Sistema de gestion de seguridad y salud en el trabajo y las hojas de
seguridad de los reactivos.

Utilizar los implementos de seguridad: bata, pantalén, zapatos antideslizantes, gafas de seguridad y tapaboca.
5. EQUIPOS, REACTIVOS Y MATERIALES

Los definidos en el desarrollo de actividades de este instructivo.

6. LIMITACIONES E INTERFERENCIAS

No aplica.

6.1. Condiciones ambientales

No aplica.

7. CONTROL Y ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD

Es el objeto del instructivo que se desarrolla en el siguiente numeral.
8. DESARROLLO

Las actividades de Aseguramiento y control de Calidad estan lideradas por el Lider Técnico, por el Lider de
Andlisis Fisico Quimico y el Oficial de Calidad los cuales deben ser profesionales del area quimica, biologia,
microbiologia o afines, con experiencia en analisis fisicoquimicos, microbioldgicos, hidrobioldgicos y en control
de calidad analitica. Adicionalmente, los tres profesionales son responsables del entrenamiento, supervision y
evaluacion del desempefio técnico del personal. Los encargados de la realizacion 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.

8.1. 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.
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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 evallian las causas y se toman
las acciones correspondientes para evitarlas.

El laboratorio tiene implementado el control de calidad interno y externo.
8.1.1. Control de Calidad interno

El control de calidad interno (intra-aboratorio) es un elemento esencial de las actividades del laboratorio y se
aplica en todos los pasos del proceso analitico, empezando por la informacion con el plan de monitoreo, la toma
de muestras, recepcion en el laboratorio, analisis fisico, quimico, bioldgico o microbiolégico 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 gréfica de control (carta control).

Tipo de muestras de Control Caracteristica Monitoreada
Demostracion inicial de Capacidad Competencia del analista
Limite de cuantificacién del método Valor confirmado del método
Estandares analiticos Exactitud de la calibracion
Estandar de control* Verificacion de la calibracion (curvas)
Material de referencia*™* Exactitud del método
Duplicados (muestra y fortificado) Precision del método
Matriz enriquecida (Muestras fortificadas) Recuperacion del analito en la matriz real
Blanco fortificado (estandar de control) Recuperacion del método. Rendimiento del lote
Estandar interno Controlar el tiempo de retencion
Blanco de método Contaminacion
Cartas de control Control de proceso
Réplica, testigo, adicionado Control de muestreo

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

** Materiales de referencia pueden ser material de referencia certificado o 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).

Para el caso de lotes grandes de muestras, para técnicas analiticas como COT, Nitrégeno Total y fésforo Total,
se sugiere correr todos los controles cada veinte (20) muestras.

Para el Laboratorio de Calidad Ambiental se han establecido los siguientes controles con el propésito de generar
datos analiticos confiables:

e Demostracion Inicial de la Capacidad (DIC).

Cada analista en el laboratorio debe realizar una demostracién Inicial de la Capacidad, como minimo antes de
analizar cualquier muestra o luego de haber realizado modificaciones al método. Lo anterior para demostrar la
competencia en la realizacion del método y la obtencién de resultados aceptables para cada analito. EL DIC
incluye el analisis de un blanco de reactivo y estandares de control LFB a una concentracion entre 10 veces el
LDM Yy el punto medio de la curva de calibracién (o de otro nivel especificado en el método).

o Ejecutar la DIC luego de analizar todos los estandares de calibracion requeridos.
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o Asegurar que el blanco de reactivo no contenga ningun analito de interés a una concentracion mayor que el
nivel especificado en el método.

o Asegurar que la precision (desviacion 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 los
generados por el laboratorio (si no hay criterios obligatorios establecidos). Los criterios de aceptacion
generados por el laboratorio para la Demostracion Inicial de la Capacidad (en ausencia de criterios
obligatorios establecidos) son desviacidn estandar relativa 10% y entre el 70 % al 130% de recuperacion.

o Establecer los limites de exactitud y precision generadas en el laboratorio sobre al menos 20 datos.

o Comprobar 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.

o Demostrar que el analista tiene 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 evaluan
mediante el chequeo de analisis de muestras que son preparadas internamente bajo su direccién 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
fisicoguimico, 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.

e Demostracion continua de la capacidad

La demostracion continua de la capacidad se realiza con el 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 calibracién
inicial debe ser verificada con una solucion estandar de calibracidn de segunda fuente. El estandar de control
de laboratorio utilizado para la demostracién 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 adicién se verifiquen con una segunda fuente (externa). Los criterios para la
verificacion deben cumplir con lo establecido por los métodos de referencia.

e Determinacidn y aplicacién del Limite de Cuantificacion 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
analisis utilizados en el Laboratorio.

EI LCM se debe verificar de acuerdo a lo establecido por el método de referencia o al menos una vez al afo
para cada analito, analista e instrumento. Incluir todos los pasos de preparacién en la determinacién del LCM.

En general el LCM se requiere para informar los resultados menores al valor confirmado, a menos que existan
restricciones reglamentarias o de clientes que indiquen lo contrario.

e Andlisis de Blanco de Reactivo o Blanco de Método (MB-BK)

Contiene agua tipo | y los reactivos (incluidos los conservantes). 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
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de andlisis, y ser sometido 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 se debe incluir un blanco de reactivo con cada
conjunto de muestra (lote). Analizar un blanco después del estandar de calibracion diaria y después de muestras
altamente contaminadas si se sospecha arrastre. Evaluar los resultados del blanco de reactivo para determinar
si hay contaminacion. Si hay contaminacion inaceptable presente en el blanco de reactivo, identificar y eliminar
la fuente. Las muestras analizadas junto con un blanco contaminado deben ser reprocesadas Las pautas
generales para calificar los resultados de la muestra con respecto a la calidad del blanco de reactivo son las
siguientes:

v" 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 valoracion.

v" 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, calificar los resultados para indicar que se detecto analito en el blanco de reactivo.

v" Si el blanco del reactivo es mayor que el LCM reprocesar las muestras.

e Andlisis de controles, estandar de control de laboratorio / blanco fortificado en laboratorio

Un blanco fortificado de laboratorio (LFB) 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 recuperacién del analito en
una matriz en blanco. Su concentracion debe ser acorde con las concentraciones analizadas en los lotes de
muestra. Es preferible rotar las concentraciones de LFB para cubrir diferentes partes del rango de trabajo. El
estandar de control se debe procesar a través de todos los pasos de preparacion y analisis de muestras. La
concentracion agregada sera minimo 10 veces el Limite de deteccion (LDM), pero menor o igual al punto medio
de la curva de calibracién. El estandar de control cumple también el propésito de verificar falsos negativos y
para la verificacion de LDM. Los limites de control para LFB 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 preparar la solucion de adicién de la misma fuente de
referencia utilizada para la calibracién o de una fuente independiente. Evaluar el LFB 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, tomar medidas
correctivas, entre las cuales estaria preparar nuevamente el estandar y analizar por segunda vez las muestras
asociadas, de ser necesario.

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 no se indique. 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, por tanto 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 se debe informar inmediatamente al Lider Técnico y Lider Fisicoquimico
para discutir sobre las probables causas y las acciones inmediatas a seguir.

Utilizar los resultados del estandar de control para evaluar el rendimiento del lote, calcular los limites de
recuperacion y trazar los graficos de control.

e Matriz enriquecida por laboratorio

Una matriz enriquecida o fortificada de laboratorio (LFM) es aquella muestra a la que se le agrega una cantidad
conocida de analito (s) de interés antes de ejecutar el procedimiento de analisis. La matriz enriquecida o
fortificada se utiliza para evaluar la recuperacion del analito en una matriz real.
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Agregar una concentracion 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
utilizar la misma concentracion que para el blanco fortificado de laboratorio (LFB) para separar el efecto de la
matriz del rendimiento del laboratorio. Preparar la matriz fortificada a partir de la misma fuente de referencia
utilizada para el LFB. Realizar la adicién de tal manera que las concentraciones de la muestra no se afecten
negativamente a la recuperacion (preferiblemente ajustar las concentraciones de matriz fortificada si la muestra
conocida es mas de cinco veces la concentracion). Por ejemplo, si la muestra contiene el analito de interés,
agregar aproximadamente tanto analito a la muestra de LFM como la concentracion encontrada en la muestra
conocida.

Si es factible y el método no especifica los requisitos de frecuencia, incluir al menos un adicionado con cada
conjunto de muestras (lote). Para variables inmediatas que requieran LFM, se establece el anélisis de minimo
(una) 1 LFM semanal, dependiendo del numero de muestras recibidas en el laboratorio y del volumen del
recipiente.

Evaluar los resultados obtenidos para exactitud o porcentaje de recuperacion. Si los resultados estan fuera de
control, tomar las medidas correctivas para rectificar el efecto de matriz, para lo cual puede utilizar otro método
como el llamado método de adicidn estandar, el cual consiste en preparar varios patrones de concentracion
creciente del analito de interés no con agua grado reactivo, sino con la muestra objeto de estudio. Se someten
las alicuotas de muestras reales enriquecidas al proceso analitico, obteniéndose una sefial para cada alicuota.
Se representan las sefiales en funcion de la concentracion del estandar afiadido. Se obtiene una recta de
calibrado. La sefial sobre el eje de ordenadas es la que origina la muestra original.

Como la matriz fortificada puede interferir con el rendimiento del método, la aceptacién del lote de muestra se
basa en los resultados de los analisis del estandar de control o blanco de fortificado de laboratorio, mas que en
el resultado de los fortificados. Evaluar los resultados con la ayuda de las cartas control.

o Duplicado de la muestra / duplicado matriz fortificada por laboratorio LFMD

Las muestras duplicadas se analizan aleatoriamente para evaluar la precision de forma continua. Un duplicado
€s una segunda porcién que se analiza simultaneamente con la muestra o con el fortificado. Se sugiere realizar
el duplicado del fortificado de la muestra que tenga mas volumen y no se recomienda realizar duplicado de esta
misma muestra.

Para cada lote de 20 muestras 0o 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 o el Lider Fisicoquimico, en casos especiales.

Evaluar los resultados duplicados para precision. Si la diferencia entre duplicados es mayor al establecido por
cada técnica, el analista debe repetir inmediatamente el analisis de esa muestra por duplicado y dejar la
anotacion correspondiente en la hoja de captura de datos. Si persiste la diferencia, debe informarle
inmediatamente al Lider Técnico y Lider Fisicoquimico. Igual aplica para la muestra fortificada.

La aceptacion del lote de muestra se basa en los resultados de los analisis del estandar de control o blanco de
fortificado de laboratorio, mas que en el resultado de los duplicados.

e 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 anélisis de cromatografia iénica (IC) y algunos analisis de
metales por espectrometria de masas / plasma acoplado inductivamente (ICP / MS).
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Un 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
interés y no interferir con el andlisis. Elegir un estandar interno cuyo tiempo de retencion 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 retencidn, 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, medir 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 tomar medidas correctivas,
incluso volver a analizar si es necesario. Consultar el método de eleccién para estandares internos especificos
y su aceptacién criterios.

o 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 afo. Estas muestras son procesadas por cada
analista encargado de la metodologia analitica, los resultados se comparan con los resultados de aceptacién
del laboratorio. Si los resultados de las pruebas no superan los criterios de aceptacion, se levanta la necesidad
de evaluar como trabajo No conforme y se toman medidas correctivas, se analiza un nuevo QCS y se repita
este proceso hasta que los resultados cumplan con los criterios de aceptacidn.

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

o Andlisis de Testigos y Adicionados provenientes de campo.

Se realiza control de la posible afectacion de las muestras por parte de las condiciones ambientales de muestreo
(incluyendo manipulacién 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 llegd en la botella marcada como adicionado. Si la
muestra se filtra, medir el volumen antes de la filtracion. Registrar 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; es aceptable 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.

En el laboratorio, se analizan contra muestras de testigos y adicionados para verificar peridédicamente la
concentracion real de los mismos antes de ser enviados a campo. Los analisis se hacen cuando se preparan y
se envasan las soluciones. Se lleva registro magnético de los resultados obtenidos para cada grupo de testigos
y adicionados y de las contra muestras.

e Andlisis de soluciones acuosas para el control de calidad de campo (Réplica).
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Seré 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 Réplica seguido de la letra mayuscula que identifica cada Testigo y Adicionado. El Lider Técnico es el
responsable de actualizar este archivo en el Backup del servidor y tenerlo bajo custodia.

En el caso de las Réplicas se digita la fecha de preparacion, la fecha de analisis y el resultado obtenido en el
analisis en la hoja de Excel tiene la formula para el célculo 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
el procedimiento de preparacion, repetir el andlisis, y por Ultimo volver a preparar la solucion.

e Manejo de Patrones y Soluciones de Trabajo

Las soluciones patrén (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 solucion patrén nueva debe ser verificada contra la
solucion 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 preparacién 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
registro en el formato M-S-LC-F064 Preparacién de Soluciones. Igualmente colocaré el rétulo respectivo en el
frasco de almacenamiento.

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

Calibracidn del instrumento: permitir estabilizacion del equipo y realizar la comprobacion 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
a través 0 no a través del origen. Algunas funciones no lineales se pueden linealizar mediante transformaciones
matematicas (por ejemplo, a escala logaritmica). Se recomiendan como criterios de aceptacion:

v’ Para regresion lineal utilizar el coeficiente de correlacion minimo especificado en el método. Es
recomendable un valor minimo de 0,995.

v" Comparar cada punto de calibracion con la curva recalculando su concentracion y obteniendo una diferencia
porcentual <10% (solo si el método lo exige). Si alguna concentracion recalculada no esta dentro de los
criterios de aceptacion del método, identificar la fuente de valores atipicos y corregir antes de la
cuantificacion de la muestra.

Verificacion de calibracion: utilizar un estandar a concentracién cercana o en el punto medio del rango de
calibracion 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.

Evaluar el andlisis de calibracidn-verificacion en funcién del coeficiente de variacion de los valores obtenidos
en la calibracion inicial o de puntos especificos en la curva de calibracion. Si la verificacion de calibracion esta
fuera de control, tomar medidas correctivas, incluyendo re-analisis de cualquier muestra afectada. Consulte el
método de eleccion para conocer la frecuencia y los criterios de aceptacidn para la verificacidn de calibracion.
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Los métodos de analisis, especifican el tipo de calibracion; nimero adecuado de niveles de estandares
analiticos para generar la curva de calibracion (el minimo nimero se define en cada método). La concentracién
minima de calibracion corresponde al limite de cuantificacion del método.

Para efectos de control general, 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 histérico de las mismas. El Lider de
Grupo de Analisis 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 maxima permitida)

e Cartas de control de calidad

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

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

El analista debe llevar el registro del grafico de control y simultaneamente debe realizar analisis del
comportamiento de los datos. El analista resulta ser la primera linea de defensa sobre el control en el proceso
de andlisis de la variable y decide en qué momento puede estar en duda o puede presentarse valores anémalos,
0 tendencias. Al detectar una de estas situaciones, el analista debe dar aviso por los medios de comunicacion
oficiales para el GLCA para tomar las acciones de alerta o de control, y para asegurar que la informacion sea
efectiva.

La persona encargada de la elaboracidn, 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.

Las cartas de control se establecen, para los blancos fortificados de laboratorio (LFM) rango bajo y alto, segun
sea apropiado.

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 preparacién del control correspondiente.
Se exceptuan algunos métodos para los cuales se ha ampliado o se ha reducido este valor. Este limite se puede
correlacionar con la desviacién estandar para propésitos estadisticos.

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 desviacion estandar para
propositos estadisticos.

El laboratorio debe tomar las medidas correctivas rapidamente para determinar y eliminar el origen del error.
Debe mantener registros de todos los eventos fuera de control de las causas determinadas y las medidas
correctivas tomadas.

El analista No debe reportar 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 préactico volver a analizar la (s) muestra (s).
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A continuacién, se describen las acciones correctivas recomendadas para los datos de control de calidad no
aceptados:

o Revisar los célculos o errores de transcripcion. Corregir los resultados si se produjo algun error.

o Determinar si la muestra se prepar6 y analizé de acuerdo con el método aprobado y el instructivo de ensayo
vigente, de lo contrato preparar y analizar nuevamente.

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

o Siuno o mas de los controles de calidad no cumple con los requerimientos, remitirse al numeral 8.1.1. de
este documento.

En el anexo A del presente instructivo se desarrolla al detalle las actividades relacionadas con el seguimiento
al desempefio de los métodos analiticos mediante el empleo de cartas de control: su disefio, elaboracién,
manejo, control, registro, estadisticas y acciones a tomar. Aplica a todos los métodos analiticos en el laboratorio,
a la verificacion electrométrica de los equipos de campo'y a la verificacién metroldgica intermedia.

8.1.2. Control de calidad externo: participar en comparaciones entre laboratorios. Pruebas de inter-
calibracion.

El control de calidad externo (pruebas inter-laboratorio o inter-calibracion) se define como:" La determinacién
del desempefio de cada laboratorio mediante la comparacion con otros laboratorios". Con el control externo de
la calidad se mide el error total de cada mensurando ya que 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 0 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.

8.2. 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.

8.2.1. Lineamientos generales de los registros técnicos

Se debe diligenciar toda la informacidn solicitada en cada formato. Los espacios vacios deben ser cerrados
antes de entregar el registro. Tener en cuenta de firmar las rectificaciones y en lo posible indicar la causa por
la cual se anula el registro. Utilizar lapicero de tinta negra, no usar lapiz ni marcador de punta fina. Si por algin
motivo es necesario sustituir el registro, debe ser autorizado por el Lider Técnico o por el Lider Fisicoquimico,
y el analista debe entregar en la mano los dos registros para volver a firmar el consecutivo y destruir el registro
que no es valido.

El analista es responsable del registro de datos primarios hasta cuando lo entrega para el almacenamiento en
la carpeta, pero si requiere los registros individuales, debe utilizarlos siempre dentro de las carpetas, evitando
sacarlos del archivo. EI manejo de las carpetas de datos primarios deberia hacerse con la autorizacion del Lider
Fisicoquimico o el Lider Técnico.
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8.2.2. Unidades y cifras significativas

Emplear el Sistema Internacional de Unidades (SI). Las unidades de concentracion para resultados quimicos y
fisicos generalmente se expresan en unidades de miligramos por litro (mg/L); valores menores se expresan
como microgramos por litro (ug/L) o como lo estipule cada método en particular.

Registrar e informar todos los resultados analiticos al numero apropiado de cifras significativas y cifras
decimales.

Acuerdo de decimales.
Las cifras decimales se separan con ‘coma” y no se utiliza el “punto” para separar las cifras de mil.
8.2.3. Redondeo

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

Para redondear se eliminan los decimales que no son significativos. Si se elimina un digito de valor 6, 7, 8 0 9,
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, seguido de cero (0) se redondea el digito precedente al nimero par mas
proximo, por ejemplo7,65 se redondea a 7,6 y 7,75 a 7,8; ahora, si el digito 5 a eliminar esta seguido de otros
diferentes a 0 se aumenta el digito precedente en una unidad, por ejemplo 7,651 se redondea a 7,7y 7,751 a
7.8.

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

8.2.4. Ceros Ambiguos

El digito cero (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 o 170). 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
descuidada de la bureta.

Sélo se registran datos en notacion cientifica, exceptuando el reporte de métodos microbioldgicos

Al informar la concentracién de un analito, incluir 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.

8.2.5. Trazabilidad Metrolégica

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

v" Uso de materiales de referencia adecuados y certificados para indicar la caracterizacion del material.

v" 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)
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v" 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 medicion del
ensayo. (informe de Validacion y estimacion de incertidumbre del método utilizado).

v" Participacion en un programa adecuado de comparaciones inter-laboratorio.

v' La documentacion 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 metroldgica 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.

8.3. 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.

8.3.1 Personal responsable de ejecutar la verificacion y auditoria de datos analiticos

Las personas encargadas de hacer la verificacion y 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 Fisico Quimico y la
auditoria estéa a cargo del Lider Técnico.

Cuando el Lider Técnico o el Lider Fisicoquimico sean quienes hacen el analisis o estan ausentes, la revision
de calculos la auditoria la realiza otro funcionario que conozca la técnica.

8.3.2  Revision y verificacion de datos analiticos

El analista responsable de analizar unas muestras obtiene copia del formato que requiere para el registro de
datos.

Una vez efectuados los andlisis el analista entrega el formato al Oficial de calidad, quien se encarga de verificar
la cadena de custodia del registro M-S-LC-F015 Cadena de Control y Vigilancia de Formatos y Registros, y deja
a disposicion del Lider Fisicoquimico para dar inicio al proceso de revision y verificacion.

En cada hoja de captura de datos debe aparecer la informacidn 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
acompanado del codigo del Instructivo. (Ejemplo: DBOS5, M-S-LC-1025).

e Equipo utilizado. Se debe precisar de tal forma que no deje dudas sobre cual aparato se utilizd, en el caso
de que haya mas de una unidad en el laboratorio.

e Resolucion Instrumental (cuando aplique).
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e Forma de lectura unidades en que reporta el equipo.

e Firma del analista que efectud los analisis.

e Fecha en que se efectud el analisis.

e Matriz ambiental (solamente en caso que no esté mencionado en el nombre del método).
e Limite de deteccion o cuantificacion del método.

e |Intervalo de aplicacion del método, cuando aplique.

e Informacién sobre la calibracion y desempefio del método (estandares, blancos, controles).
e Condiciones Instrumentales (cuando aplique).

8.3. Control de calidad y aplicacion general datos analiticos

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

Verificar que con el lote de muestras analizadas se corrieron los controles de calidad interno establecidos en la
técnica analitica y dentro de este documento, y que dichos controles estan dentro de los limites aceptables en
las cartas de control. Verificar que el analista registro estos datos en la carta de control correspondiente.

Observaciones a la hoja de captura

Escribir en el formato toda observacion procedente y que se considere necesaria para el cumplimiento de los
requerimientos de calidad. Firmar la hoja y registrar la fecha de verificacion y revision. Informar 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.

Auditoria de datos analiticos

El proceso de auditoria consiste en una segunda revision de los formatos analiticos por parte del Lider Técnico
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 analisis anteriores, etc.

e Encaso de dudas con respecto a las observaciones del Lider de Analisis Fisico Quimico, el Lider Técnico
deberia dirigirse al analista para resolverlas.

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

El laboratorio evita la digitacion de trabajo No Conforme en la base de datos, mediante la verificacién de datos
analiticos por parte del Lider Técnico y el Lider de Fisicoquimica, 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 médulo
correspondiente estan sujetos a chequeos de personal autorizado.



é% Cadigo: SLC-1051
Version: 04
2, INSTRUCTIVO DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD Focha. 03/07/2025

ANALITICA.
IDEAM Pagina: 17 de 25

El Lider Técnica realiza adicionalmente la evaluacion de la correlacion de los resultados para las diferentes
formas de un analito. Si los datos no satisfacen los criterios predefinidos, se toman las acciones planificadas
para corregir el problema, antes de pasar los datos a digitacion.

Los anteriores lineamientos garantizan la proteccion, integridad, confidencialidad, transmision y procesamiento
de los datos analiticos.

8.4. Elaboracion de informes

Los resultados de ensayos son digitados en la base de datos. 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.

El informe 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 incluye la siguiente
informacién M-S-LC-F078 Formato Informe de Resultados:

Reporte de analisis Nimero.

Fecha de emision del reporte.

Nombre y direccion del cliente.

Persona que solicitd el servicio.

Fecha, hora y lugar del muestreo.

Fecha de recibo en el laboratorio.

Matriz.

Sitio de Muestreo.

Municipio y Departamento.

Coordenadas geograficas.

Cadigo de la muestra.

Tipo de Muestreo.

Nombre del parametro.

|dentificacion del método.

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.

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 elaboracidn, revisién 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.

Las interpretaciones incluidas en el informe seran emitidas por el personal de laboratorio autorizado para tal fin.
9. DIAGRAMA

No aplica.
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ANEXO A
Elaboracién 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
adicionada o enriquecida (LFM). Se construye a partir del promedio y desviacion estandar de un nimero
especifico de 20 mediciones.

El grafico de exactitud incluye niveles o limites de advertencia superior e inferior (LSA -LIA) y niveles o limites
de control superior e inferior (LSC- LIC). Estos limites calculados no deben exceder los requeridos en el método.
La desviacion estandar promedio se calcula de una serie de ejecuciones de pruebas analiticas realizadas antes
de establecer un gréfico de control. El nimero de mediciones (20) utilizadas para determinar la desviacion
estandar estimada se especifica en relacidn con los limites de confianza estadistica de 95% para niveles o
limites de advertencia'y 99% para niveles o limites de control.

+3s +3s linea de control superior LSC
+2s +2¢ ® _linea de aviso superior ® LSA
2! 2. A
" IS + ]S o o _
X X
X ® — -
-ls -ls °
-25 -2S . . L LIA
ity S linea de aviso inferior
-35 -35 : - LIC
linea de control inferior
LSC = X, egia +3* S LIC = X, egia — 3% S
LSA= X, eqia +2*S LIA= X hia —2%S

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

Grafico 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, utilizar 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 lalinea de base en el grafico es cero. Por lo tanto, para graficos de precision, solo son significativos los
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limites de alerta y de control superiores. 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:

R=d>*s

El nivel o limite de control superior (LCS)

LCS =R+3*s, = Ds *R

El nivel de advertencia o alarma superior (LAS) y

2 *
LAS = Rt S —Rig(D4 R-R)

Donde
R = Rango promedio.
do = factor para convertir la desviacion (s) al rango promedio 1.128 para duplicados.
Sr =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, registrar el
valor como cero porque el valor del rango, R, es positivo por definicidn.

Un grafico de precision es bastante simple cuando se utilizan analisis duplicados de un estandar (Figura 1020:
2). Para analisis duplicados de muestras, la grafica parecera diferente debido a las variaciones en la
concentracion de la muestra. Si una desviacién estandar relativa es constante en la concentracion se supone
un rango de interés, luego R, 4 R, etc., pueden calcularse como se indicé 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.

Elaboracion 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.

Manejo de las cartas de control

Una vez elaboradas las cartas de control estas permanecen en medio magnéticas. El Lider de Grupo de Analisis
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 graficos de control (cartas de control) se revisen y se modifiquen de acuerdo a la
tendencia del analito con el tiempo.

Registros en Cartas de Control

Los datos de control para cada metodologia analitica se llevan en una carta de control separada por método.
El valor de la concentracion para cada control sera definido en el instructivo vigente del método analitico.
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Para el registro de cartas de control tan pronto como el analista termine el proceso de analisis, de calculo de
datos y de diligenciamiento total del registro 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. 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 andlisis 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 y 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.

Andlisis y evaluacion de las Cartas Control

Cuando se exceden los limites de control necesariamente se generan intervenciones para verificar cualquier
trabajo no conforme en el desempefio del método.

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.

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 analisis debe detenerse y realizar las
correcciones correspondientes.

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

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. Las especificaciones aqui presentadas son de uso particular y algunos métodos analiticos
especialmente los métodos instrumentales, requieren evaluar las tendencias con un nimero menor de muestras
consecutivas.

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

1. Un punto de datos individual cae fuera del limite de control superior o inferior)

Rule 1: Ay point beyvond Zone A
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2. Dos de tres puntos consecutivos caen mas alla del limite 2s (en la zona A 0 mas alla), en el mismo lado de
la linea central.

Rule 2: two out of three consaecutive
points fall Zone A or beyond

UL

Xl

LCL

3. Cuatro de cada cinco puntos consecutivos en la zona B.

Rule 3: Four out of five consecutive
points fall Zone B or beyond

oL

x|

LCL

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

Rule 4: Nine consecutive points on
the same side of cantar lime (meaan)

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 andlisis; si
excede el LC, suspender los analisis y corregir el problema. Informar al Lider Fisicoquimico.

o Limite de advertencia: si dos de cada tres puntos sucesivos superan un Limite de alerta (LA) superior 0
inferior (LSA -LIA) analizar otra muestra. Si el siguiente punto esta dentro del LA continuar con los andlisis;
si el siguiente punto excede el LA evaluar el posible sesgo y corregir el problema. Informe al Lider Técnico
o al Lider Fisicoquimico si lo anterior persiste.

o Desviacién estandar: si cuatro de los cinco puntos sucesivos exceden 1s, o estan en orden decreciente o
creciente analizar otra muestra. Si el siguiente punto es menor que 1s, 0 cambia el orden continuar con los
analisis de lo contrario, suspender el analisis y corregir el problema.
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o Tendencias: si siete muestras sucesivas estan en el mismo lado de la linea central interrumpir el andlisis y
corregir el problema y volver a analizar las muestras comprendidas entre la tltima medicion bajo control y
esta ultima medicion fuera de control.

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

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

Repita el andlisis por encima del LC

~—— 3 de 4 puntos sucesivos arriba de LA
%= 3 puntos de andlisis sucesivos arriba X

il

»
*J . =& 1 de 5 puntos sucesivos por encima del nivel 1§

o e T S : : :
352 — ; ; : LC
P : ; :
PO P : : . LA
°s, I e
1s o ; L,
* I N
= - - —_—
-
X - . — X
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ANEXO B

Métodos de andlisis para determinacion de parametros de calidad de agua/sedimentos

PARAMETRO ANALITICO TECNICA / METODO INSTRUCTIVO
TURBIEDAD Nefelometria Standard Methods 23th S.M 2130 B M-S-LC-1036
ALCALINIDAD Titulométrico. Standard Methods 23th S.M 2320 B M-S-LC-1029
DUREZA TOTAL Titulo-métrico. Standard Methods 23th 2340 C M-S-LC-1031
SOLIDOS SUSPENDIDOS TOTALES Gravimetria secado 103°C a 105°C. Standard Methods 23th SM 2540 D M-S-LC-1018
SOLIDOS DISUELTOS TOTALES Gravimetria secado 180°C. Standard Methods 23th SM 2540 C M-S-LC-1019
SOLIDOS TOTALES Gravimetria secado 103°C a 105°C. Standard Methods 23th SM 2540 D M-S-LC-1017
ALUMINIO TOTAL EN AGUA
CADMIO TOTAL EN AGUA
COBRE TOTAL EN AGUA
CROMO TOTAL EN AGUA , . _

HIERRO TOTAL EN AGUA Espectroscopia de Emisién en Plasma Acoplado Inductivamente ICP. EPA M-S-LC-1026
MANGANESO TOTAL EN AGUA 200.7 Standard Methods 23th SM 3120 B

NIQUEL TOTAL EN AGUA

PLOMO TOTAL EN AGUA

ZINC TOTAL EN AGUA

ALUMINIO POTENCIALMENTE

BIODISPONIBLE EN SEDIMENTO

CADMIO POTENCIALMENTE

BIODISPONIBLE EN SEDIMENTO

COBRE POTENCIALMENTE

BIODISPONIBLE EN SEDIMENTO

CROMO POTENCIALMENTE

BIODISPONIBLE EN SEDIMENTO

HIERRO POTENCIALMENTE Espectroscopia de Emisién en Plasma Acoplado Inductivamente ICP. M-S-LC-1026
BIODISPONIBLE EN SEDIMENTO Extraccion HCI 1N Standard Methods 23th SM 3120 B Modificado

MANGANESO POTENCIALMENTE

BIODISPONIBLE EN SEDIMENTO

NIQUEL POTENCIALMENTE

BIODISPONIBLE EN SEDIMENTO

PLOMO POTENCIALMENTE

BIODISPONIBLE EN SEDIMENTO

ZINC POTENCIALMENTE

BIODISPONIBLE EN SEDIMENTO

DUREZA TOTAL Titulométrico. Standard Methods 23th SM 4500-NOs- B M-S-LC-1031
DUREZA CALCIO Titulométrico. Standard Methods 23th SM 3500-Ca-B

MAGNESIO Titulom&trico. Standard Methods 23th SM 3500-Mg-B M-S-LC-1030
SULFATOS Turbidimetria. Standard Methods 23th SM 4500 SO42 E M-S-LC-1055
CLORUROS Argentométrico. Standard Methods 23th SM 4500 CI- B M-S-LC-1058
NITRITOS Espectrofotométrico. Standard Methods 23th SM4500- NO, B M-S-LC-1034
NITRATOS Espectrofotométrico UV. Standard Methods 23th SM 4500-NOs- B M-S-LC-1073
NITROGENO AMONIACAL Electrométrico. Standard Methods 23th SM 4500-NH3-D M-S-LC-1033
NITROGENO TOTAL KJEDAHL Electrométrico. Standard Methods 23th SM 4500- Org-B M-S-LC-1032
NITROGENO TOTAL ASTM D 8083-16 2016 M-S-LC-1056
FOSFORO TOTAL Espectrofotométrico Acido ascorbico. Standard Methods 23th SM 4500-P B-E M-S-LC-1002
E%SUFEOL%% eﬁ*di’i%;g’;mosfams) Espectrofotométrico UV. Standard Methods 23th SM 4500 P E M-S-LC-1020
gi"fégﬁgBlOQliCA DE Incubacion 5 dias. Standard Methods 23th SM 5210 B SM O-Gy SM O-H M-S-LC-1025
DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO Reflujo cerrado/Titulo-métrico. Standard Methods 23th SM 5220 C M-S-LC-1016
MERCURIO TOTAL EN AGUA M-S-LC-1079
VERCURIO TOTALEN EPA 200.7 Standard Methods 23th SM 3120 B Modificado T OLOIE
SEDIMENTOS il
CARBONO ORGANICO TOTAL EPA 9060 A/ EPA 4151 M-S-LC-1057
GRASAS Y ACEITES NTC 3362 C

HIDROCARBUROS NTC3362C Y F M-S-LC-054
ESCHERICHIA COLI Y COLIFORMES Método De Filtracion Por Membrana En Agar Endo Standard Methods 23th M-S-LC-1060
TOTALES SM 9222B
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PARAMETRO ANALITICO TECNICA / METODO INSTRUCTIVO
EgCTilE_Elg HIA COLIY COLIFORMES Método Sustrato Definido Colilert Standard Methods 23th SM 9223B M-S-LC-1062
pH Standard Methods 23th SM 4550 H+ M-S-LC-1023
CONDUCTIVIDAD Standard Methods 23th SM 2510 B M-S-LC-1022
OXIGENO DISUELTO Modificacion de Azida Standard Methods 23th SM 4500 O-C M-S-LC-1084
SOLIDOS SEDIMENTABLES Standard Methods 23th SM 2540 F M-S-LC-1024
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