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RESUMEN

Respondiendo a la necesidad de la empresa Concrelab S.A.S. de demostrar su
capacidad y aptitud para la ejecuciéon del método utilizado en el ensayo para la
determinacién del contenido de sales solubles, se realizé un diagnéstico del estado de
cumplimiento de dicho ensayo respecto de la norma NTC — ISO/IEC 17025:2017 a traves
de una lista de chequeo de los requerimientos establecidos, donde se obtuvo un
cumplimiento del 89%, resultados atribuibles al aseguramiento de la capacidad del
personal, ejecucion de los procedimientos adecuados y la integridad de equipos e
instalaciones.

El incumplimiento encontrado esta asociado a no conformidades que se centran
en la baja gestiobn y poca organizacion y planeacion de las actividades del area, son
precisamente estos aspectos los que se atienden desde el plan de accion estructurado
gue busca satisfacer los requisitos de la norma.

Por otra parte, se corrié un disefio factorial completo 6x2 con tres replicas, que
permitié obtener toda la informacién relevante en relacién al efecto del contenido de sal
en la muestra y el operario que realiza el ensayo.

Con base en estos resultados, se demostr6 que el método es lineal (r > 0,99),
exacto (95,0% < %R < 105,0%), preciso (demostrando su repetibilidad, %CV < 3,7%; y
reproducibilidad, a través de un ANOVA se comprobé que no hay diferencias
significativamente estadisticas entre los datos) y, ademas, selectivo.

Finalmente, se valido el método del ensayo concluyendo que el laboratorio esta

en capacidad de ejecutarlo y los resultados obtenidos de este son validos y confiables.

Palabras clave: Validacion, Verificacion, Sales solubles, norma ISO 17025:2017,

pardmetros de desempefio analitico.
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INTRODUCCION

Concrelab S.A.S. es el laboratorio privado con mayor antigtiedad en el pais, se
dedica a la realizacion de ensayos y pruebas de materiales y calibracion de equipos,
dirigido al sector de la construccion. Esta conformado por diferentes laboratorios, el mas
nuevo es el laboratorio de ensayos quimicos creado en el 2018 para dar respuesta a las
necesidades de los clientes de conocer de forma especifica el contenido y presencia de
ciertos compuestos en el concreto, agregados, suelos y demas materiales.

Entre los servicios desarrollados por esta area se encuentra el ensayo para la
determinacién del contenido de sales solubles en los suelos, con el fin de establecer el
nivel de aptitud del material para el fin requerido. Ahora bien, en linea con los requisitos
de la norma técnica NTC — ISO/IEC 17025:2017, es deber del laboratorio demostrar su
capacidad y aptitud para la ejecucion de un método analitico y que los resultados
obtenidos de este son validos y confiables.

Por todo esto, nace la necesidad de validar el método utilizado en el ensayo
anteriormente mencionado. Para ello se comenz6 con el diagnéstico del nivel de
cumplimiento del ensayo respecto de la norma técnica arriba mencionada. ldentificados
los requisitos incumplidos se estructuré un plan de accion que atendiera las no
conformidades.

Posteriormente, a través de una serie de experimentos se evaluaron diferentes
parametros de desempenfio analitico, los sugeridos por el Instituto Nacional de Vigilancia
de Medicamentos y Alimentos — Invima para método gravimétricos; con el fin de
garantizar la evidencia estadistica y validar el método.

Finalmente, con el fin de asegurar la informacion del proceso de validacién se cre6
el Protocolo de Validacion, documento que retne la informacion clave de la metodologia
desarrollada, para que pueda ser consultada y verificada por los operarios, siendo una

guia en futuros eventos de revalidacion al modificar las condiciones operativas actuales.

14



OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Validar el método de ensayo para la determinacién del contenido de sales solubles

en los suelos utilizado en el area de ensayos quimicos del laboratorio Concrelab S.A.S.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Diagnosticar el estado actual del ensayo para la determinacion del contenido de sales
solubles en los suelos utilizado en el area de ensayos quimicos del laboratorio
Concrelab S.A.S. respecto de la norma NTC-ISO/IEC 17025:2017.

e Determinar las acciones correctivas para que el ensayo que determina el contenido
de sales solubles en los suelos utilizado en el &rea de ensayos quimicos del laboratorio
Concrelab S.A.S. cumpla con los requisitos de la nhorma NTC-ISO/IEC 17025:2017.

e Evaluar los parametros de validacion del método de ensayo para la determinacion del
contenido de sales solubles en los suelos utilizado en el area de ensayos quimicos del

laboratorio Concrelab S.A.S.
e Generar la documentacion del proceso de validacion del método de ensayo para la

determinacion del contenido de sales solubles en los suelos utilizado en el area de
ensayos quimicos del laboratorio Concrelab S.A.S.
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1. GENERALIDADES

1.1 Descripcion de la empresa

Concrelab S.A.S. es el laboratorio privado con mayor antigiiedad en el pais, se
dedica a la realizacion de ensayos y pruebas de materiales y calibracion de equipos.
Debido a la certificacion en la norma técnica NTC-ISO/IEC 17025:2017 en gran parte de
sus servicios se ha convertido en un aliado estratégico de sus clientes. Su sede principal

se encuentra en Bogota D.C., en la calle 63d #71a — 70.

1.1.1 Mision y vision

Con el fin de asegurar la calidad en sus servicios, Concrelab ha orientado sus
politicas de calidad con base en la mision: entregar a nuestros clientes resultados
confiables de la calidad de sus materiales y equipos [1]. Asi mismo, su plan a futuro se
ve reflejado en la vision propuesta: “ser el aliado No. 1 de nuestros clientes en el control

de calidad; siendo reconocidos a nivel nacional por la mejor relacion precio / valor” [1].

1.1.2 Valores corporativos

Con el fin de entregar resultados confiables acerca de la calidad de los materiales
y equipos, el laboratorio dirige todas sus actividades bajo los siguientes valores [1]:

e Respeto: relacionamiento asertivo con los miembros de la empresa, clientes y
proveedores: aceptando las diferencias y valorando el trabajo de los demas.

e Confiabilidad: realizar las actividades y operaciones diarias basandose en métodos
adecuados, actuando con honestidad y transparencia.

e Profesionalismo: trabajar de manera ética y especializada con total compromiso,
mesura, responsabilidad y autonomia.

e Imparcialidad: abstenerse de consideraciones subjetivas, otorgando resultados con

base en la verdad, con criterio; sin influencias, sesgos o prejuicios.
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e Pasion: trabajar con esmero y alto sentido de pertenencia, esforzandose por entregar
lo mejor de cada uno para ofrecer servicios de calidad.
e Innovacion: buscar la mejora continua a través de ideas diferentes para lograr

resultados sostenibles y sobresalientes.

La empresa desde que fue fundada en 1974 con los laboratorios de Concretos y
Patologias ha aumentado su portafolio con el fin de prestar un servicio mas integral y
completo que ayude a generar valor. Al dia de hoy cuenta con nueve laboratorios:
concretos, metrologia, geotecnia, ensayos mecdanicos, pavimentos, petrografia,

patologia, ensayo en obra y, el mas reciente de todos, ensayos quimicos.

1.2 Laboratorio de ensayos quimicos

El area de ensayos quimicos fue creada en el 2018 para dar respuesta a las
necesidades de los clientes de conocer de forma especifica el contenido y presencia de
ciertos compuestos en el concreto, agregados, suelos y demas materiales.

El laboratorio se encuentra dotado con todos los equipos, instrumentos, materiales
y reactivos para el desarrollo de sus actividades, dentro de sus servicios ofrece mas de
40 ensayos entre operaciones directas y subcontratadas. Los principales ensayos
directos son: sulfatos en agregados, triéxido de azufre en cementos, pH de los suelos y
agua, contenido de sales solubles y parametros de calidad del agua para mezclas de

concreto.

1.2.1 Ensayo de determinacidon del contenido de sales solubles

El ensayo de determinacion del contenido de sales solubles en muestras de
suelos sigue el método descrito en la norma técnica INV E-158 version 2013 expedida
por el Instituto Nacional de Vias — INVIAS, con este se pretende determinar la presencia
de dichos compuestos mediante el tratamiento con agua destilada y la correspondiente

disolucion.
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El procedimiento tiene como fin determinar el contenido porcentual de sales
solubles en una muestra de suelo, de tal manera que al ser comparado con valores de
referencia se pueda definir si este es apto, o no; para ser empleado como relleno de
estructuras, de acuerdo con los requisitos establecidos en el capitulo 6 “especificaciones
generales de construccion de carreteras INVIAS”, es por ello que dicho ensayo debe
realizarse en las etapas iniciales de una obra.

El método analitico en que se basa este ensayo es de tipo gravimétrico, y consiste
en pesar el residuo, obtenido por evaporacion, de una cantidad proporcional del extracto
acuoso de la muestra, donde se obtiene el porcentaje de sales solubles respecto a la
masa de la muestra de suelo seco.

En la actualidad, este ensayo no ha sido validado dentro del laboratorio y esto ha
impedido la acreditacion del mismo en la norma técnica NTC-ISO/IEC 17025:2017.

Dado lo anterior, es necesario el desarrollo de la validacion del método para
asegurar que los resultados obtenidos son precisos y confiables, generando valor en el
momento de la toma de decisiones de los clientes. Aunado a esto, lograr la acreditacion
permite aumentar la propuesta de valor del area de ensayos quimicos al garantizar la

calidad de los servicios prestados.
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2. MARCO DE REFERENCIA

2.1 Marco teoérico

2.1.1 Concreto

El concreto se define como un “material compuesto que consiste esencialmente
en un medio aglutinante, como una mezcla de cemento [...] y agua, dentro del cual se
encuentran incrustadas particulas o fragmentos de agregado, generalmente una

combinacién de agregado fino y grueso” [2].

2.1.1.a Cemento. Existen diferentes clases de cemento, pero el cemento Portland es el
mas utilizado. Este es un tipo de cemento hidraulico que fragua y endurece por reaccion
guimica con el agua [2]. Este material cumple la funcién de ser el agente aglutinante
(como un pegamento) de los ingredientes del concreto y es fundamental para la
resistencia mecanica del mismo. Esta compuesto principalmente de cuatro minerales:

silicato tricalcico, silicato dicalcico, aluminato tricélcico y aluminoferrita tetracélcica [2].

2.1.1.b Agregados. Este es un material granular donde se destacan la arena, grava,
piedra triturada o escoria de alto horno de hierro. Su clasificacién se hace en funcion del
tamafio de particula, el material que pasa a través de la malla N° 4 se clasifica como
agregado fino o arena, y el retenido como agregado grueso [2]. Los agregados
constituyen, generalmente, entre el 70-80% del concreto [2], por lo que las propiedades

de estos determinaran en gran parte las propiedades del concreto.

Debido a las propiedades del concreto, como su durabilidad, resistencia a la
compresion, cohesividad, baja conduccién al calor y electricidad es el material mas
utilizado en la construccion [2][3]. De otro lado, debido a las condiciones ambientales que
puede enfrentar este material puede verse alterado por accion de ataques fisicos,
mecanicos y quimicos [4], dentro de este Ultimo grupo se encuentra la eflorescencia y

subeflorescencia.
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2.1.2 Eflorescenciay subeflorescencia

La eflorescencia y la subeflorescencia (también conocida como
criptoeflorescencia) son un tipo de patologia que alteran la durabilidad y resistencia del
concreto, se presentan al darse la cristalizacion de sales solubles en los poros del
concretos, cuando esté ocurre en la superficie del material se conoce como eflorescencia
y cuando ocurre en el interior del mismo, criptoeflorescencia [4][5].

El efecto que causa la primera es sobre todo visual o estético, en tanto que se
forma un polvo o manchas blancas en la superficie del material alterando su apariencia
[6]. Sin embargo, la segunda puede tener efectos estructurales, en tanto que, si el
espacio de los poros no es lo suficientemente amplio para albergar o permitir la formacién
de los cristales, el aumento de volumen de estos hace que se creen tensiones sobre la
pared del poro llegando a fracturarlas, generando pérdida en la cohesion del material y
aumento de la posibilidad de fatiga en el mismo [7].

Figura 1.
Ruptura de poro por subeflorescencia.
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Nota. Proceso de ruptura de poro a causa del crecimiento de cristales debido a un fenémeno de
subeflorescencia. Tomado de A. Garcia Casco. (Feb. 13, 2020) “Tema 10: efectos debidos a las
sales solubles”. [En linea] https://cutt.ly/9ckoXPw [Acceso: abr. 04, 2021].

Lo anterior se puede ejemplificar en la Figura 1, el proceso inicia con la formacién
de cristales en el interior del poro (1), luego se da el crecimiento del cristal en el interior

(2), al encontrar el limite del espacio se produce la fracturacion del cristal (3) para
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continuar con el crecimiento de las particulas (4), llegando el punto en que se produce la
rotura del poro por las fuerzas de cristalizacion contra las paredes de este (5 — 6).

Es asi como CEMEX propone que parte de las acciones preventivas, para evitar
la presencia de esta patologia, es procurar que los agregados y agua que se utilizan en
la formulacion del concreto estén libres de sales solubles [6]. De aqui la importancia de

evaluar el contenido de estos compuestos en dichos materiales.

2.1.3 Sales solubles

La presencia de sales solubles en el concreto puede deberse a la presencia de
estas en los materiales que lo formulan (cemento, agua o agregados, generalmente en
estos ultimos dos) [6] o por factores externos, como el ambiente circundante [7]. Ahora
bien, cualquiera que sea su origen, las sales solubles mas comunes en el concreto y que
pueden originar la eflorescencia o subeflorescencia son los “sulfatos, carbonatos,
cloruros, nitratos y nitritos de sodio, potasio, calcio, magnesio y amonio, con grados

variables de hidratacién” [7], todas en forma de minerales.

Figura 2.

Sales solubles que generan eflorescencia y subeflorescencia.

CARBONATOS \ SULFATOS
Calcita CaCOs Yeso CaS04-2 H20
Siderita FeCOs Basanita CaS04-0.5 H20
Dolomita CaMg(CO:s)2 Epsomita MgSOa4-7 H20
Magnesita MgCOs Hexahidrita MgSO0a4-6 H20
Nesquehonita MgCOs-3H20 Kieserita MgSO4-H20
Lansfordita MgCOs-5H20 Dodecahidrita MgS04-12H20
Hidromagnesita |Mgs[OH(CO3)z2]2:4H20 Darapskita Nasz(S04)(NOs3)-H20
Heptahidrita Na2COs-7H20 Miralbita Na2S04-10H20
Natrén Na2COs-10H20 Thenardita NazS04
Thermonatrita Na2C0Os3-H20 Arcanita K2SOa4
Nahcolita NaHCO3 Bloedita Na2Mg(S04)2:4H20
Kalcinita KHCOs3 Boussingaultita (NH4)2Mg(S04)2-6H20
Trona NasH(COz3)3-2H20 Picromerita KaMg(SOa4)2-6H20

CLORUROS | SULFATOS

Bischofita MgClz-6H20 Syngenita K2Ca(S04)2-H20
Antarcticita CaClz-6H20 Gorgeyita K2Cas(S0Oa)s-H20
Tachyhidrita CaMgzCls-12H20 Aphthitalita KsNa(S04):
Halita NaCl Ettringita CasAl2(SO4)3(OH)12:26H20
Silvita KCI Thaumasita CasSi(CO3)(S04)(OH)6-12H20
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Figura 2. (Continuacién)

NITRATOS OXALATOS

Nitrocalcita Ca(NOs3)2:4H20
Nitromagnesita  [Mg(NOs3)2-6H20

Ca(C204)-H20
Ca(C204)-2H20

Nitratita NaNOs
Nitro (salitre) KNOs3
Nitro amdnico NHsNO3z

Nota. Sales solubles cominmente encontradas en diferentes minerales presentes en los materiales de
construccion. Tomado de A. Garcia Casco. (Feb. 13, 2020) “Tema 10: efectos debidos a las sales
solubles”. [En linea] https://cutt.ly/9ckoXPw [Acceso: abr. 02, 2021].

2.1.4 Métodos analiticos

Un método analitico se puede definir como un procedimiento utilizado para
analizar una muestra con el fin de determinar la presencia, y en algunos casos la
identidad y concentracién, de un constituyente especifico en dicha muestra (analito) [8].
Parte del método incluye “informacién sobre la toma, transporte y almacenamiento de
muestras; y define los procedimientos para concentrar, separar, identificar y cuantificar
los componentes incluidos en la muestra; especifica qué criterios de control de calidad

han de alcanzar los datos analiticos y especifica como construir los informes analiticos”

[8].

Figura 3.
Tipos de métodos analiticos segun la técnica de medicion.

METODO DESCRIPCION

Normalizados Método analitico desarrollado por un organismo de normalizacion u otro organismo
reconocido cuyos métodos son generalmente aceptados por el sector técnico
correspondiente.

No normalizados  |Método analitico desarrollado por un tercero o que ha sido adaptado por el laboratorio
a partir de un método normalizado.

Desarrollo interno|Método analitico que no se encuentra en normas u otras colecciones de métodos, ni
dentro del ente en publicaciones de terceros, habiendo sido desarrollado por el propio laboratorio.

Nota. Definicion de los tipos de métodos analiticos segun el criterio de técnica de medicion.
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2.1.4.a Tipos de métodos analiticos. La clasificacién de estos puede hacerse segun su
caracter normativo y la técnica de medicién. Segun el primer criterio se encuentran los
meétodos: normalizados, no normalizados y desarrollados a nivel interno, ver la Figura 3.
Respecto al segundo, se pueden encontrar de forma general los métodos: gravimétricos,

volumétricos y espectrofotométricos, ver la Figura 4.

Figura 4.
Tipos de métodos analiticos segln caracter normativo.
METODO \ DESCRIPCION
Gravimétrico Métodos que a través de procedimientos de medicion de la masa identifican la
presencia y cantidad de un analito.
Volumétrico Métodos que determinan la presencia y cantidad del analito a través de la

determinacion del “volumen requerido de una solucion estandar para completar
una reaccion particular en una cantidad conocida de muestra, mediante el uso
de indicadores” [9].

Espectrofotométrico Métodos que determinan la presencia y cantidad del analito en funcion de la
capacidad del sistema de absorber radiacion del espectro electromagnético en
el rango visible, 380-750 nm.

Nota. Definicién de los tipos de métodos analiticos segun el criterio de caracter normativo.

2.1.5 Validacion de métodos analiticos

EI ICONTEC define una validacién como la generacion y contribucién de evidencia
objetiva de que un item dado satisface los requisitos especificados [10]. Esta, hace
referencia al desarrollo de un proceso que permita verificar el desempefio de dicho
meétodo en el laboratorio, en otras palabras, se debe determinar que el laboratorio esta
en la capacidad de ejecutar dicho método y que los resultados obtenidos son validos y
confiables. Como se plantea, el laboratorio debe confirmar que puede operar
adecuadamente los métodos normalizados antes de introducir los ensayos o

calibraciones [11].
2.1.5.a Parametros de desempefio analitico. Los parametros y su descripcion se

encuentran en la Figura 5 [12], la evaluacién de los mismos en una validacion dependen

de la naturaleza del método y alcance de la misma.
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Figura 5.

Parametros de desempefio analitico.

PARAMETRO \ DESCRIPCION
Selectividad; Capacidad de evaluar, medir e identificar simultanea o separadamente, de
Especificidad manera inequivoca el o los analitos de interés sin interferencias de impurezas.
Exactitud Grado de concordancia de los resultados del ensayo con el valor real o la
proximidad al valor real de los resultados obtenidos por el procedimiento.
Limite de deteccion Menor concentracion de analito en una muestra que puede ser detectada por

una Unica medicién, bajo las condiciones experimentales establecidas.

Limite de cuantificacion |Menor concentracién o cantidad de analito de una muestra que puede ser
determinada con aceptable precision y exactitud bajo las condiciones
experimentales establecidas.

Linealidad Capacidad para obtener resultados de prueba que sean proporcionales ya sea
directamente, o por medio de una transformaciéon matematica bien definida, a la
concentracién de analito en muestras en un intervalo dado.

Precision Grado de concordancia entre los valores de una serie repetida de ensayos
efectuados sobre una muestra homogénea o, expresado en otra forma, la
distribucion de los valores analiticos alrededor de la media.

Nota. Definicion de los parametros de desempefio analitico (o parametros de validaciéon). Tomado de
INSTITUTO DE SALUD PUBLICA, Res. Exenta 201/2015 Guia técnica para la realizacion de la validaciéon

de métodos de ensayo. Santiago de Chile: Instituto de Salud Publica, 2015.

2.2 Marco legal

2.2.1 Norma técnica NTC — ISO/IEC 17025:2017

La norma técnica NTC — ISO/IEC 17025:2017, expedida por el Instituto
Colombiano de Normas Técnicas y Certificacion — ICONTEC, especifica los requisitos
generales para la competencia de los laboratorios de ensayo y calibracion, de modo que
los resultados que se emitan sean validos y confiables.

Haciendo un enfoque en los capitulos 6 y 7, el primero de estos hace referencia a
los requisitos relativos a los recursos (personal, condiciones ambientales, equipos,
trazabilidad, entre otros) y, el ultimo, es relativo a los requisitos del proceso (revision de
solicitudes, verificacion y validacion de métodos, muestreo, entre otros) [10].

2.2.2 Norma técnica INV E — 158/13

El ensayo para la determinacion de la cantidad de sales solubles en el suelo

realizado en Concrelab S.A.S. sigue el método determinado por la norma técnica INV E
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— 158/13 la cual tiene por objeto “[...] describir un procedimiento de ensayo que permite
determinar el contenido de sales en los suelos mediante el tratamiento con agua
destilada y la correspondiente disolucién” [13].

Asi, el método utilizado se resume de la siguiente manera: “el contenido de las
sales de los suelos se determina pesando el residuo, obtenido por evaporacién, de una
cantidad proporcional del extracto acuoso del mismo” [13]. Resumiendo, la importancia
de esta norma es que el método aplicado en el ensayo para la determinacion del

contenido de sales solubles se rige por esta.

2.2.3 Articulo 610/13 — Relleno para estructuras

El Instituto Nacional de Vias (INVIAS) en el Articulo 610/13 “Relleno para
estructuras” da los lineamientos de los materiales, equipos y ejecucion de trabajos para
la realizacién de “rellenos lo largo de estructuras de concreto” [14]. La importancia de
este articulo es que en él se expone el limite maximo permisible de sales solubles en el
suelo, el cual es del 0,2% de cantidad de sales solubles respecto de masa de suelo seco
[14].
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3. DIAGNOSTICO DEL ESTADO ACTUAL DEL ENSAYO

Con el fin de atender el primer objetivo planteado, en este capitulo se aborda el
estado actual en el que se encuentra el ensayo para la determinacion del contenido de
sales solubles en los suelos respecto a la norma de calidad NTC-ISO/IEC 17025:2017,
frente a los capitulos 6 y 7 referentes a los requisitos relativos a los recursos y los

requisitos del proceso, respectivamente.

3.1 Metodologia para el diagndstico

El diagndstico se realiz6 a través del diligenciamiento de una herramienta creada
para esta investigacion, cuyo fin es facilitar la auto evaluacion referente al cumplimiento
de los requisitos exigidos por la norma NTC — ISO/IEC 17025/2017; es un documento
Excel que presenta una lista de chequeo que recorre cada uno de los items de los
capitulos 6 y 7 de dicha norma. En la herramienta se califica el grado de cumplimiento
gue tiene el ensayo respecto a los requerimientos de la norma teniendo tres posibles

valores:

e Cumplimiento completo: situacién en la que se han realizado todas las acciones
requeridas, se poseen las evidencias suficientes y se tienen en la actualidad
resultados eficaces de cumplimiento del requisito.

e Cumplimiento parcial: situacién en la que se ha realizado al menos una accién o
actividades requeridas, no se poseen evidencias suficientes o a pesar de obtener

resultados, estos no son eficaces.

¢ Ninguno: situacién en la que no se encuentra ninguna accién o actividad relacionada,

no se poseen evidencias ni resultados relacionados con el requisito.

El diligenciamiento de la herramienta se realiz6 teniendo en cuenta la informacion

recopilada de reuniones con el jefe del laboratorio, la coordinadora de investigacion y

26



desarrollo (CID) y el auxiliar de laboratorio, la revision del laboratorio de ensayos
quimicos, la observacion de la realizacion del ensayo, la evaluacién de formatos,
instructivos, procedimientos y manuales pertenecientes al Sistema Integrado de Gestion
(SIG). La informacién presentada a continuacion se construyo con base en el ANEXO 1
y ANEXO 2.

3.2 Cumplimiento de requisitos

Respecto al capitulo 6 se determind que el ensayo tiene un cumplimiento global
del 93%, el cumplimiento por seccién de este capitulo se puede apreciar en la Figura 6.
Este resultado se debe a que en el laboratorio de ensayos quimicos se ha logrado
asegurar que el personal que ejecuta el ensayo tiene las competencias, habilidades y
formacion necesarias para ello, esto a través del procedimiento de seleccion de personal
y la politica de formacion de este.

Asi mismo, se ha logrado asegurar que el ambiente en el cual se mantienen las
muestras y se realizan los ensayos, no invalida los resultados ni afecta la calidad de las
mediciones. En tanto que las instalaciones cumplen con los requisitos de espacio,
almacenamiento de muestras y area de trabajo, y las condiciones ambientales son
registradas durante el dia para tener un seguimiento y trazabilidad de las mismas.

Igualmente, el laboratorio cuenta con todos los equipos necesarios para la
ejecucién del ensayo, estos se encuentran codificados e inventariados; y a través del
programa de calibracion, verificacibn y mantenimiento de equipos da alcance al
cumplimiento de los requerimientos para garantizar que los equipos utilizados en el
ensayo de determinacion del contenido de sales solubles se puedan utilizar.

A su vez, se tienen los manuales técnicos y de operacion, los cuales estan
disponibles para el personal que los opera. Los equipos son calibrados y/o verificados
segun corresponda, antes de ponerlos en servicio, con el fin de asegurar que cumplen
con los requerimientos técnicos para la ejecucion del método de ensayo.

Del mismo modo, las calibraciones y mediciones son trazables al Sistema
Internacional de Unidades (Sl), ya que los equipos son calibrados por organismos

debidamente acreditados bajo los lineamientos de la norma vigente ISO/IEC 17025. Para
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mantener la confianza en el estado de calibracion de los equipos, se realizan

comprobaciones intermedias contra patrones de trabajo de acuerdo con

procedimientos establecidos, al igual que mantenimientos preventivos programados.

Figura 6.

Estado de cumplimiento del capitulo 6.

6. REQUISITOS RELATIVOS ALOS RECURSOS

6.1
GENERALIDADES

6.6 PRODUCTOS Y
SERVICIOS -
SUMINISTRADOS 6.2 PERSONAL
EXTERNAMENTE
6.3
6.5 TRAZABILIDAD INSTALACIONES Y
METROLOGICA CONDICIONES
AMBIENTALES

6.4 EQUIPAMIENTO

Nota. Cumplimiento del capitulo 6 Requisitos relativos a los recursos disgregado

por seccién del capitulo.

los

Ahora bien, los requerimientos que no se estan cumpliendo estan enfocados en

la falta de:

e Reuniones del jefe de laboratorio con el equipo para definir las tareas, actividades,

responsables, entregables y tiempos; y su correspondiente flujo de trabajo.

e Documentaciéon de algunos procedimientos que se ejecutan en la realidad, pero no

tienen las evidencias que lo soportan.

e Sefializacidon en los equipos para conocer su estado in situ, sin necesidad de ir a los

archivos y verificar las hojas de vida de los mismos, facilitando la manipulacién de los

mismos.
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e Plan de mantenimiento integrado, el cual permita la organizacion del laboratorio de
ensayos quimicos para garantizar la ejecucion de las actividades del mismo (incluido
el ensayo para la determinacién del contenido de sales solubles) y el estado 6ptimo
de los equipos, respondiendo asi a las necesidades técnicas y comerciales.

Respecto al capitulo 7 se determin6 que el ensayo tiene un cumplimiento global
del 84%, el cumplimiento por seccion de este capitulo se puede apreciar en la Figura 7.
Este resultado se debe a que en el laboratorio de ensayos quimicos se ha logrado
asegurar la prestacion del servicio del ensayo de manera imparcial a todos sus clientes,
revisando y evaluado todas las solicitudes de forma individual, esto se logra a través de
la implementacion de los procedimientos para definir los requisitos del cliente, garantizar
la capacidad del laboratorio y la idoneidad del método utilizado.

De la mano con esto, el método utilizado para la ejecucion del ensayo para la
determinacién del contenido de sales solubles esta normalizado, al seguir lo dispuesto
por la norma técnica INVIAS INV E 158/13, asegurandose siempre de utilizar la ultima
version de la misma.

Paralelamente, a través del procedimiento para el ingreso y manejo de muestras
de ensayo se ha logrado asegurar la adecuada recepcion, manipulacion,
almacenamiento, conservacion y disposicion o devolucién de estas; de tal forma que se
garantice la proteccion e integridad de las mismas y su no contaminacion. De la mano
con esto, el registro de las muestras permite su identificacion sin lugar a equivocaciones
o ambigliedades evitando que estas sean confundidas, logrando asi fortalecer la
operacion del ensayo.

Ademas, con el fin de proporcionar evidencia de las actividades y formalizar la
trazabilidad de estas [15] el laboratorio documenta todos los registros técnicos que
conservan los informes y los resultados finales del ensayo de determinacion del
contenido de sales solubles.

Respecto a los informes de resultados, para garantizar que la informacion
expedida por el laboratorio acerca del ensayo sea veraz, la liberacion de estos requiere
una revision para validarlos (un funcionario diferente a quien lo elabord) y una revision

para autorizarlos (un funcionario diferente a los dos anteriores). Y, para evitar errores en
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la interpretacidn, los resultados son reportados de forma exacta, clara, sin ambigiiedades
y objetivamente utilizando el formato estandarizado “F-812 INF INV E 158-13 Sales
solubles”, cumpliendo con los requisitos de la norma NTC — ISO/IEC 17025/2017.

Figura 7.

Estado de cumplimiento del capitulo 7.

7. REQUISITOS DEL PROCESO

7.1 REVISION DE
SOLICITUDES,
OFERTAS Y

7.11 CONTROL DE COTRATOS

LOSDATOS Y
GESTION DE LA
INFORMACIO)

7.2 SELECCION,
VERIFICACION Y
VALIDACION DE

METODOS

7.10TRABAJONO

CONFORME 7.3 MUESTREO
7.4 MANIPULACION
- DE LOS ITEMS DE
7.9 QUEJAS ENSAYOO
CALIBRACION
7.8 INFORME DE 7.5 REGISTROS
RESULTADOS TECNICOS
7.7 ASEGURAMIENTO 7.6 EVALUACION DE
DELA VALIDEZ DE LA INCERTIDUMBRE
LOS RESULTADOS DE MEDICION

Nota. Cumplimiento del capitulo 7 Requisitos relativos al proceso disgregado por

seccién del capitulo.

Uno de los pilares de la operacion del laboratorio es la satisfaccion de los
requerimientos del cliente, por lo cual, se dispone de un proceso para la atencion de las
guejas que se puedan presentar frente a los aspectos del servicio relacionados con la
operacion coherente, competencia del laboratorio y los requisitos acordados con cliente.

Dicho procedimiento se encuentra documentado en el "PC-07 Procedimiento para
atencion de quejas” por medio del cual se establece como recibir, registrar, analizar y
responder las solicitudes y quejas de los clientes.

Buscando asegurar la calidad, confiabilidad y competencia en la ejecucion del
ensayo, el laboratorio de ensayos quimicos identifica y da el tratamiento adecuado a
cualquier aspecto en los trabajos y los resultados de éstos que no cumpla con los

requisitos acordados con el cliente. A traves del procedimiento "PC-06 Procedimiento
30



para control de trabajos no conformes" se establecen las acciones a seguir para los
trabajos no conformes generados en la ejecucion de las actividades del ensayo. El
tratamiento de estos es responsabilidad del jefe de Laboratorio.

Se debe mencionar que el personal que ejecuta el ensayo de determinacion del
contenido de sales solubles tiene los permisos necesarios para acceder a la informacion
necesaria para el desarrollo del mismo, teniendo acceso a la base de datos interna del
SGC (Formatos, Procedimientos, Procedimiento de ensayo), SAP, Normas y Bibliografia.

Anualmente, el jefe del Laboratorio realiza la verificacion de las hojas electrénicas
(plantillas Excel) utilizadas para el calculo de resultados de ensayo y calibracion,
haciendo uso del formato de “Verificacidn manual hojas de célculo (prueba de escritorio)
F-590”. Finalmente, el almacenamiento, proteccion y transmisién de datos se realiza tal
y como esta descrito en el “Procedimiento para control de registros PC-05" y en el
“Procedimiento de imparcialidad, confidencialidad e integridad PC-10".

Ahora bien, los requerimientos que no se estan cumpliendo estan enfocados en

la falta de:

Verificacién del ensayo para la determinacién del contenido de sales solubles en los

suelos.

e Medicién de la incertidumbre del ensayo para la determinacion del contenido de sales
solubles en los suelos.

e Plan de aseguramiento de la validez de los resultados del ensayo para la
determinacién del contenido de sales solubles en los suelos.

e Completar el formato de informe de resultados del del ensayo para la determinacion

del contenido de sales solubles en los suelos.

Culminada la evaluacion por capitulo, se presenta la Figura 8 que resume el nivel
de cumplimiento por capitulo de la norma con el fin de apreciar el estado general. Para
finalizar, respecto al nivel de cumplimiento del ensayo para la determinacion del
contenido de sales solubles en los suelos respecto a los requerimientos de la norma de
calidad NTC — ISO/IEC 17025/2017, se logra observar que se ha logrado cumplir en un

89% en promedio.
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De este modo, el trabajo para elevar el nivel de cumplimiento se debe enfocar en
crear planes de trabajo que busquen el cierre de las brechas encontrada a través de la
definicion de las actividades necesarias, asignando responsables, tiempos y recursos;
aunado a esto se debe realizar un seguimiento riguroso a la ejecucion de los mismos de
modo que se logre aumentar la gestion por parte del equipo y asegurar el cumplimiento

de los compromisos adquiridos, y su vez los requerimientos de la norma.

Figura 8.
Resumen del cumplimiento del ensayo respecto de la norma NTC-ISO/IEC
17025:2017.
RESUMEN
NTC-ISO/IEC 17025:2017
4. REQUISITOS

GENERALES

5. REQUISITOS
RELATIVOSALA
ESTRUCTURA

7. REQUISITOS DEL
PROCESO

6. REQUISITOS
RELATIVOSALOS
RECURSOS

Nota. Cumplimiento general de la norma técnica NTC — ISO/IEC 17025/2017
disgregado por capitulo.

3.3 Causas de las no conformidades

Como se evidencio, en la actualidad existen una serie de incumplimientos
respecto a los requerimientos exigidos por la norma NTC — ISO/IEC 17025/2017. Antes
de continuar es necesario definir cuales han sido las causas de estas situaciones de

modo que se atiendan desde la raiz y poder solucionarlas.
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A través de sesiones de trabajo con la coordinadora de investigacion y desarrollo
y la jefe del laboratorio; y utilizando metodologias de causa y efecto (como espina de
pez, los 5 porqués, etc.) se lograron definir tres categorias principales: gestion, talento
humano y tiempo.

Respecto a la direccion del laboratorio, se identificd una gestion deficiente por
parte de esta en tanto que hay poca planeacion del trabajo que garantice la coordinacion
de las diferentes actividades llevadas a cabo por el laboratorio. Unido a esto, tampoco
se realizan sesiones con el equipo para organizar su operacion, designar tareas
especificas y realizar seguimiento a las mismas.

Aunado a lo anterior, el aumento considerable del 48% en los servicios
contratados por los clientes, aun cuando supone una noticia positiva para el laboratorio,
pone en jaque su capacidad operativa en tanto que se ve limitado fisicamente por los
recursos humanos y el tiempo disponibles.

En la actualidad, el laboratorio de ensayos quimicos esta conformado por tres
funcionarios: la jefe del laboratorio, la coordinadora de investigacion y desarrollo y un
auxiliar de laboratorio. El crecimiento en las actividades y ensayos no se ha visto
traducido en un aumento del nimero de trabajadores, de hecho, se mantiene la misma
cantidad desde hace tres afos, lo que supone una limitacion fisica en tanto que no dan
abasto con la cantidad de trabajo que deben realizar.

Asi mismo, las exigencias de cumplimiento de los ensayos y de las actividades de
direccionamiento e investigacion y desarrollo completan absolutamente el tiempo
disponible de los trabajadores, de modo que es muy dificil llevar a cabo diferentes
actividades a las ya mencionadas, y peor aun cuando no se realiza una planeacién
adecuada de la mismas.

Asi pues, son estos items los que deben ser abordados para garantizar las
condiciones necesarias que debe tener el laboratorio con el fin de aplicar las acciones

correctivas y lograr el cumplimiento de la norma.
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4. ACCIONES CORRECTIVAS

Con el fin de atender el segundo objetivo planteado, en este capitulo se abordan
las acciones correctivas a seguir para asegurar que el ensayo que determina el contenido
de sales solubles en los suelos utilizado en el &rea de ensayos quimicos del laboratorio
Concrelab S.A.S. cumpla con los requisitos de la norma NTC — ISO/IEC 17025/2017.

Como se mencion6 en el capitulo anterior, el incumplimiento de los requisitos de
la norma ha generado una serie de no conformidades, lo que se traduce en la necesidad
de plantear y ejecutar una serie de acciones correctivas, ya que estas se definen como
las acciones para eliminar la causa de una no conformidad y evitar que vuelvan a ocurrir
[15].

Con el fin de abarcar las diferentes no conformidades que fueron identificadas,
junto a la coordinadora de investigacion y desarrollo se planted y validé un plan de accién
gue esta compuesto por cuatro etapas. La primera de ellas, como lo recomienda Rincén,
esta enfocada en lograr el compromiso y apoyo de la direccién estratégica del laboratorio
de modo que se genere el ambiente y la declaracion de las guias basicas para todo el
proyecto de implementacion [16].

La segunda etapa estd orientada hacia la ejecucion del plan de accion
representado en la Figura 9, donde se definen las actividades a realizar, las metas
esperadas, los procesos involucrados y los responsables. Cabe mencionar que la
definicién de tiempos (cronograma) y gastos asociados al plan esta fuera del alcance de
la investigacion, su célculo es asumido por la empresa.

La tercera etapa hace alusion al proceso de evaluacion de los resultados del plan
de accidén, midiendo su eficacia durante su implementacion y el grado de apropiacion del
mismo en el laboratorio (cabe resaltar que los indicadores de medicion son designados
por la empresa ya que se ajustaran con el ciclo de evaluacion del proceso interno de
gestion de calidad). Finalmente, la cuarta etapa consta del aseguramiento vy
documentacion de los resultados, de forma que se logre hacer un seguimiento a los

mismos.
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Figura 9.

Plan de accién para asegurar el cierre de brechas respecto de la norma NTC-ISO/IEC 17025:2017.

Seccion de la norma
NTC-ISO/IEC
17025:2017

¢ QUE NOS
FALTA?

PLAN DE ACCION

ACTIVIDADES

Descripcion Metas
Resultados esperados

Procesos
involucrados

Responsables

6.1 GENERALIDADES

- * NPH

6.2 PERSONAL

- Definir agenda de reuniones sistematicas.

- Reuniones
sistematicas semanales
de area agendadas-

) X . - Auxiliar de
- Crear las reuniones en el cronograma de|Con actas que definen|- Gestion laboratorio
- Reuniones de|forma semanal. |tareas asignadas, Administrativa. | Coordinadora
area - Realizar las actas de reunién para eljresponsables, - 1+D
sistematizadas. |registro de las mismas.|entregables y tiempos,|Direccionamient -Je-fe de
- Realizar seguimiento de compromisos|para permitir la|o. .
- - Laboratorio.
adquiridos. trazabilidad y
seguimiento a la
gestién.
- Definir la necesidad actual de recursos
humanos (cantidad, competencias,
formacion, experiencia, etc.).
- ldentificar el gap entre la necesidad y los
recursos humanos disponibles.
- Reunién con el Gerente Técnico para - Coordinadora
notificar la necesidad de cubrir el gap de|- Laboratorio de [+D.

- Aumentar los
recursos
humanos.

personal.
- Presentar necesidad a la Gerencia General

para aprobacion de incorporacion de
personal requerido.
(De lograr la aprobacion)

- Realizar la solicitud a Talento Humano para
iniciar el proceso de incorporacion.
- Asegurar la incorporacion del nuevo
talento.

- Capacitar al nuevo personal, y realizar
seguimiento al mismo.

ensayos quimicos con la
cantidad de personal
idénea para la
realizacion de las
diferentes actividades.

- Gestion
Administrativa.

- Jefe de
Laboratorio.

- Gerente
Técnico.

- Jefe de Talento
Humano.
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Figura 9. (Continuacion)

Seccion de la norma

PLAN DE ACCION

; QUE NOS Descripcién Metas Procesos
NTC-ISO/IEC ¢Q ACTIVIDADES . Responsables
?
17025:2017 FALTA~ Resultados esperados involucrados
- Definir el objeto y alcance del
procedimiento. - Sistemas
- Procedimiento|- Establecer las actividades realizadas en el|- Procedimiento  de|Integrados de - Coordinadora
6.3 INSTALACIONES |de demarcacién|procedimiento. demarcaciéon y manejo|Gestion. [+D.
Y CONDICIONES y manejo de|- Construir el flup de trabajo.|de areas documentado,|- Gestion - Jefe de
AMBIENTALES areas - Reunién del area con Lider SIG para|publicado y operando|Técnica. Laboratorio.
documentado. |validar el procedimiento. |bajo el SGC. - Gestion de - Jefe SIG
- Publicar el procedimiento de demarcacién Infraestructura.
y manejo de areas documentado.
- Determinar la informacidn necesaria para
la |dent|f|ca0|on del equipo y su estado. - Equ_os con pla_ca - Gestion - Coordinadora
- Placa|- Validar propuesta de placa.|informativa que permita Técnica 1+D
informativa en|- Provisionamiento de las placas.|conocer su estado, .
. . - . . - Gestion - Jefe de
los equipos. - Asegurar instalacibon de placas.|siendo actualizada de . .
I ; o Operativa. Laboratorio.
- Actualizacion de la informacion de forma|forma constante.
constante.
6.4 EQUIPAMIENTO - Reunién de area para aprobacion y apoyo| Plan de mantenimiento
- que permite la
de la creacion del nuevo plan. organizacion del
- Plan de|” |dentficar las  necesidades de| " . "o ensayos|- Gestion - Coordinadora
- mantenimiento de todos los equipos.| . . Técnica. I+D.
mantenimiento - o guimicos para >
. - Identificar todos los ensayos y actividades : . -, |- Gestidn - Jefe de
estandarizado. garantizar la ejecucion . .
programadas y contratadas. Operativa. Laboratorio.

- Crear plan de mantenimiento con base en
las necesidades técnicas y comerciales.

de las actividades del
mismo y el estado
6ptimo de los equipos.

6.5 TRAZABILIDAD

_x
METROLOGICA NPH
6.6 PRODUCTOS Y
SERVICIOS .
SUMINISTRADOS
EXTERNAMENTE
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Figura 9. (Continuacion)

Seccion de la norma

PLAN DE ACCION

) ¢QUE NOS Descripcién Metas Procesos
IS lS_O/lEC FALTA? ASTIVIDIAPRIES Resultados esperados involucrados FEepareel e
17025:2017
7.1 REVISION DE
SOLICITUDES, .
OFERTAS Y - " NPH
CONTRATOS
* Asegurado por el trabajo de grado
- Reunién de area para aprobacion y apoyo
- Verificar el|del proceso de verificacion. Asignacion de
ensayo para la|Lider de proyecto. .
< determinacion |- Definir el objetivo y alcance de lal- Ensayo para la|- Sistemas -Te5|stgs.
7.2 SELECCION, . e, ) L, - Coordinadora
P del contenido|verificacion. determinacion del(Integrados de
VERIFICACION Y . . . . 1+D.
P de sales|- Establecer los reactivos, equipos y|contenido de sales|Gestidn.
VALIDACION DE . . oo o e - - Jefe de
- solubles materiales. Ademas del disefio estadistico.|solubles verificado y|- Gestion .
METODOS ; e P Laboratorio.
(Asegurado por|- Construir el Plan de Verificacion del{documentado. Técnica.
. - Jefe SIG
el trabajo de|Ensayo.
grado). - Ejecutar el Plan de Verificacion del Ensayo.
- Andlisis de resultados y Validacion de
estado de verificacion.
7.3 MUESTREO - ** N/A
- Reunién del area con Lider SIG para
notificar la  oportunidad de mejora
encontrada (Falta de seccion para el registro
- Seccibn para de desviaciones de los items de ensayo|- Formato "F-002 -
z . Paral, -idos por el cliente).|Orden de Trabajo Paral- Sistemas - Coordinadora
7.4 MANIPULACION el registro de . B
¢ Y - Realizar propuesta del nuevo formato en|Muestras y ensayos"|Integrados de |I+D.
DE LOS ITEMS DE desviaciones . s e .
. linea con la norma NTC-ISO/IEC|con seccion especifica|Gestion. - Jefe de
ENSAYO O de los items de . o . . .
5 17025:2017, especificamente  numeral|para el registro de|- Gestion Laboratorio.
CALIBRACION ensayo en el L P
7.4.3. desviaciones de los|Técnica. - Jefe SIG

formato F-002.

- Reunioén para validar propuesta de cambio.
- Publicar el nuevo formato "F-002 - Orden
de Trabajo Para Muestras y ensayos" en el
repositorio de documentos del SIG.

items de ensayo.
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Figura 9. (Continuacion)

PLAN DE ACCION

Seccion de la norma
NTC-ISO/IEC
17025:2017

Procesos
involucrados

¢QUE NOS
FALTA?

Descripcién Metas

ASTIVIDIAPRIES Resultados esperados

Responsables

7.5 REGISTROS
TECNICOS

. ) incertidumbre. . - Sistemas - Auxiliar de
incertidumbre o . - Incertidumbre del .
del ensayo para| Egtructurar el dlseljo experimental del p!an. ensayo para la Integ_rgdos de Iaboratqno.
la - Ejecutar los experimentos para cuantificar determinacion del Gestion. - Coordinadora
determinacion las fuentes, combinar las incertidumbres contenido  de  sales|” Gestion I+D.
del contenido esténdar.. . . . solubles definida vy Técnicg. - Jefe de .
de sales|” Expandir las incertidumbres combinadas validada - Gestion Laboratorio.
7 6 EVALUACION DE |solubles para establecer el rango de incertidumbre. ‘ Operativa - Jefe SIG

LA INCERTIDUMBRE
DE MEDICION

- Determinar la

- Reunion de area para aprobacion y apoyo
al plan de determinacion de incertidumbre
del ensayo. Estableciendo Lider de
proyecto.

- Definir el objetivo y alcance del plan.
- Identificar el mesurando y las fuentes de

- Validar los resultados obtenidos.
- Generar la documentacion del plan, la
ejecucion de los experimentos y resultados.
- Expedir la incertidumbre del ensayo.
- Incluir la incertidumbre en los informes
expedidos a los clientes.
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Figura 9. (Continuacion)

7.7

NTC-ISO/IEC
17025:2017

ASEGURAMIENTO
DE LA VALIDEZ DE
LOS RESULTADOS

¢QUE NOS
FALTA?

- Plan de
seguimiento a
la validez de los
resultados del
ensayo de
determinacion
del contenido
de sales
solubles.

PLAN DE ACCION
Seccion de la norma

ACTIVIDADES

- Reunion de area para apoyo del plan de
seguimiento a validez de resultados.
- Definir el objeto y alcance del plan de
seguimiento a validez de resultados.
- Establecer el material de referencia (matriz

mineral) a utilizar. Asegurar  su
provisionamiento.
- Definir la metodologia de las

comprobaciones intermedias de los equipos
involucrados.

- Definir el procedimiento para revision de
resultados informados.
- Determinar la metodologia a seguir para
las pruebas interlaboratorio.
- Establecer los responsables, recursos y
tiempos (para las actividades anteriores).
- Construir el fluo de trabajo.
- Reunién de area para validar el plan de
seguimiento a validez de resultados.
- Ejecutar el plan seguimiento a validez de
resultados.

- Realizar seguimiento al cumplimiento del
plan.

Descripcién Metas
Resultados esperados

- Plan de seguimiento a

la validez de los
resultados del ensayo
construido y siendo

ejecutado.

Procesos
involucrados

- Sistemas
Integrados de
Gestion.

- Gestion
Técnica.

Responsables

- Auxiliar de
laboratorio.

- Coordinadora
1+D.

- Jefe de
Laboratorio.
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Figura 9. (Continuacion)

Seccion de la norma

PLAN DE ACCION

; QUE NOS Descripcién Metas Procesos
NTC-ISO/IEC ¢Q ACTIVIDADES . Responsables
?
17025:2017 FALTA~ Resultados esperados involucrados
- Reunién del area con Lider SIG para
notificar la  oportunidad de mejora
encontrada (Falta seccion de registro de| Formato "E-812 INF
informacion de contacto con el cliente y INV E 158-13 Sales
espacio en la seccién de descargos donde " .
. . solubles actualizado,
- se registre de forma explicita que la muestra o . .
p . con seccion de|- Sistemas - Coordinadora
Complementar |es traida por el cliente y los resultados se informacion de contactolintearados de  |1+D
7.8 INFORME DE el formato|emiten a la muestra tal como se recibid.) del cliente v espacio en Ges%ién -Je.fe de
RESULTADOS "F-812 INF INV|- Realizar propuesta del nuevo formato F- la seccion {ie dpescar ol- Gestiéﬁ Laboratorio
E 158-13 Sales|812 en linea con la norma NTC-ISO/IEC cargo)- -5€s )
N ) e para manifestar| Técnica. - Jefe SIG
solubles 17025:2017, especificamente numerales resultados a muestral tal
7'8'2'1., . 7'8'2.'2 y como el cliente las
- Reunién para validar propuesta de cambio. entread
- Publicar el nuevo formato "F-812 INF INV 90
E 158-13 Sales solubles” en el repositorio de
documentos del SIG.
7.9 QUEJAS -*NPH
7.10 TRABAJO NO .
CONFORME - " NPH
7.11 CONTROL DE
LOS DATOS Y .
GESTIONDELA [ NPH
INFORMACION
* NPH: Nada Por Hacer
** N/A: No Aplica

Nota. Plan de accién para atender las no conformidades encontradas en el diagndstico respecto al cumplimiento de la normatécnica NTC — ISO/IEC
17025/2017.
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Asi pues, como se puede evidenciar en la figura anterior (Figura 9), se disefié un
plan de acciébn que engloba las acciones correctivas para dar solucion a las no
conformidades identificadas, esta enfocado en mejorar la organizacion del area, la
planeacién y ejecucion de requerimientos criticos y completar el sistema de
documentacion.

Ahora bien, habiendo realizado el diagndstico del ensayo para la determinacion
del contenido de sales solubles, definido su grado de cumplimiento y construido el plan
de accion para asegurar los requisitos no satisfechos; se prosigue con la tematica gruesa
de la investigacion, definiendo la metodologia para la validacién del método y el analisis

de los resultados obtenidos con el fin de establecer la evidencia que permita validarlo.
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5. METODOLOGIA DE VALIDACION

En este capitulo se define la metodologia de validacion a desarrollar estableciendo
los diferentes insumos, procedimientos y parametros de validacion a evaluar, esto con el
fin de garantizar las condiciones necesarias para la ejecucion de la validacion del método
de ensayo para la determinacién del contenido de sales solubles en los suelos utilizado

en el area de ensayos quimicos del laboratorio Concrelab S.A.S.

5.1 Seleccién del método

En este caso donde el ensayo para la determinacién del contenido de sales
solubles en los suelos utilizado en el area de ensayos quimicos del laboratorio Concrelab
S.A.S. se rige por la norma técnica INV E 158/13, expedida por el Instituto Nacional de
Vias; el método a validar es el que esta definido en la misma.

Este es un método analitico de tipo gravimétrico. Consiste en pesar el residuo,
obtenido por evaporacion, de una cantidad proporcional del extracto acuoso donde se
solubilizaron las sales solubles de la muestra, obteniéndose el porcentaje de estos
componentes respecto a la masa de la muestra de suelo seco.

5.2 Reactivos, equipos y materiales

Es oportuno ahora mencionar los reactivos, equipos y materiales de laboratorio
necesarios para la adecuada ejecucién del ensayo, con el fin de asegurar su
aprovisionamiento y garantizar su integridad y correcto estado.

5.2.1 Reactivos

En la Figura 10 se presentan los reactivos requeridos por el método utilizado en

el ensayo.
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Figura 10.

Reactivos utilizados en el ensayo.

Formula

Reactivo quimica Especificaciones Proveedor Uso en el método

Medio de solubilizacién de analitos
Agu'a d_estlladay H,0 i Microgen de interés (sales . solubles_),
desionizada transferencia de la matriz al medio
liquido para ser analizado.

Reduccion de particulas coloidales,

Acido clorhidrico HCl Concentracion del Merck ayuda a decantar las particulas que
37% viv se encuentren flotando y generar
turbidez.
Es el analito de analisis para el
0,
Sulfato de sodio Na,S0, Pureza del 99% Artilab disefio de experimentos, solo se

p/p

utilizada para la validacion.

Nota. Resumen de los reactivos utilizados en el ensayo y los experimentos del trabajo de grado.

5.2.2 Equipos

En la Figura 11 se relacionan los equipos requeridos en el ensayo con su
respectiva imagen y especificaciones. Ademas, se verifica la ultima fecha de calibracion

de los mismos, con el fin de garantizar la valides de sus mediciones.

Figura 11.

Equipos utilizados en el ensayo.

Fecha ultima

Especificaciones ; -
calibracion

No. Inventario: 304
Nombre: cabina de
extraccion de gases y
vapores 7/10/2021
Marca: BIOBASE
Modelo: FH 1000(A)
Serie: FH 10 Z 1604004A

Cabina de extraccion
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Figura 11. (Continuacion)

Equipo

Balanza

Imagen

Especificaciones

No. Inventario: 311
Nombre: balanza
electrénica 120g
Marca: PRECISA
Modelo: 360 ES-120A
Serie:
(4603237)3609237-001

Fecha tltima
calibracién

21/01/2021

Horno

No. Inventario: 00086
Nombre: Horno Pinzuar
de Tamb + 5°C -200°C
Marca: PINZUAR
Modelo: PG-190

Serie: -

7/10/2020

Tamiz

No. Inventario: 17101
Nombre: Tamiz No. 10
Marca: J. Bolafios
Modelo: Standard
ASTME-11.

Serie: N/A

24/06/2021

Triturador

No. Inventario: 21061
Nombre: Camisa de
trituracion

Marca: N/R

Modelo: N/R

Serie: N/R

N/R
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Figura 11. (Continuacion)

Fecha tltima

Equipo Imagen Especificaciones calibracion

No. Inventario: 312
Nombre: balanza
electrénica 1020g
Marca: PRECISA 3/08/2021
Modelo: BJ 1000G
Serie: (166431)1659425-
050

Balanza

No. Inventario: 305
Nombre: Rotador
Marca; HEIDOLPH 16/08/2021
Modelo: REAX 20/4
Serie: 200112218-0717

Rotador
(Agitador
por volteo)

No. Inventario: 000213
Nombre: cronometro
digital

Marca: CASIO
Modelo: 123

Serie: AK 4562

Cronémetro 4/01/2021

No. Inventario: 309
Nombre: bomba de vacio
Marca: VACUUBRAND 23/06/2021
Modelo: MZ1C
Serie: 42321906

Bomba de vacio

i \ No. Inventario: 316
- / = Nombre: bafio maria de
= ) B precision
Bafio maria l Marca: FISHER 11/08/2021
| SCIENTIFIC
Modelo: FSGPDO05
" |Serie: 300163895
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Figura 11. (Continuacion)

Fecha tltima
calibracién

Equipo Imagen Especificaciones

No. Inventario: 321
Nombre: Desecador con
plato de porcelana
Marca: BRIXCO

| IModelo: N/R

| |Serie: N/R

Desecador 4/01/2021*

N/R: No Registra
* Fecha de revisién de integridad, mas que calibracién

Nota. Resumen de los equipos utilizados en el ensayo y los experimentos del trabajo de grado.

5.2.3 Material de laboratorio

En la Figura 12 se presentan los materiales de laboratorio requeridos para la
correcta ejecucion del ensayo y con los cuales se desarroll6 la validacion. Con el fin de
evitar contaminacion cruzada por presencia de impurezas o residuos a través de dichos
elementos estos se lavan con abundante agua y jabdn, y posteriormente son secados

para volver a ser utilizados.

Figura 12.
Materiales de laboratorio utilizados en el ensayo.

Nombre ‘ Capacidad Incertidumbre
Frasco de vidrio 1L N/A
Espatula V% g N/A N/A

- 7
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Figura 12. (Continuacion)

Nombre ‘ Imagen Capacidad Incertidumbre
Vidrio de reloj N/A N/A
Probeta 500 mL +2,5mL
Pipeta 25 mL +0,15 mL
Matriz de Kitasato 500 mL N/A
Embudo Biichner 100 mL N/A
E:c[))el filro de poro Filtro Whatman # 42 N/A
Probeta 100 mL +0,5mL
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Figura 12. (Continuacion)

Nombre ‘ Imagen Capacidad Incertidumbre
Céapsula de porcelana ‘ N/A N/A
2 ‘
Pinzas _ N/A N/A
N/A: No Aplica

Nota. Resumen de los materiales utilizados en el ensayo y los experimentos del trabajo de grado.
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5.3 Procedimientos

En esta seccion se describen los procedimientos a llevar a cabo para la correcta
ejecucion del ensayo, tanto para la preparacion de las muestras como para la
determinacién del contenido de sales solubles. Todos estos se presentan en forma de
diagrama de flujo.

Figura 13.

Diagrama de flujo del procedimiento para la preparacién de muestras.

Recepcion de la muestra Pesar 2 kg de muestra cuarteada Registrar dato en
i (después de secado) formato F-810

)

Verificacion de condiciones
adecuadas de la muestra

l

Pasar a muestra por el tamiz No. 10 |«
Cuartear la muestra hasta obtener
minimo 2 kg

¢ Hay fraccion
l retenida?
- No
Pesar 2 kg de muestra cuarteada Registrar dato en =
(antes de secado) formato F-810 Cuartear la fraccion que pasa por el
tamiz y tomar dos cuartos

)

Secar 2 kg de muestra cuarteada en
un horno a 110°C + 5°C durante 24 h

Pasar la fraccion
retenida por el
triturador

Nota. Diagrama de flujo del procedimiento para la preparacion de muestras llevado a cabo en los
experimentos del trabajo de grado. Tomado de INSTITUTO NACIONAL DE VIAS, INV E-158-13

Determinacién del contenido de sales solubles en los suelos. Bogota D.C., Colombia: INVIAS, 2012.
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Figura 14.

Diagrama de flujo del procedimiento para la determinacién del contenido de sales solubles.

En un frascode 1 L, pesar 50 g de
muestra con balanza + 0,1 g. Hacerlo
6 veces

Registrar dato de
la masa de la
muestra (M,,)

]

Etiquetar cada frasco en orden asi
(sin repetir nombre):

v
| B | [50% | [75% | [100%] [125%

150%]

[ [ [ \ [
v

Pesar Sulfato de Sodio (Na,50,) en
balanza +0,0001 g y agregarlo a

Registrar dato de
la masa de la sal

cada frasco asi: (M)
I
v v v ¥ ¥ v
AB A50% | | AT5% | |A100%| |A 125%| |A 150%
0g 0,010g | |0,015¢g| |0,020g| [0,025g||0,030¢g
[ \ \ I I I
3

Afiadir 500 mL de agua destilada con
probeta de + 2,5 mL. Asegurarse que
arrastre las particulas de las paredes

Registrar dato del
volumen de agua
)

}

Mezclar la muestra en agitador por
volteo a velocidad de 10 rpm durante
1h

l

Dejar frasco en reposo durante 3 h,
donde se vean las fases separadas y
el liquido transparente

Extraer 250 mL con pipeta + 0,5 mL
de la parte superficial del liquido en
un frasco de vidrio

I

Filtrar al vacio la muestra de liquido
por medio de un filtro de poro fino

r'y

Whatman #42, recolectar en nuevo

frasco de vidrio

¢ Se observa
claridad?

Si

en reposo por 24 h

Afiadir una gota de acido
clorhidrico 0,05 N y dejar

Extraer 100 mL con probeta £ 0,5 mL

Registrar dato del
o volumen de

y verterlos en capsula de porcelana
con recubrimiento interior y exterior

|

Repetir el paso anterior con una
nueva capsula de porcelana

l

Llevar capsulas a bafio de maria a
80°C - 90°C, hasta evaporar toda el
agua y observar residuo sélido en el

fondo

}

Secar capsulas en horno a 110°C
5°C durante 2 h

|

liquido (¥.)

Retirar y enfriar las capsulas en el

Secar capsulas en horno a

desecador durante 30 min

110°C = 5°C durante 15 min

l

Retirar y pesar la capsula en balanza
de +0,0001g

¢ Se tiene masa
constante*?

Si

Registrar dato de la masa de la
capsula (M,,)

Lavar cuidadosamente el interior de
las capsulas

)

Secar capsulas en homo a 110°C £
5°C durante 16 h

|

| Retirar y enfriar las capsulas en el

desecador durante 1 h

}

Retirar y pesar la capsula en balanza
de +0,0001g

Registrar dato de la masa de la
capsula (M.;)

Calcular el contenido de sales con la
siguiente formula

Donde M, = M,, — M,

*diferencia del 0,001%
entre los pesos

Nota. Diagrama de flujo del procedimiento para la determinacién del contenido de sales solubles llevado
a cabo en los experimentos del trabajo de grado. Tomado de INSTITUTO NACIONAL DE VIAS, INV E-
158-13 Determinacion del contenido de sales solubles en los suelos. Bogota D.C., Colombia: INVIAS,
2012.
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5.4 Pardmetros de validacion

La determinacion de la aptitud del laboratorio para la ejecucién del método que se
esta validando se realizo a través de la evaluacion de los parametros de desempefio
analitico. La seleccion de los mismos depende de la naturaleza del método y el alcance
de la validacioén, en la Figura 15 se presenta la matiz de seleccion planteada por el

Instituto Nacional de Vigilancia de Medicamentos y Alimentos — Invima [17].

Figura 15.

Parametros de desempefio analitico a evaluar segun tipo de método.

Tipo de método
Espectrofotométrico  Volumétrico Gravimétrico

Parametro de desempefio

Intervalo lineal y de trabajo Si Si Si
Limite de deteccion Si No No
Limite de cuantificacion Si Si Si
Recuperacion Si Si Si
Repetibilidad Si Si Si
Reproducibilidad Si Si Si
Sensibilidad Si Si Si
Selectividad Si Si Si

Nota. Seleccion de parametros de desempefio analitico (o parametros de validacion) segun
el tipo de método analitico. Tomado de Basado en J. Obando, Validacion de métodos
analiticos. Bogota D.C., Colombia: INVIMA, 2018.

541 Linealidad

La determinacién de la linealidad de un método analitico permite describir la
relacion proporcional entre la concentracion del analito en la muestra y el resultado del
meétodo (ensayo) [17]. La evaluacion de este parametro se realiza a través del analisis
del coeficiente de correlacion (r) [18] [19] y para su estimacion se utiliza el método de
regresion por minimos cuadrados [20], el cual se representa en las siguientes

ecuaciones.
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Ecuacion 1.
Expresion matematica para una linea recta.

y=a0+a1x

Nota. Expresion que representa una linea recta. Tomado de S. Chapra and R. Canale,
Métodos numéricos para ingenieros, 7ma ed. México D.F., México: McGraw-Hill

Education, 2015.

Donde a, y a, son coeficientes que representan el intercepto con el eje y y la
pendiente, respectivamente [20]. Ahora bien, para determinar dichos coeficientes se
utilizan la Ecuacion 2 (en esta np representa el nimero de pareja de puntos) y la
Ecuacién 3 (en esta y y x representan los promedios de los valores de y vy x,

respectivamente; los cuales se calculan con la Ecuacion 4 [21]).

Ecuacion 2.
Formula para la determinacion de la pendiente.

o = np X(xy) — X x) X yi)
T ompEat— (Ex)?

Nota. Férmula utilizada para el calculo de la pendiente de una linea recta utilizando el
método de minimos cuadrados. Tomado de S. Chapra and R. Canale, Métodos numéricos

para ingenieros, 7ma ed. México D.F., México: McGraw-Hill Education, 2015.

Ecuacion 3.
Formula para la determinacion del intercepto.

Ao =Y —a1Xx

Nota. Formula utilizada para el célculo del intercepto de una linea recta utilizando el
método de minimos cuadrados. Tomado de S. Chapra and R. Canale, Métodos numéricos

para ingenieros, 7ma ed. México D.F., México: McGraw-Hill Education, 2015.

Una vez determinados estos parametros es posible estimar los coeficientes de
correlacion (r) (Ecuacion 5) y de determinacion (r2) para conocer el grado de ajuste de

la regresion.
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Ecuacion 4.
Férmula para la determinacion del valor promedio.

LS XY

n n

X =

Nota. Férmula utilizada para el calculo del valor promedio de un grupo de datos. Tomado
de W. Mendenhall, R. Beaver, and B. Beaver, Introduccion a la probabilidad y estadistica,

13th ed. Santa Fe, México: Cengage Learning, 2010.

Ecuacién 5.

Foérmula para la determinacion del coeficiente de correlacion.

.= np X(xy) — R x) X vi)
\/anxiz - xi)Z\/nPZYiz - Xy)?

Nota. Formula utilizada para el célculo del coeficiente de correlacion de un grupo de datos.
Tomado de S. Chapra and R. Canale, Métodos numéricos para ingenieros, 7ma ed. México
D.F., México: McGraw-Hill Education, 2015.

Cabe ahora la pregunta ¢como determinar si el ajuste representa realmente el
comportamiento de los datos? Esto se realiza a través de la comparacion del valor del
coeficiente de correlacion con un criterio de aceptacion, si el valor de dicho coeficiente
es mayor a 0,99 (r > 0,9900) [12] [18] se puede decir que el comportamiento de los datos
se puede ajustar a una regresion de tipo lineal.

Ahora bien, no basta con esto, es necesario corroborar que existe una correlacion
lineal significativa segun una distribucion de t-Student [17], para ello se realiza un analisis
estadistico planteando una hipoétesis nula (H,) y alternativa (H,), representadas en la
Figura 16; la primera hace referencia a que una correlacion lineal para el grupo de datos
no es significativa, mientras que la segunda hace referencia a que si lo es.

Para discernir entre la aceptacion o negacion de la hipétesis nula se calcula el
estadistico de prueba representado en la Ecuacion 6 y se compara con el valor de tablas,
de acuerdo con n — 2 grados de libertad (siendo n el nUmero de datos) y el intervalo de

confianza, 1 — «; los criterios de comparacion se presentan en la Figura 17.
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Figura 16.
Hipotesis nula y alternativa para evaluacion de linealidad.

Hipotesis \ Expresion
Nula HO: a; = 0
Alternativa Hy: ay #0

Nota. Representacion de las hip6tesis nula y alternativa.

Ecuacion 6.
Férmula para la determinacion del estadistico de prueba t.

i

rvmn —

teqt = —
cal m

Nota. Férmula utilizada para el calculo del estadistico de prueba t. Tomado de J. Obando,
Validacién de métodos analiticos. Bogota D.C., Colombia: INVIMA, 2018.

Figura 17.
Criterios de comparacién del estadistico de prueba t — linealidad.
Criterio Conclusion
tear < tn-2a/2) Se acepta hip6tesis nula
tear Z ttn-2a/2) Se rechaza hipétesis nula

Nota. Criterios de aceptacion de hipotesis nula y alternativa. Tomado de J. Obando,
Validacién de métodos analiticos. Bogota D.C., Colombia: INVIMA, 2018.

5.4.2 Limite de deteccidon y cuantificacion

5.4.2.a Limite de deteccion. El limite de deteccidén del método (LDM) se define como la
concentracion minima de analito que da un resultado igual al blanco mas un niamero de
veces la desviacién estandar del blanco (s,), dicho numero esta definido por el valor
critico de una distribucion de t-Student con un nivel de confianza del 99,0% (Ecuacion 7)
[22][23][24][25].

Este parametro se puede interpretar como “la cantidad mas baja de analito en una
muestra que puede ser detectada, pero no necesariamente cuantificada, en las

condiciones experimentales establecidas” [26]. Donde la desviacion estandar de blancos
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se puede calcular con la Ecuacién 10 aplicada a los valores resultados del blanco

analitico.

Ecuacion 7.
Férmula para la determinacion del limite de deteccion del método (LDM).

LDM = ay + t(n-1,0=1%)Sp

Nota. Formula utilizada para el célculo del limite de deteccién del método. Tomado de J.
Miller and J. Miller, Estadistica y Quimiometria para Quimica Analitica, 4th ed. Madrid,

Espafa: Prentice Hall Hispanoamérica, 2002.

5.4.2.b Limite de cuantificacién. El limite de cuantificaciéon del método (LCM) se define
como “la cantidad méas baja de analito en una muestra que se puede cuantificar con
precision y exactitud aceptables en las condiciones experimentales establecidas” [26]. Y,
de forma analoga al LDM, este pardmetro se calcula como se muestra en la Ecuacién 8,

en donde el parametro K, es el coeficiente de cuantificacion del blanco y tiene un valor

tipico de 10 [27].

Ecuacion 8.
Formula para la determinacion del limite de cuantificacion del método (LCM).

LCM = Ao + Kbsb

Nota. Férmula utilizada para el calculo del limite de cuantificacién del método. Tomado de.
K. Pefates, “Validacion del método gravimétrico para la determinacién de sélidos disueltos
(SDT) en aguas naturales y residuales, en el laboratorio de aguas de la Universidad de

Cordoba,” Universidad de Cordoba, Monteria, Colombia, 2020.

5.4.3 Exactitud

La exactitud se entiende como el nivel de “proximidad entre los resultados de la
prueba obtenidos mediante el procedimiento y el valor verdadero” [17]. Este se puede

determinar de diferentes formas, haciendo referencia al sesgo una de ellas es el
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agregado estandar que consiste en agregar a una muestra una cantidad conocida de

analito, evaluandose a través del porcentaje de recuperacion (%R) [25][28].

Ecuacién 9.
Formula para la determinacion del porcentaje de recuperacion (%R).

_ Ywalor respuesta)

%R = * 100%

x(valor real)

Nota. Formula utilizada para el calculo del porcentaje de recuperacion. Tomado de. O.

Viera Ribot and S. Morales Fernandez, “Verificacion interna y aplicacién del método oficial

para la determinacion de hidrocarburos aromaticos policiclicos (HAP) en sedimentos,’
Rev. Cuba. Quimica, vol. 32, no. 3, 2020.

La AOAC International define que el porcentaje de recuperacion se debe encontrar
entre el 95,0% y 105,0% para que se acepte este parametro, de modo que el criterio de
aceptacion de la exactitud es 95,0% < %R < 105,0% [29][30], esto asociado al orden del
nivel de concentracion para el analito (0,2%) establecido en el articulo 610/13 de las
normas INVIAS.

5.4.4 Precisién

La precision se define como “el grado de concordancia entre los resultados de las
muestras individuales cuando se aplica el procedimiento repetidamente a mdultiples
muestreos de una muestra homogénea, expresando el grado de dispersion entre la serie
de mediciones” [17]. Este pardmetro esta comprendido por la repetibilidad y

reproducibilidad.

5.4.4.a Repetibilidad. La repetibilidad expresa la precision bajo las mismas condiciones
de operacion en un periodo corto de tiempo [12]. Esta se evalua a través de la
determinacion del coeficiente de variacion (%CV) utilizando la Ecuacion 10 y la Ecuacion
11.
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Ecuacion 10.
Férmula para el célculo de la desviacién estandar (s).

2G99
$= n—1

Nota. Férmula utilizada para el célculo de la desviacion estandar de un grupo de datos.

Tomado de W. Mendenhall, R. Beaver, and B. Beaver, Introduccion a la probabilidad y

estadistica, 13th ed. Santa Fe, México: Cengage Learning, 2010.

Ecuacion 11.
Formula para el célculo del coeficiente de variacion (%CV).

s
%CV = 5* 100%

Nota. Férmula utilizada para el célculo del coeficiente de variacion d un grupo de datos.
Tomado de W. Mendenhall, R. Beaver, and B. Beaver, Introduccién a la probabilidad y

estadistica, 13th ed. Santa Fe, México: Cengage Learning, 2010.

La AOAC International define que el coeficiente de variacion debe ser menor o
igual al 3,7% (%CV < 3,7%) como criterio de aceptacion de la repetibilidad [29][30], esto
asociado al orden del nivel de concentracion para el analito (0,2%) establecido en el
articulo 610/13 de las normas INVIAS.

5.4.4.b Reproducibilidad. La reproducibilidad expresa la precisién cuando se presentan
alteraciones en las condiciones de operacion (diferentes laboratorios, diferentes
analistas, diferentes dias, diferentes instrumentos, etc.) [12][17][26]. Esta se evalla
definiendo si existen, o no; diferencias significativamente estadisticas entre el grupo de
datos, para ello se plantea un analisis de varianza (ANOVA) de un factor.

De acuerdo a ello, se plantean la hipétesis nula (H,) y alternativa (H,),
representadas en la Figura 18, la primera hace referencia a que no existen diferencias
significativamente estadisticas en las medias de los grupos de datos, mientras que la
segunda hace referencia a que si existen. Los criterios de aceptacion o rechazo se

presentan en la Figura 19.
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Figura 18.

Hipotesis nula y alternativa para analisis de varianza (ANOVA) de un factor - reproducibilidad.

Hipotesis \ Expresion
Nula Ho: =ty == =n
Alternativa Hy: w; # pjparaalgini # j

Nota. Representacion de las hip6tesis nula y alternativa.

Figura 19.

Criterios de comparacién del estadistico de prueba F.
Criterio \ Conclusion
Fo<F, Se acepta hipétesis nula
Fo > F, Se rechaza hip6tesis nula

Nota. Criterios de aceptacién de hipotesis nula y alternativa.

5.4.5 Intervalo de trabajo y sensibilidad

El intervalo de trabajo es entendido como el rango que esta comprendido por el
nivel mas bajo y alto de concentracion que ha sido demostrado tienen relacion lineal [26].
Este se establece como el rango mas estrecho donde el intervalo cumple con los criterios
de linealidad, precision y exactitud [12].

A su vez, la sensibilidad es el cociente entre el cambio en la respuesta del método
y el cambio correspondiente del valor de la cantidad objeto de la medicién [9], esta se
determina con la pendiente de la regresion lineal, pues es una medida de la respuesta

en funcién de la concentracion [19][27].
5.4.6 Selectividad

La selectividad es la “capacidad del método de medir especificamente el analito
en presencia de los componentes presentes en la matriz analitica, inequivoca de

impurezas, productos de degradacion y/o excipientes o componentes de la matriz” [17].

Obando sostiene que para métodos gravimétricos la selectividad es sustentada con los
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resultados de linealidad, exactitud y precision (repetibilidad y reproducibilidad),

claramente, si estos cumplen con los criterios de aceptacion [17].
5.5 Descripcién del experimento

Conforme a las necesidades de la validacion y los requerimientos experimentales
para la evaluacion de los parametros de desempefio analitico se planteé un disefio de

experimentos de dos factores, a continuacion se describe el mismo.
5.5.1 Descripcion de las variables

Se definen dos variables independientes (en tanto que se tiene gobierno sobre el
rango y niveles que pueden tomar) que se estudian en esta investigacion: cantidad de
sal soluble agregada y operario.

La primera variable es de caracter cuantitativa continua, en tanto, que esta puede
tomar valores numéricos intermedios, es decir, valores comprendidos entre dos niumeros.
A continuacion, en la Figura 20 se muestran los niveles de esta variable, en donde el
limite inferior del rango es 0,000 g y el limite superior del mismo es 0,030 g.

Figura 20.
Niveles de la variable cantidad de sales.

Cantidad de sal agregada (g)

0,000 (blanco)
0,010
0,015
0,020
0,025
0,030

Nota. Lista de los niveles de la primera

variable independiente.

Los niveles de esta variable se toman de acuerdo con lo propuesto por Obando

[17], el cual sostiene que se evaluen: un blanco analitico, o sea una muestra libre del
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analito de analisis, nivel de 0,000 g; el nivel de referencia al limite superior permitido del
analito, en este caso 0,2% de sales solubles (segun el art. 610/13 expedido por INVIAS)
o lo que es lo mismo 0,020 g por cada 50 g de muestra, a este nivel se le conoce como
el 100%; otros dos niveles asociados al 50%, uno por arriba y otro por abajo del 100%,
los niveles de 0,010 g y 0,030 g, respectivamente; y, finalmente, otros dos niveles
asociados al 25%, uno por arriba y otro por abajo del 100%, los niveles de 0,015 g y
0,025 g, respectivamente.

Cabe mencionar que para el experimento se selecciono el sulfato de sodio como
el analito de prueba, esto en tanto que es una sal que puede producir eflorescencia, es
altamente soluble en el agua y que no tiene propiedades floculantes ni coagulantes [31].

Por su parte, la segunda variable es de tipo cualitativa hominal. Esta no toma
valores numéricos y no hay un orden predeterminado entre los operarios (ver Figura 21).
Los niveles para la segunda variable son dos, en tanto que son sélo dos operarios
quienes ejecutan el ensayo en el laboratorio. Por lo mismo, el rango esta comprendido

por estos.

Figura 21.

Niveles de la variable operario.

Operario 1

Operario 2

Nota. Lista de los niveles de la segunda

variable independiente.

Por otro lado, la variable de respuesta definida para esta investigacion es el
resultado del ensayo, la cantidad de sal encontrada en la muestra después de ejecutar
el método, cuyo resultado se expresa en gramos.

Con el fin de evitar desviaciones se han definido las siguientes variables

constantes: reactivos, equipos y material de laboratorio.
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5.5.2 Disefio de experimentos

Con base en la seccion anterior se quiere estudiar el efecto de los factores C:
cantidad de sal agregada y O: operario. Para ello se corrié un disefio factorial completo
6Xx2 con tres replicas, que permitira obtener toda la informacién relevante en relacion al

efecto de estos factores sobre la respuesta obtenida al ejecutar el ensayo.

5.5.3 Arreglo factorial

A continuacion, y en linea con todo lo anterior, se presenta el arreglo factorial del

presente experimento.

Figura 22.

Arreglo factorial 6x2.

Operario

ol —>
0,000g 0,010¢g 0,015¢g 0,020¢g 0,025¢g 0,030g

Cantidad de sal agregada

Nota. Representacion grafica del arreglo factorial del disefio de experimentos propuesto.

Habiendo expuesto la metodologia que se desarroll6 para llevar a cabo la
validacion, se prosigue con la presentacion de los resultados obtenidos y su analisis, de
forma que se pueda definir el estatus de aprobacion de cada uno de los parametros de

desempefio analitico y, por ende, del método.

61



6. EVALUACION DE LOS PARAMETROS DE VALIDACION

Con el fin de atender el tercer objetivo planteado, en este capitulo se abordan los
resultados de la evaluacion de los parametros de validacion del método de ensayo para
la determinacion del contenido de sales solubles en los suelos utilizado en el area de
ensayos quimicos del laboratorio Concrelab S.A.S; calculando cada pardmetro y
definiendo el estatus de cumplimento de los mismos, a partir de los resultados del disefio

de experimentos (planteado en la seccion 5.5).
6.1 Generalidades

A continuacién, se presentan los resultados obtenidos de los 36 ensayos, con
base en estos se realizaron los célculos de los parametros y la definicion del estatus de

cumplimiento.

Figura 23.

Resumen de resultados del disefio factorial de dos factores, 6x2 con tres réplicas

Operario
Camifjad e Replica Cantidad d::aelrarlo i Cantidad d::;ra”o i

sal (@) agregada real ezl agregada real el

@) ensayo (g) @) ensayo (g)
Réplica 1 0,0000 0,0017 0,0000 0,0021
0,0000 Réplica 2 0,0000 0,0020 0,0000 0,0019
Réplica 3 0,0000 0,0018 0,0000 0,0021
Réplica 1 0,0109 0,0125 0,0107 0,0130
0,0100 Réplica 2 0,0102 0,0123 0,0102 0,0125
Réplica 3 0,0104 0,0128 0,0105 0,0132
Réplica 1 0,0150 0,0163 0,0153 0,0169
0,0150 Réplica 2 0,0151 0,0167 0,0151 0,0177
Réplica 3 0,0155 0,0171 0,0151 0,0177
Réplica 1 0,0204 0,0217 0,0206 0,0222
0,0200 Réplica 2 0,0200 0,0213 0,0202 0,0218
Réplica 3 0,0207 0,0231 0,0203 0,0229
Réplica 1 0,0253 0,0269 0,0250 0,0273
0,0250 Réplica 2 0,0251 0,0272 0,0253 0,0280
Réplica 3 0,0255 0,0268 0,0260 0,0286
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Figura 23. (Continuacion).

Operario
Seriidad e o . Operario 1 ' Operario 2
sal (9) Replica | cantidad de sal Resultado ~ Cantidad desal o
agregada real agregada real

@) ensayo (g) @) ensayo (g)
Réplica 1 0,0303 0,0319 0,0302 0,0329
0,0300 Réplica 2 0,0300 0,0324 0,0301 0,0317
Réplica 3 0,0301 0,0314 0,0305 0,0328

Nota. Resumen de los resultados obtenidos.

En esta seccion se resumen los métodos de célculo y los criterios de aceptacion,

si aplican, de cada uno de los pardmetros de desempefio analitico que se evaluaron.

Figura 24.

Resumen de métodos de calculo y criterios de aceptacién de los parametros de desempefio analitico

evaluados

Parametro

Método de calculo

Formula

Criterio de
aceptacion

Andlisis del coeficiente
de correlacion (r)

Ecuacion 5
r

np X(xy) — X x) X yi)

T E = G S — )

r > 0,9900

Linealidad
Determinacion de Ecuacion 6
S|gn|f|can0|a_ Qe =2 feat 2 tonozia/)
correlacion lineal segun toq = — ;
distribucion t-Student V1-r?

Limite del A nalisis desviacién|Ecuacion 7

deteccion del estandar de blancos LDM =aqay+t s N/A

método (LDM) 0 T tn-1;a=1%)Sb

Limite de Analisis desviacién|Ecuacion 8

cuantificacion del N/A

método (LCM)

estandar de blancos

LCM = Ao + Kbsb

Exactitud Porcentaje de Fouacion 9 Y(valor respuesta) 95,0% < %R
recuperacion %R =—"—"—"—%100% < 105,0%
X(valor real)
iSid Ecuacién 11

Precision - - L, S . .
Repetibilidad Coeficiente de variacion %CV = 5* 100% % CV < 3,7%
Precision - CMrgactor

ibili = < FlocLF:
Reproducibilidad ANOVA de un factor ° " CMgpror Fo < FaeLrieLe)
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Figura 24. (Continuacion)

Parametro Método de calculo Férmula Crlteno.qe
B aceptacion
Intervalo de trabajo| X290 lineal  del N/A
experimento
Ecuacion 2 Aprobacion de la
Sensibilidad Pendiente de la recta np Y (xy) — Cx)Ey) linealidad,
a4 = 7 > exactitud y
: = npLxit ~ (%) precision
Selectividad Métodos  analiticos N/A
normalizados

Nota. Resumen de las formas de calculo y criterios de aceptacion de cada uno de los parametros de

desempenfio analitico evaluados.

6.2 Linealidad

La curva de calibracion se construyé graficando el total de los resultados
obtenidos, donde cada pareja de puntos se compone de la cantidad de sal agregada en
la muestra (x) y la respuesta del método (y). Al analizar las 36 parejas de puntos y
utilizando de la Ecuacion 2 a la Ecuacién 5 se calcul6 el valor de la pendiente, intercepto
y coeficiente de correlacion, cuyos resultados se presentan en la Tabla 1.

Con dichos resultados y a través de la Figura 25, se puede observar que el
comportamiento de los datos se ajusta a una regresion lineal. Esta aproximacion visual
se puede confirmar a través del resultado obtenido del coeficiente de correlacion, pues

cumple con su criterio de aceptacion, r > 0,9900.

Tabla 1.

Resumen de resultados evaluacion de la linealidad.

Coeficiente de Coeficiente de Criterio de Estadistico de prueba Valor

correlacién, r determinacion, r? aceptacion calculado, t.4 critico, ot

0,9989 0,9978 0,9900 123,921 2,032

Nota. Resumen de resultados de la evaluacion de la linealidad, teniendo en cuenta que el valor critico se
calculd con la funcién INV.T.2C de Excel 2019.

Asi también, por medio del analisis estadistico de la significancia de la correlacion
lineal para el comportamiento del grupo de datos segun una distribucién de t-Student,

teniendo en cuenta que se tienen 34 grados de libertad y una incertidumbre del 5%; se
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corroboro que se rechaza la hipotesis nula y se acepta la alternativa, con la cual se define

que la regresion lineal para el grupo de datos si es significativa.

Figura 25.
Curva de calibracion — linealidad.
0,0400 T
B 1 y = 0,9997x + 0,0020
5 0,030 R2=0,9978
2 R=0,9989
n
$ 00300 1
]
®
@
2 00250 +
a o,
g
[/}
o
S 00200 |
E
Q A~
§ : Py
2 00150 +
7] L7
Q (Y
T =
§ 00100 1
T e
o R
o A e
0,0050 v .-
—
0,0000 t t + t + + t |
00000 00050 00100 00150 00200 00250 00300 00350 0,0400
Contenido sales solubles muestra patrén (g)

Nota. Representacién de la linealidad del grupo de datos obtenidos como resultados de

los experimentos.

Dado lo anterior, el parAmetro de desempefio analitico de linealidad se cumple, lo
gue significa que el comportamiento de los datos es representado por una tendencia
lineal, en otras palabras, la respuesta del método es proporcional a la cantidad de sales

solubles presentes en la muestra.
6.3 Limite de deteccién y limite de cuantificacién
La determinacion del limite de deteccion (LDM) y cuantificacion (LCM) se realizé

con la Ecuacién 7 y la Ecuacion 8, respectivamente; utilizando los datos del blanco, cuyos

resultados se presentan en la Tabla 2.
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Con estos, se puede indicar que el método tiene la capacidad de detectar 0,0025
g de sal soluble (sulfato de sodio para el experimento), empero, la minima cantidad de
analito que puede ser cuantificada con una precision y exactitud aceptable es de 0,0036

g de sal soluble, bajo las condiciones operativas del experimento realizado.

Tabla 2.

Resumen de resultados evaluacion del limite de deteccion (LDM) y limite de cuantificacion (LCM).

Limite de
cuantificacion,

Desviacion Estadistica de Limite de

tabla, t5,001)  deteccion, LDM (g)

Intercepto, aq (9) estandar de
blancos, s (9)

0,0020 0,0002 3,365 0,0025 0,0036

Nota. Resumen de resultados de la evaluacion del limite de deteccion (LDM) y limite de cuantificacién

(LCM), teniendo en cuenta que el valor del estadistico se calcul6 con la funcién INV.T de Excel 2019.

6.4 Exactitud

La evaluacion de la exactitud se realiz6 definiendo el porcentaje de recuperacion
nivel a nivel. Para definir el valor real se realizé un promedio de la cantidad de sal
agregada en cada nivel y, respecto al valor experimental, se realiz6 un promedio del
resultado de cada nivel restandole el promedio de los blancos. Definiendo esto y

utilizando la Ecuacion 9 se obtuvieron los resultados presentes en la Tabla 3.

Tabla 3.

Datos para el calculo de la exactitud.

Nivel de la variable

cantidad (g) Valor real (g) Valor experimental (g)
0,0100 0,0105 0,0108 102,86%
0,0150 0,0152 0,0151 99,67%
0,0200 0,0204 0,0202 99,35%
0,0250 0,0254 0,0255 100,67%
0,0300 0,0302 0,0303 100,17%

Nota. Resumen de datos y resultados de la exactitud.

Como se puede evidenciar el %R, para los cinco niveles, cumple con el criterio de

aceptacion, en tanto que dichos valores se encuentran entre el 95,0% y el 105,0% (ver
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Figura 26), por lo que el pardmetro de desempefio analitico de exactitud se cumple. Esto
quiere decir que la respuesta obtenida por el ensayo reproduce la realidad, en tanto que

esta emite la cantidad verdadera de analito presente en la muestra.

Figura 26.

Resultados del porcentaje de recuperacion — exactitud.

106,0% —

104,0% T

— %R

| {mite sUperior

102,0% +

100,0% =+
98,0% —+
96,0% —+
94,0% T
92,0% T+

90,0%

Limite inferior

Porcentaje de recuperacion

0,0100g 00150g 0,0200g 00250g  0,0300g

Nivel variable cantidad de sal

Nota. Representacion grafica de los resultados de la exactitud.

6.5 Precision

La evaluacion de la precision se realizo a través de la determinacién de la misma
en condiciones de repetibilidad y reproducibilidad, y estas a su vez por medio del

coeficiente de variacion y el analisis de varianza de un factor, respectivamente.

6.5.1 Repetibilidad

Con el fin de determinar el grado de dispersion de los datos en condiciones de
repetibilidad, se evalué el valor medio y la desviacién estandar de los resultados para
cada nivel de contenido de sales (sin remover el efecto de los blancos) utilizando la

Ecuacion 10 y la Ecuacion 11. En la Tabla 4 se encuentran los resultados obtenidos.
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Tabla 4.

Datos para el calculo de la repetibilidad — precision.

Nivel de la variable

Promedio resultado Desviacion estandar, s

cantidad (g) ensayo (g) (¢))
0,0100 0,0127 0,0003 2,697%
0,0150 0,0171 0,0006 3,266%
0,0200 0,0222 0,0007 3,198%
0,0250 0,0275 0,0007 2,540%
0,0300 0,0322 0,0006 1,899%

Nota. Resumen de datos y resultados de la precision en condiciones de repetibilidad.

Cdmo se puede evidenciar para los cinco niveles el %CV cumple con el criterio de
aceptacion (ver Figura 27), en tanto que todos los valores son menores a 3,7%, por lo
gue el parametro de desempefio analitico de repetibilidad se cumple. Esto implica que
las respuestas obtenidas por el ensayo bajo las mismas condiciones de operacion sobre

una misma muestra son homogéneas entre si.

Figura 27. Resultados del coeficiente de variacion — repetibilidad

Resultados del coeficiente de variacion — repetibilidad.
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Nota. Representacion grafica de los resultados de la precision en condiciones

de repetibilidad.
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6.5.2 Reproducibilidad

Para la determinacion de la precisién en condiciones de reproducibilidad se realizé
un analisis de varianza (ANOVA) de un factor para cada uno de los niveles, cuyos
resultados se presentan en la Tabla 5. Teniendo que se definié una incertidumbre del 5%
y se tiene 1 grado de libertar del factor y 4 del error.

Como se puede evidenciar para los cinco niveles se cumple con el criterio de
aceptacion, pues el valor del estadistico de prueba es menor que el valor critico, asi
como la probabilidad del evento en todos los casos es mayor al 5,0%; dado esto se
acepta la hipétesis nula permitiendo afirmar que no existen diferencias significativamente
estadisticas entre los grupos de datos al modificar las condiciones de operacion, por lo

gue el pardmetro de desempefio analitico de reproducibilidad se cumple.

Tabla 5.

Datos para el calculo de la reproducibilidad — precision.

Nivel de la variable Estadistico de prueba,

cantidad (q) Probabilidad, p Valor critico, Fgs,1,4)
0,0100 2,086 0,222 7,709
0,0150 4,321 0,106 7,709
0,0200 0,177 0,695 7,709
0,0250 6,429 0,064 7,709
0,0300 1,389 0,304 7,709

Nota. Resumen de resultados de la precisién en condiciones de reproducibilidad, teniendo en cuenta que
la probabilidad se calcul6 con la funcién DISTR.F y el valor critico del estadistico se calculé con la funcion
DISTR.F.INV, ambas de Excel 2019.

6.6 Intervalo de trabajo y sensibilidad

El intervalo de trabajo se establecié en un rango de 0,0105 g a 0,0302 g, en tanto
gue se logré demostrar el desempefio analitico de este método en dicho rango, como se
evidencio en la seccién 6.2 a 6.5. Permitiendo establecer que el resultado de la ejecucién
del método para un valor de contenido de sal dentro de este intervalo presentara una

respuesta proporcional, ademas de ser valido.

69



Por otra parte, se establecio que la sensibilidad del método es de 0,9997, lo que

significa que por cada 1 g de sal soluble que cambia en la muestra, la respuesta cambiara

en 0,9997 g; evidenciando la proporcionalidad entre el contenido del analito y la

respuesta del método.

6.7 Selectividad

Se comprobd la selectividad del método, en tanto que se cumplieron los

parametros de linealidad, exactitud y precision (repetibilidad y reproducibilidad), esto con

base en lo postulado por Obando para métodos analiticos gravimétricos y normalizados

[17]. Todo esto significa que este método tiene la capacidad de identificar y medir el

analito de interés (sales solubles) sin interferencias de impurezas.

6.8 Resumen

En la siguiente figura se presenta un resumen de los resultados obtenidos.

Figura 28.

Resumen de resultados de los pardmetros de desempefio analitico evaluados.

Parametro

Método de calculo

Resultado

Estatus

Andlisis del coeficiente

de correlacion (r) r=09989 Aceptado
Linealidad Determinacion de
significancia de te = 123,921 Aceptado
correlacion lineal segun
distribucion t-Student
Limite de Analisis desviacion
deteccion del estandar de blancos LDM = 0,0025 g N/A
método (LDM)
Limite de Analisis desviacion
cuantificacion  del LCM =0,0036 g N/A

método (LCM)

estandar de blancos

Exactitud

Porcentaje de
recuperacion

%R 0109 = 102,86%
%R 0159 = 99,67%
%Ro,0204 = 99,35%
%Ro,0254 = 100,67%

%R 0305 = 100,17%%

Aceptado en
todos los niveles
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Figura 28. (Continuacion)

Parametro Método de célculo Resultado Estatus

%CVO,()lOg = 2,697%
%CVO,Olsg = 3,266%

grem?lg?d d "|Coeficiente de variacion %CVo,0209 = 3,198% i chrlJtadq eT
epetibilida %CVo 005y = 2,540% odos los niveles
%CVO,OSOg = 1,899%%
Fy.0,0109 = 2,086 Poo10g = 0,222
F,. = 4,321 = 0,106
Precision 0100159 Po,o1sg Aceptado en

~|ANOVA de un factor Fy00209 = 0,177 | Doo204 = 0,695
Fo;o,ozsg = 6,429 Po,0259 = 0,064
Fo.0,0309 = 1,389 Po,0309 = 0,304

Reproducibilidad todos los niveles

Intervalo de trabajo Rangp lineal del 0,0105g —0,0302 g
experimento
Sensibilidad Pendiente de la recta a, = 0,9997 g resultado/g muestra Aceptado

Métodos analiticos vy

. Método selectivo
normalizados

Selectividad

Nota. Resumen de los resultados y estatus de aceptacion de cada uno de los pardmetros de desempefio

analitico evaluados.

Para finalizar, el grado de cumplimento determinado para los diferentes
pardmetros de desempefio analitico se puede atribuir a la alta capacidad del talento
humano en la ejecucion de dicho ensayo, el adecuado estado de los materiales y
reactivos y la integridad de los equipos garantizada con la calibracion reciente de los
mismo. Estos resultados también se deben a la idoneidad del método para evaluar lo
gue plantea medir (sales solubles), lo que lo hace adecuado para tal fin.

Habiendo presentado los resultados de los parametros de desempefio analitico y
demostrado el cumplimiento de cado uno de ellos, se procede con la documentacion del
proceso de validacién con el fin de asegurar la informacién de la metodologia para que
pueda ser consultada por la empresa en ocasiones futuras.

71



7. DOCUMENTACION DEL PROCESO DE VALIDACION

Con el fin de abarcar el cuarto y ultimo objetivo planteado, en este capitulo se
menciona la documentacién generada en el proceso de validacion del método de ensayo
para la determinacion del contenido de sales solubles en los suelos utilizado en el area
de ensayos quimicos del laboratorio Concrelab S.A.S.

7.1 Protocolo de validacion

En el protocolo de validacién se asegura toda la informacién relevante del proceso
de validacion realizado, de modo que esta sea de facil acceso para el personal y se
pueda consultar en el futuro, en este se recopila principalmente la metodologia llevada a

cabo. Estd compuesto por los siguientes items:

e Objetivo

e Alcance

e Responsabilidad

e Reactivos, materiales y equipos
e Metodologia de validacion

e Paradmetros de validacion

e Revision y aprobacion

El protocolo de validacién generado para esta investigacion se presenta en el
ANEXO 3.
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8. CONCLUSIONES

Se diagnostico el estado actual del ensayo para la determinacion del contenido de
sales solubles a la luz de la norma NTC — ISO/IEC 17025/2017 encontrando que tiene
un cumplimiento del 89,0%. El resultado de cumplimiento esta asociado al
aseguramiento de la capacidad del personal, la integridad de los equipos, materiales y
reactivos; la claridad de los procedimientos y su ejecucion.

Las no conformidades respecto a la norma se centran en: algunos formatos y
documentacion incompleta, carencia de la incertidumbre del ensayo y falta de realizacion
de actividades claves. Esto se debe a una gestion deficiente por parte de la direccion del
laboratorio, insuficiencia en la cantidad del recurso humano y limitacion del tiempo.

Se disefid un plan de accion que engloba las acciones correctivas para dar
solucion a las no conformidades identificadas, estd enfocado en mejorar la organizacion
del area, la planeacion y ejecucion de requerimientos criticos y completar el sistema de
documentacion.

Se evaluaron diferentes parametros de desempefio analitico del método,
encontrando que este es lineal, exacto, preciso (en condiciones de repetibilidad y
reproducibilidad) y selectivo. Asi mismo, se definieron sus limites de deteccién y limite
de cuantificacion, intervalo de trabajo y sensibilidad.

Se demostré que el comportamiento de los datos se puede representar por una
tendencia lineal (r = 0,9989) y esta tendencia es realmente significativa (t.4; > tsic)- ES
por ello que la respuesta del método es proporcional a la cantidad de sales solubles
presentes en la muestra.

El método tiene un limite de deteccion 0,0025 g de sal soluble y un limite de
cuantificacion de 0,0036 g de sal soluble, lo que implica que a partir de esta cantidad de
sal se pueden obtener resultados con precision y exactitud aceptables.

Por otro lado, en tanto que el porcentaje de recuperacion (%R) para los diferentes
niveles se encontrd entre el 95,0% y 105,0%, se comprobo que el método es exacto en
tanto que la respuesta de este representa los valores reales de sal en la muestra.

Asi mismo, dado que el coeficiente de variacion (%CV) para los diferentes niveles

es menor a 3,7%, se comprobd la repetibilidad del método lo que implica que las
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respuestas obtenidas por el ensayo bajo las mismas condiciones de operacion sobre una
misma muestra son homogéneas entre si.

Ademas, a través de un analisis de varianza de un factor se demostré que no
existen diferencias significativamente estadisticas entre los resultados cuando el ensayo
es ejecutado por diferente operario, confirmando asi la reproducibilidad del método.

Se definié el intervalo de trabajo en el rango de 0,0105 g a 0,0302 g, en tanto que
se logré demostrar el desempefié analitico de todo este. La sensibilidad del método es
de 0,9997, lo que significa que por cada 1 g de sal soluble que cambia en la muestra, la
respuesta cambiara en 0,9997 g.

Se genero la documentacion del proceso de validacion del método de ensayo para
la determinacién del contenido de sales solubles, a través del “protocolo de validacién”
en este se asegura la documentacion del proceso y la informacion clave para la ejecucion
del mismo; quedando a disposicion del laboratorio para que sea verificado y consultado.

Finalmente, se validé el método de ensayo para la determinacion del contenido
de sales solubles en los suelos utilizado en el area de ensayos quimicos del laboratorio
Concrelab S.A.S., permitiendo definir que el laboratorio tiene la capacidad y aptitud para

ejecutar el método y expedir resultados validos y confiables.
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ANEXO 1.
MATRIZ DE AUTODIAGNOSTICO DEL CAPITULO 6 “REQUISITOS RELATIVOS A LOS RECURSOS”

NO

6. REQUISITOS RELATIVOS A LOS RECURSOS APLICA COMPLETO|PARCIAL [NINGUNO ¢QUE SE TIENE? ¢QUE HACE FALTA?
6.1 GENERALIDADES 100%
El laboratorio de ensayos
quimicos cuenta con el
El laboratorio debe tener disponibles el personal, las personal, _Ias mstalamones,
h ; ; h ' - el equipamiento, los
instalaciones, el equipamiento, los sistemas y los servicios X sistemas y l0s servicios de
de apoyo necesarios para gestionar y realizar sus -
actividades de laboratorio. apoyo  necesarios  para
gestionar y realizar el
ensayo de determinacion de
contenido de sales solubles.
1 0 0
6.2 PERSONAL 96%
Todo personal del
laboratorio que participa en
el ensayo de determinacion
de contenido de sales
solubles se rige por la
6.2.1 Todo el personal del laboratorio, ya sea interno o .pO“t'C.a de |mpar_C|aI|dad €
T L . integridad  (siguiendo el
externo, que puede influir en las actividades de laboratorio X "Procedimiento de
debe actuar imparcialmente, ser competente y trabajar de o .
p , p y J
acuerdo con el sistema de gestion del laboratorio Impa_rmahc_iac_i, Integridad y
) Confidencialidad - PC-10").
Asi mismo, con todo lo
consagrado en el Sistema
de Gestion descrito en el
documento "Manual de
Calidad - MC-01".
El laboratorio de ensayos
6.2.2 El laboratorio debe documentar los requisitos de quimicos tiene identificadas
competencia para cada funcion que influye en los las necesidades y
resultados de las actividades del laboratorio, incluidos los X requerimientos del
requisitos de educacidn, calificacién, formacion, personal, esto esta

conocimiento técnico, habilidades y experiencia.

documentado en el F-041
Perfil de cargo.
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6.2.3 El laboratorio debe asegurarse de que el personal
tiene la competencia para realizar las actividades de
laboratorio de las cuales es responsable y para evaluar la
importancia de las desviaciones.

De la mano con el
direccionamiento
empresarial, el laboratorio
se acoge a la politica de
formacion,
“comprometiéndose con la
formacion de los
funcionarios, garantizando
gque se mantenga Ssu
competencia, imparcialidad
y coherencia en desarrollo
de las actividades del
laboratorio”, consignada en
el "Manual de Calidad - MC-
01"

6.2.4 La direccion del laboratorio debe comunicar al
personal sus tareas, responsabilidades y autoridad.

El Jefe de laboratorio
comunicay define las tareas
a realizar con el equipo para
llevar a cabo las actividades
de laboratorio.

Sistematizar las reuniones y
generar las actas de la
mismas para garantizar la
trazabilidad de las tareas
asignadas, responsables y
entregables establecidos.

6.2.5 El laboratorio debe tener procedimientos y conservar
registros para:

a) determinar los requisitos de competencia;

Los requerimientos vy
necesidades de
competencias y habilidades
para cada uno de los cargos
de los funcionarios se ven
consignado en el "F-041
Perfil de cargo". Se define
asi la "F-913 Matriz de
habilidades".

b) seleccionar al personal;

La seleccion de personal
obedece a criterios
especificos que  estan
definidos en los perfiles de
cada cargo lo cual permite
contratar al personal que
cumpla con los
requerimientos. Este
proceso se ve documentado
en el “Procedimiento para
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reclutamiento y seleccion de
personal - PA-18".

c) formar al personal;

Para garantizar que se
identifiquen y suministren
las necesidades de
entrenamiento  apropiado,
se debe hacer el mismo con
base en los resultados
arrojados de la induccién,
evaluada con el formato
“Balance de los requisitos
del cargo F-001" conforme
al  “Procedimiento para
Gestion de Competencias
PA-01".

d) supervisar al personal;

x

e) autorizar al personal;

f) realizar el seguimiento de la competencia del personal.

Conforme al “Procedimiento
para asegurar la supervision
e inspeccion a los ensayos
PE-07" se realiza el
seguimiento a la
competencia del personal
del laboratorio, esto sobre
los encargados de ejecutar
los ensayos, operar equipos
especificos, evaluar de
resultados y emitir los
informes o certificados. Con
los resultados de las
supervisiones, se determina
si se alcanzé el objetivo de
la actividad y se establecen
las medidas necesarias en
caso contrario. Se
documenta en el formato "F-
043 Pruebas de
habilidades".

6.2.6 El laboratorio debe autorizar al personal para llevar a
cabo actividades de laboratorio especificas, incluidas, pero
no limitadas a las siguientes:

a) desarrollar, modificar, verificar y validar métodos;

b) analizar los resultados, incluidas las declaraciones de
conformidad o las opiniones e interpretaciones;

La direccién del laboratorio,
a través del “Procedimiento
para autorizaciones
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nominales PC-11”, autoriza
al personal encargado de
realizar los ensayos a: emitir
informes de  ensayos,
opiniones o interpretaciones
que apliquen, validar o

¢) informar, revisar y autorizar los resultados. X " .
verificar los métodos vy
operar los equipos del
laboratorio, esto siguiendo
el formato "F-528
Autorizacion Nominal
Personal ensayos"
12 1
6.3 INSTALACIONES Y CONDICIONES AMBIENTALES 75%
El laboratorio de ensayos
quimicos,  respecto  al
ensayo de determinacién
del contenido de sales
6.3.1 Las instalaciones y las condiciones ambientales SOllépleS‘ asegu:a qule el
deben ser adecuadas para las actividades del laboratorio y ambiente en el cual se
no deben afectar adversamente a la validez de los X mantienen las muestras y
resultados. se rgallzan los ensayos, no
invalida los resultados ni
afecta la calidad de las
mediciones, asi como la
restriccion de  personal
externo en el area.
6.3.2 Se deben documentar los requisitos para las El personal del laboratorio
instalaciones y las condiciones ambientales necesarias X realiza los registros de las
para realizar las actividades de laboratorio. condiciones  ambientales
6.3.3 El laboratorio debe realizar el seguimiento, controlar (tres veces en el dia) y los
y registrar las condiciones ambientales de acuerdo con las resultados se consignan en
especificaciones, los métodos o procedimientos X el formato “F-221 Registro
pertinentes, o cuando influyen en la validez de los de condiciones
resultados. ambientales".
6.3.4 Se deben implementar, realizar el seguimiento de y
revisar periddicamente las medidas para controlar las
instalaciones y deben incluir, pero no limitarse a, lo
siguiente:
a) acceso y uso de areas que afecten a las actividades de X El laboratorio de ensayos|Documentacion del
laboratorio; guimicos tiene demarcadas|procedimiento de
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b) prevencién de contaminacion, interferencia o influencias

y separadas las areas en

demarcacién y manejo de

o . X . < )

adversas en las actividades de laboratorio; donde se ejecuta el ensayolareas con el fin de

de determinacion del|garantizar la no
c) separacion eficaz entre areas en las cuales hay X contenido de sales solubles, interferencia o
actividades de laboratorio incompatibles. evitando la contaminacion|contaminacion.

cruzada en las muestras.
6.3.5 Cuando el laboratorio realiza actividades de
laboratorio en sitios o instalaciones que estan fuera de su El ensayo de determinacion del contenido de sales
control permanente, debe asegurarse de que se cumplan solubles no se realiza fuera del area del laboratorio de
los requisitos relacionados con las instalaciones y ensayos quimicos.
condiciones ambientales de este documento.

3

6.4 EQUIPAMIENTO 95%

6.4.1 El laboratorio debe tener acceso al equipamiento que
se requiere para el correcto desempefio de las actividades
de laboratorio y que pueden influir en los resultados.

Todos los equipos
necesarios para la
ejecucion del ensayo de
determinacién del contenido
de sales solubles. Estos se
tienen codificados e
inventariados.

6.4.2 Cuando el laboratorio utiliza equipamiento que esta
fuera de su control permanente, debe asegurarse de que
se cumplan los requisitos de este documento para el
equipamiento.

El ensayo de determinacion del contenido de sales

solubles no se realiza con
control del laboratorio.

equipo que esté fuera de

6.4.3 El laboratorio debe contar con un procedimiento para
la manipulacion, transporte, almacenamiento, uso y
mantenimiento planificado del equipamiento para asegurar
el funcionamiento apropiado y con el fin de prevenir
contaminacion o deterioro.

El laboratorio de ensayos

quimicos sigue el
procedimiento
"Procedimiento para

manejo de equipos.
Laboratorios de Ensayos
PE - 06" en el que se
documenta todo lo exigido.

6.4.4 El laboratorio debe especificar que el equipamiento
cumple con los requisitos especificados, antes de ser
instalado o reinstalado para su servicio.

6.4.5 El equipo utilizado para medicion debe ser capaz de
lograr la exactitud de la medicion y/o la incertidumbre de
medicién requerida para proporcionar un resultado valido.

6.4.6 El equipo de medicion debe ser calibrado cuando:
- la exactitud o la incertidumbre de medicién afectan la
validez de los resultados informados, y/o

A través del “Programa de
calibracion, verificacion y
mantenimiento de equipos
F-514”" el laboratorio de
ensayos  quimicos da
alcance al cumplimiento de
los requerimientos para
garantizar que los equipos
utilizados en el ensayo de
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- se requiere la calibracion del equipo para establecer la
trazabilidad metrolégica de los resultados informados.

6.4.7 El laboratorio debe establecer un programa de
calibracién, el cual se debe revisar y ajustar segun sea
necesario, para mantener la confianza en el estado de la
calibracion.

6.4.8 Todos los equipos que requieran calibracion o que
tengan un periodo de validez definido se deben etiquetar,
codificar o identificar de otra manera para permitir que el
usuario de los equipos identifique facilmente el estado de
la calibracién o el periodo de validez.

6.4.9 El equipo que haya sido sometido a una sobrecarga
0 a uso inadecuado, que dé resultados cuestionables, o se
haya demostrado que esta defectuoso o que esté fuera de
los requisitos especificados, debe ser puesto fuera de
servicio.

6.4.10 Cuando sean necesarias comprobaciones
intermedias para mantener confianza en el desempefio del
equipo, estas comprobaciones se deben llevar a cabo de
acuerdo con un procedimiento.

6.4.11 Cuando los datos de calibracién y de los materiales
de referencia incluyen valores de referencia o factores de
correccion, el laboratorio debe asegurar que los valores de
referencia y los factores de correccion se actualizan e
implementan, segun sea apropiado, para cumplir con los
requisitos especificados.

6.4.12 El laboratorio debe tomar acciones viables para
evitar ajustes no previstos del equipo que invalidarian los
resultados.

determinacién del contenido
de sales solubles se pueden
ejecutar. A su vez, se tienen
los manuales técnicos y de
operacion, los cuales estan
disponibles para el personal
que los opera. Todo se
encuentra documentado en
"Registro de verificacion de
equipo F-060", “Control de
equipos de medicion y
ensayo - Hoja de vida F-
510." y “Ficha técnica de
equipos F-536".

Los equipos son calibrados
ylo  verificados  segun
corresponda, antes de
ponerlos en servicio, con el
fin de asegurar que cumplen
con los requerimientos
técnicos para el método de

ensayo.
Cualquier equipo que se
encuentre retirado

temporalmente del servicio
por sobrecarga o dafio, es
notificado al Jefe del
laboratorio de ensayos
quien identificard el equipo
como “Fuera de Servicio”.

Afadir a la placa del equipo
espacio para ubicar la fecha
de validez de la calibracion.

6.4.13 Se deben conservar registros de los equipos que
pueden influir en las actividades del laboratorio. Los
registros deben incluir, al menos, lo siguiente:

a) la identificacion del equipo, incluida la versién del
software y del firmware;

b) el nombre del fabricante, la identificacion del tipo y el
nimero de serie u otra identificacién Unica;

c) la evidencia de la verificacion de que el equipo cumple
los requisitos especificados;

d) la ubicacion actual;

El laboratorio de ensayos
guimicos mantiene registro
de cada uno de los equipos
que intervienen en la
realizacién del ensayo para
la determinacion del
contenido de sales solubles,
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e) las fechas de la calibracion, los resultados de las
calibraciones. los ajustes, los criterios de aceptacion y la

y del hardware de los
mismos. Estos registros se

fecha de la proxima calibracion o el intervalo de X encuentran  almacenados
calibracion; en la Hoja de Vida del
f) la documentacién de los materiales de referencia, los equipo (Formato Control de
resultados, los criterios de aceptacion, las fechas X equipos de medicion 'y
pertinentes y el periodo de validez; ensayo - Hoja de vida F-
510) e incluyen todos los —
datos basicos del mismo. Es|Plan de mantenimiento para
responsabilidad del jefe del[PCder organizar el
g) el plan de mantenimiento y el mantenimiento llevado a laboratorio custodiar dichos|Cron0grama de ejecucion
cabo hasta la fecha, cuando sea pertinente para el X formatos. de las . actl\(ldad‘es del
~ L laboratorio, incluido el
desempefio del equipo; SO
ensayo de determinacion
del contenido de sales
solubles.
h) los detalles de cualquier dafio, mal funcionamiento, X
modificacion o reparacién realizada al equipo.
17 2
6.5 TRAZABILIDAD METROLOGICA 100%
6.5.1 El laboratorio debe establecer y mantener la A través del “Programa para
trazabilidad metroldgica de los resultados de sus la calibracion, verificacion y
mediciones por medio de una cadena ininterrumpida y X mantenimiento  de  los
documentada de calibraciones, cada una de las cuales equipos (F-514)” el
contribuye a la incertidumbre de medicion, vinculandolos laboratorio asegura que los
con la referencia apropiada. equipos, que tienen efecto
6.5.2 El laboratorio debe asegurarse de que los resultados significativo ~ sobre  la
de la medicién sean trazables al Sistema Internacional de X exactitud o la validez de los
Unidades (SI) mediante: resultados  del ensayo,
- — X - estan debidamente
a) la calibracion proporcionada por un laboratorio X calibrados y/o verificado
competente; o antes ser puestos en
b) los valores certificados de materiales de referencia servicio.
certificados proporcionados por productores competentes X Las calibraciones y
con trazabilidad metroldgica establecida al SI; o mediciones son trazables al
Sistema Internacional de
Unidades (Sl), ya que los
c)la realiz_a}ci(’)n_ directa _de_unidades del SI asegura_ldas por gggu:r)]?ssmséf)sn Czlébg%iﬁeﬁ?é
comparacion, directa o indirecta, con patrones nacionales X

e internacionales.

acreditados bajo los
lineamientos de la norma
vigente ISO/IEC 17025.
Para mantener la confianza
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en el estado de calibracién
de los equipos, se realizan
comprobaciones
intermedias contra patrones
de trabajo de acuerdo con
los procedimientos
establecidos, al igual que
mantenimientos preventivos
programados.

6.5.3 Cuando la trazabilidad metrolégica a unidades del Sl

no sea técnicamente posible, el laboratorio debe demostrar
trazabilidad metroldgica a una referencia apropiada, como,
por ejemplo:

Los resultados del ensayo de determinacion del
contenido de sales solubles se emiten en porcentaje, y
las unidades utilizadas durante su ejecucion y célculo son
unidades del Sistema Internacional.

a) valores certificados de materiales de referencia
certificados suministrados por un productor competente;

b) resultados de los procedimientos de medicion de
referencia, métodos especificados o normas de consenso
que estan descritos claramente y son aceptados, en el
sentido de que proporcionan resultados de medicion
adecuados para su uso previsto asegurados mediante
comparacion adecuada.

6.6 PRODUCTOS Y SERVICIOS SUMINISTRADOS
EXTERNAMENTE

N/A

6.6.1 El laboratorio debe asegurarse de que los productos
y servicios suministrados externamente, que afectan a las
actividades del laboratorio, sean adecuados y utilizados
Unicamente cuando estos productos y servicios:

El ensayo de determinacion del contenido de sales
solubles no se suministra externamente al area del
laboratorio de ensayos quimicos.

a) estan previstos para la incorporacion a las actividades
propias de laboratorio;

b) se suministran, parcial o totalmente, directamente al
cliente por el laboratorio, como se reciben del proveedor
externo;

c) se utilizan para apoyar la operacion del laboratorio.

6.6.2 El laboratorio debe contar con un procedimiento y
conservar registros para:

a) definir, revisar y aprobar los requisitos del laboratorio
para productos y servicios suministrados externamente;

b) definir los criterios para la evaluacion, seleccion,
seguimiento del desempefio y reevaluacion de los
proveedores externos;
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0 0 0

Nota. Resultados del diagnostico del ensayo respecto de los requisitos del capitulo 6 requisitos relativos a los recursos. Tomado de
INSTITUTO COLOMBIANO DE NORMAS TECNICAS Y CERTIFICACION, NTC-ISO/IEC 17025 Requisitos generales para la
competencia de los laboratorios de ensayo y calibracion. Bogota D.C.: ICONTEC, 2017.
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ANEXO 2.
MATRIZ DE AUTODIAGNOSTICO DEL CAPIiTULO 7 “REQUISITOS DEL PROCESO?”

7. REQUISITOS DEL PROCESO AP’\II_(I)CA COMPLETO|PARCIAL [NINGUNO ¢QUE SE TIENE? ¢QUE HACE FALTA?
7.1 REVISION DE SOLICITUDES, OFERTAS Y CONTRATOS 100%
7.1.1 El laboratorio debe contar con un procedimiento para
la revision de solicitudes, ofertas y contratos. El
procedimiento debe asegurar que:
a) los requisitos se definan, documenten y comprendan X La operacion del laboratorio
adecuadamente; esta regida por la politica de
calidad “Politica de
Servicios” asegurando la
prestacion del servicio del
ensayo de determinacion
del contenido de sales
solubles de manera
imparcial a todos sus
clientes, revisando y
. . evaluado todas las
b) el Iabora'torlo cuen_ta_ con la capacidad y los recursos X solicitudes de  mismo.
para cumplir los requisitos; Acompafiado a esto, en el
procedimiento “PA-04 Proc.
para la prestacion de los
servicios” se especifica
como definir los requisitos
del cliente, garantizar la
capacidad del laboratorio y
que el método utilizado es el
adecuado.
¢) cuando se utilizan proveedores externos, se aplican los
requisitos del apartado 6.6 y el laboratorio informe al cliente El de determinacién del tenido d |
sobre las actividades de laboratorio especificas que seran X ensayo de determinacion dei contenido de sales
. solubles no es realizado por proveedores externos.
realizadas por proveedores externos y obtenga la
aprobacion del cliente;
d) se seleccionan los métodos o procedimientos adecuados X
y que sean capaces de cumplir los requisitos del cliente.
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7.1.2 El laboratorio debe informar al cliente cuando el
método solicitado por éste se considere inapropiado o
desactualizado.

El ensayo de determinacion
de sales solubles sigue la
norma INV E 158/13,
método  aprobado  por
INVIAS. De presentarse el
caso en que un cliente
solicite otro método se le
informara la necesidad de
cumplir con dicha
regulacion.

7.1.3 Cuando el cliente solicite una declaracion de
conformidad con una especificacion o norma para el
ensayo o calibracion (por ejemplo, pasa/no pasa, dentro de
tolerancia/fuera de tolerancia), se deben definir claramente
la especificacion o la norma y la regla de decision. La regla
de decisién seleccionada se debe comunicar y acordar con
el cliente, a menos que sea inherente a la especificacién o
a la norma solicitada.

Procedimiento "PC-13 Proc.
regla de decision vy
declaracion de la
conformidad" en el cual se
define la  metodologia
llevada a cabo para declarar
conformidad con una
especificacion o norma, en
funcién de los
requerimientos del cliente y
documenta la regla de
decision a emplear por el
laboratorio para declarar
conformidad.

7.1.4 Cualquier diferencia entre la solicitud o la oferta y el
contrato se debe resolver antes de que comiencen las
actividades de laboratorio. Cada contrato debe ser
aceptable tanto para el laboratorio como para el cliente.
Las desviaciones solicitadas por el cliente no deben tener
impacto sobre la integridad del laboratorio o sobre la
validez de los resultados.

7.1.5 Se debe informar al cliente de cualquier desviacion
del contrato.

7.1.6 Si un contrato es modificado después de que el
trabajo ha comenzado, se debe repetir la revision del
contrato y cualquier modificacién se debe comunicar a todo
el personal afectado.

7.1.7 El laboratorio debe cooperar con los clientes o con
sus representantes para aclarar las solicitudes de los
clientes y realizar seguimiento del desempefio de
laboratorio en relacion con el trabajo realizado.

El procedimiento “PA-04
Proc. para la prestacion de
los servicios” del laboratorio
aplica al ensayo de

determinacion del
contenido de sales
solubles. En dicho

procedimiento, se describe
como proceder ante
cambios en el contrato
(antes o después de
comenzar actividades), la
conservacién de registros
de revisiones y resultados.
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7.1.8 Se deben conservar registros de revisiones, incluido
cualquier cambio significativo. También se deber conservar

registros de las discusiones pertinentes con los clientes X

acerca de los requisitos de estos, o de los resultados de las

actividades de laboratorio.

10 0

7.2 SELECCION, VERIFICACION Y VALIDACION DE METODOS 80%

7.2.1 Seleccion y verificacion de métodos
El método utilizado para la
ejecucion del ensayo para
la determinacion del
contenido de sales solubles
estd normalizado, y esta
establecido por la norma
INVIAS INV E 158/13.

7.2.1.1 El laboratorio debe usar métodos y procedimientos Se asegura utilizar la ultima

apropiados para todas las actividades de laboratorio v, version de las normas que

cuando sea apropiado, para la evaluacion de la X se encuentren facilmente

incertidumbre de medicidn, asi como también las técnicas disponibles de acuerdo con

estadisticas para el andlisis de datos. el  “Procedimiento para
control de documentos PC-
04, las cuales son
relacionadas para  su
control de actualizacion en
el ‘“Listado maestro de
documentos externos F-
516”.
Toda la informacion
necesaria para el desarrollo
del ensayo de

7.2.1.2 Todos los métodos, procedimientos y determinacion del

documentacion de soporte, tales como instrucciones, contenido de sales solubles

normas, manuales y datos de referencia pertinentes a las X se encuentra en estado

actividades de laboratorio se deben mantener actualizadas fisico y estan al alcance del

y facilmente disponibles para el personal. personal que realiza el
ensayo, ademas se pueden
encontrar en la red interna
de la empresa.

7.2.1.3 El laboratorio debe asegurarse de que utiliza la El ensayo de determinacion

ultima versioén vigente de un método, a menos que no sea X de sales solubles sigue la

apropiado o posible. Cuando sea necesario, la aplicacion

norma INV E 158/13, en el
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del método se debe complementar con detalles adicionales
para asegurar su aplicacion de forma coherente.

7.2.1.4 Cuando el cliente no especifica el método a utilizar,
el laboratorio debe seleccionar un método apropiado e
informar al cliente acerca del método elegido. Se
recomiendan los métodos publicados en normas
internacionales, regionales o nacionales o por
organizaciones técnicas reconocidas, o en textos o revistas
cientificas pertinentes, o como lo especifique el fabricante
del equipo. También se pueden utilizar métodos
desarrollados por el laboratorio o modificados.

que se describe el método
aprobado por INVIAS. El
cual se mantiene vigente en
el pais y es el que la
normativa en construccion
acepta.

7.2.1.5 El laboratorio debe verificar que puede llevar a cabo
apropiadamente los métodos antes de utilizarlos,
asegurando que se pueda lograr el desempefio requerido.
Se deben conservar registros de la verificacion. Si el
método es modificado por el organismo que lo publicé, la
verificacién se debe repetir, en la extensidn necesaria.

Realizar proceso de
verificacion por parte del
laboratorio al ensayo de
determinacion del
contenido de sales
solubles.

7.2.1.6 Cuando se requiere desarrollar un método, debe
ser una actividad planificada y se debe asignar a personal
competente provisto con recursos adecuados. A medida
que se desarrolla el método, se deben llevar a cabo
revisiones periodicas para confirmar que se siguen
satisfaciendo las necesidades del cliente. Cualquier
modificacién al plan de desarrollo debe estar aprobada y
autorizada.

7.2.1.7 Las desviaciones a los métodos para todas las
actividades de laboratorio solamente deben suceder si la
desviacién ha sido documentada, justificada técnicamente,
autorizada y aceptada por el cliente.

7.2.2 Validacion de los métodos

7.2.2.1 El laboratorio debe validar los métodos no
normalizados, los métodos desarrollados por el laboratorio
y los métodos normalizados utilizados fuera de su alcance
previsto o modificados de otra forma. La validacion debe
ser tan amplia como sea necesaria para satisfacer las
necesidades de la aplicacion o del campo de aplicacion
dados.

7.2.2.2 Cuando se hacen cambios a un método validado,
se debe determinar la influencia de estos cambios, y
cuando se encuentre que éstos afectan la validacién inicial,
se debe realizar una nueva validacion del método.

El ensayo de determinacion del contenido de sales
solubles debe seguir el método normalizado planteado
en la norma INV E 158/13, por lo cual el laboratorio de

ensayos quimicos no busca

modificar dicho método.
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7.2.2.3 Las caracteristicas de desempefio de los métodos
validados tal como fueron evaluadas para su uso previsto,
deben ser pertinentes para las necesidades del cliente y
deben ser coherentes con los requisitos especificados.

7.2.2.4 El laboratorio debe conservar los siguientes
registros de validacion:

a) el procedimiento de validacion utilizado;

b) la especificacion de los requisitos;

c) la determinacion de las caracteristicas de desempefio
del método;

d) los resultados obtenidos;

e) una declaracion de la validez del método, detallando su
aptitud para el uso previsto.

X | X X [X|X| X

7.3 MUESTREO

N/A

7.3.1 El laboratorio debe tener un plan y un método de
muestreo cuando se realiza el muestreo de sustancia,
materiales o productos para el subsiguiente ensayo o
calibracion. El método de muestreo debe considerar los
factores a controlar, para asegurar la validez de los
resultados del subsiguiente ensayo o calibracion. El plan y
el método de muestreo deben estar disponibles en el sitio
donde se lleva a cabo el muestreo. Siempre que sea
razonable, los planes de muestreo deben basarse en
métodos estadisticos apropiados.

7.3.2 El método de muestreo debe describir:

a) la selecciéon de muestras o sitios;

b) el plan de muestreo;

c) la preparacion y tratamiento de muestras de una
sustancia, material o producto para obtener el item
requerido para el subsiguiente ensayo o calibracion.

7.3.3 El laboratorio debe conservar los registros de los
datos de muestreo que forman parte del ensayo o
calibracion que se realiza. Estos registros deben incluir,
cuando sea pertinente:

a) la referencia al método de muestreo utilizado;

x

b) la fecha y hora del muestreo;

c) los datos para identificar y describir la muestra (por
ejemplo, nimero, cantidad, nombre);

Para el ensayo de determinacion del contenido de sales
solubles el cliente debe traer la muestra. El laboratorio
de ensayos quimicos no realiza este procedimiento para
dicho método.
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d) la identificacion del personal que realiza el muestreo; X
e) la identificacion del equipamiento utilizado; X
f) las condiciones ambientales o de transporte; X
g) los diagramas u otros medios equivalentes para

identificar la ubicacion del muestreo, cuando sea X
apropiado;

h) las desviaciones, adiciones al, o las exclusiones del X

método y del plan de muestreo.

0
7.4 MANIPULACION DE LOS ITEMS DE ENSAYO O 83%
CALIBRACION
7.4.1 El laboratorio debe contar con un procedimiento para Las ~muestras a  ser
= ) L - ensayadas, desde su
el transporte, recepcion, manipulacion, proteccion, i
- " . " . recepcion hasta su
almacenamiento, conservacion y disposicion o devolucion osterior eliminacion
de los items de ensayo o calibracion, incluidas todas las pasando or Ié
disposiciones necesarias para proteger la integridad del ipdentificacic’)n P
item de ensayo o calibracion, y para proteger los intereses !
) . ; almacenamiento y ensayo,
del laboratorio y del cliente. Se deben tomar precauciones ' .
. i S o se manipulan segun lo
para evitar el deterioro, la contaminacion, la pérdida o el di
~ . . o ispuesto en el
dafio del item durante la manipulacion, el transporte, el N .
. ' Procedimiento para el
almacenamiento/espera, y la preparacién para el ensayo o . .
. Y . : - ingreso 'y manejo de
calibracion. Se deben seguir las instrucciones de
. o o . muestras de ensayo PE-
manipulacion suministradas con el item. 01"
Todas las muestras
recibidas para ensayo son
identificadas segun lo
7.4.2 El laboratorio debe contar con un sistema para establecido en el
identificar sin ambiguedades los items de ensayo o de procedimiento PE-01
calibracion. La identificacién se debe conservar mientras el mencionado, conservando
item esté bajo la responsabilidad del laboratorio. El sistema su identificacion durante el
debe asegurar que los items no se confundan fisicamente proceso y asegurando que
o cuando se haga referencia a ellos en registros o en otros éstas no sean confundidas
documentos. El sistema debe, si es apropiado, permitir la fisicamente y que se
subdivisién de un item o grupos de items y la transferencia relacione claramente su
de items. identificacion en los
registros de toma de datos
e informes posteriores de
ensayo.
7.4.3 Al recibir el item de calibracién o ensayo, se deben X Las observaciones sobre|Agregar al formato "F-002 -

registrar las desviaciones de las condiciones especificadas.

anomalias en las muestras

Orden de Trabajo Para
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Cuando exista duda acerca de la adecuacion de un item
para ensayo o calibracién, o cuando un item no cumpla con
la descripcion suministrada, el laboratorio debe consultar al
cliente para obtener instrucciones adicionales antes de
proceder, y debe registrar los resultados de esta consulta.
Cuando el cliente requiere que el item se ensaye o calibre
admitiendo una desviacion de las condiciones
especificadas, el laboratorio debe incluir en el informe un
descargo de responsabilidad en el que se indique qué
resultados pueden ser afectados por la desviacion.

recibidas, son relacionadas
en las correspondientes
ordenes de venta al
momento de su recepcion.
Cuando la informacion
entregada por el cliente o la
cantidad de muestra no sea
suficiente para realizar el
ensayo, se le consultara y/o
notificara al cliente y se
registrara las instrucciones
suministradas antes de
proceder.

Muestras y ensayos" una
seccibn mas especifica
para el registro de dichas
desviaciones.

7.4.4 Cuando los items necesiten ser almacenados o
acondicionados bajo condiciones ambientales
especificadas, se deben mantener, realizar el seguimiento
y registrar estas condiciones.

1
7.5 REGISTROS TECNICOS 75%
7.5.1 El laboratorio debe asegurar que los registros
técnicos para cada actividad de laboratorio contengan los
resultados, el informe y la informacion suficiente para
facilitar, si es posible, la identificacion de los factores que Documentacion de los
afectan al resultado de la medicion y su incertidumbre de registros  técnicos que .
medicion asociada y posibiliten la repeticién de la actividad conservan los informes y los La medicion de los factores
del laboratorio en condiciones lo mas cercanas posibles a X resultados  finales  del|9YS afectan el resultado y

las originales. Los registros técnicos deben incluir la fecha
y la identidad del personal responsable de cada actividad
del laboratorio y de comprobar los datos y los resultados.
Las observaciones, los datos y los célculos originales se
deben registrar en el momento en que se hacen y deben
identificarse con la tarea especifica.

ensayo de determinacion
del contenido de sales
solubles.

definir la incertidumbre
propia del ensayo.

7.5.2 El laboratorio debe asegurar que las modificaciones a
los registros técnicos pueden ser trazables a las versiones
anteriores o a las observaciones originales. Se deben
conservar tanto los datos y archivos originales como los
modificados, incluida la fecha de correccion, una indicacién
de los aspectos corregidos y el personal responsable de las
correcciones.

Para asegurar la
trazabilidad de las
modificaciones a los
registros  técnicos se
conservan los datos vy
archivos originales como
los modificados, incluida la
fecha de correccion y
relacion de los aspectos
corregidos y el personal
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responsable de las
correcciones.

7.6 EVALUACION DE LA INCERTIDUMBRE DE MEDICION

75%

7.6.1 Los laboratorios deben identificar las contribuciones a
la incertidumbre de medicién. Cuando se evalla la
incertidumbre de medicion, se deben tener en cuenta todas
las contribuciones que son significativas, incluidas aquellas
gue surgen del muestreo, utilizando los métodos
apropiados de anlisis.

Existe el procedimiento "PE
— 04 — Procedimiento para
la estimacion de la
incertidumbre de medici6n”
en el cual se especifica el
lujo de trabajo para definir la
incertidumbre del ensayo.
Ademas, el formato "F-577
Estimacion de la
Incertidumbre de ensayos"
para calcular el mismo.

Disefiar y ejecutar un plan
de accion para calcular la
incertidumbre del ensayo
de  determinacion  del
contenido de sales solubles
con base en el
procedimiento PE-04.

7.6.2 Un laboratorio que realiza calibraciones, incluidas las
de sus propios equipos, debe evaluar la incertidumbre de
medicion para todas las calibraciones.

Todos los equipos en el
laboratorio de ensayos
guimicos que participan en
la ejecucion del ensayo
para la determinacion del
contenido de sales solubles
cuentan con los certificados
de calibracion en donde se
especifica la incertidumbre
de la calibracion.

7.6.3 Un laboratorio que realiza ensayos debe evaluar la
incertidumbre de medicién. Cuando el método ensayo no
permite una evaluacion rigurosa de la incertidumbre de
medicion, se debe realizar una estimacion basada en la
comprension de los principios tedricos o la experiencia
practica de la realizacion del método.

7.7 ASEGURAMIENTO DE LA VALIDEZ DE LOS RESULTADOS

35%

7.7.1 El laboratorio debe contar con un procedimiento para
hacer el seguimiento de la validez de los resultados. Los
datos resultantes se deben registrar de manera que las
tendencias sean detectables y cuando sea posible, se
deben aplicar técnicas estadisticas para la revision de los
resultados. Este seguimiento se debe planificar y revisar y
debe incluir, cuando sea apropiado, pero sin limitarse a:

El laboratorio cuenta con el
procedimiento "PE-05
Procedimiento para
asegurar la validez de los
resultados de ensayo" en el
cual se especifica la
periodicidad de las
actividades de
aseguramiento, las técnicas

Disefiar y ejecutar un plan
de accién para realizar el
seguimiento a la validez de
los resultados del ensayo
de determinacion del
contenido de sales
solubles.
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estadisticas para
procesamiento y andalisis de
los datos, y los criterios de
aceptacion de los
resultados.

a) uso de materiales de referencia o materiales de control
de calidad;

Asegurar una muestra
patron o de referencia
donde se conozca de forma
exacta el contenido de sales
solubles.

b) uso de instrumentos alternativos que han sido calibrado
para obtener resultados trazables;

¢) comprobaciones funcionales del equipamiento de
ensayo y de medicion;

Incluir comprobaciones
funcionales de los equipos
que se utilizan en el ensayo
de  determinacion del
contenido de sales
solubles, en el plan de
seguimiento de validez de
resultados.

d) uso de patrones de verificacion o patrones de trabajo
con graficos de control, cuando sea aplicable;

e) comprobaciones intermedias en los equipos de
medicion;

Comprobacion intermedia
de las balanzas utilizadas
en el ensayo para la
determinacion del
contenido de sales
solubles.

Comprobacion intermedia
del resto de equipos
utilizados en el ensayo para
la determinacion del
contenido de sales
solubles.

f) repeticion del ensayo o calibracion utilizando los mismos
métodos o métodos diferentes;

g) reensayo o recalibracion de los items conservados;

Cada seis meses, de las
muestras guardadas se
toma una al azar y se le
realiza el reensayo para la
determinacién del
contenido de sales
solubles, y se comparan los
resultados.

h) correlacion de resultados para diferentes caracteristicas
de un item;
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i) revisién de los resultados informados;

j) comparaciones interlaboratorio;

Hacer seguimiento post
entrega a los resultados
expedidos por el laboratorio
respecto al ensayo de

determinacion del
contenido de sales
solubles.

Incluir pruebas

interlaboratorio  para el
ensayo utilizando el mismo
método en el plan de
seguimiento de validez de
resultados.

k) ensayos de muestras ciegas.

En mayo del 2021 se realizé
un ejercicio de ensayo de
muestras ciegas. Y
utilizando el formato "F -596
Comparacion de los

resultados entre el
personal’, los resultados
obtenidos permitieron

determinar la repetibilidad
del método.

7.7.2 El laboratorio debe hacer seguimiento de su
desempefio mediante comparacion con los resultados de
otros laboratorios, cuando estén disponibles y sean
apropiados. Este seguimiento se debe planificar y revisar y
debe incluir, pero no limitarse a, una o ambas de las
siguientes:

a) participacion en ensayos de aptitud;

No hay una entidad proveedora de ensayos de actitud
(publica o privada) en el pais que realice pruebas para la
determinacion del contenido de sales solubles.

b) participacién en comparaciones interlaboratorio
diferentes de ensayos de aptitud.

7.7.3 Los datos de las actividades de seguimiento se
deben analizar, utilizar para controlar y, cuando sea
aplicable, mejorar las actividades del laboratorio. Si se
detecta que los resultados de los andlisis de datos de las

Incluir pruebas
interlaboratorio  para el
ensayo utilizando el mismo
método en el plan de
seguimiento de validez de
resultados.

Disefiar y ejecutar un plan
de accién para realizar el
seguimiento a la validez de
los resultados del ensayo
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actividades de seguimiento estan fuera de los criterios
predefinidos, se deben tomar las acciones apropiadas para
evitar que se informen resultados incorrectos.

contenido
solubles.

de determinacion

de

del
sales

7.8 INFORME DE RESULTADOS

95%

7.8.1 Generalidades

7.8.1.1 Los resultados se deben revisar y autorizar antes
de su liberacion.

7.8.1.2 Los resultados se deben suministrar de manera
exacta. clara, inequivoca y objetiva, usualmente en un
informe (por ejemplo, un informe de ensayo o un certificado
de calibracion o informe de muestreo), y deben incluir toda
la informacién acordada con el cliente y la necesaria para
la interpretacion de los resultados y toda la informacion
exigida en el método utilizado. Todos los informes emitidos
se deben conservar como registros técnicos.

7.8.1.3 En el caso de un acuerdo con el cliente, los
resultados se pueden informar de una manera simplificada.
Cualquier informacion enumerada de los apartados 7.8.2 a
7.8.7 que no se informe al cliente debe estar disponible
facilmente.

El procedimiento "PE-02
Procedimiento para Ila
elaboracion y revisién de
informes de ensayo" en el
cual se establece la
metodologia para la
elaboracion y revision de los
informes de ensayo que se
expiden.

Todo informe para ser
expedido necesita firma de
revision y autorizacion. Asi
mismo, los resultados son
reportados de forma exacta,
clara, sin ambigliedades y
objetivamente, atendiendo
a cualquier instruccion
especifica.

7.8.2 Requisitos comunes para los Informes (ensayo,
calibracién o muestreo)

7.8.2.1 Cada informe debe incluir, al menos, la siguiente
informacién, a menos que el laboratorio tenga razones
vélidas para no hacerlo, minimizando asi cualquier
posibilidad de interpretaciones equivocadas o de uso
incorrecto:

a) un titulo (por ejemplo, "Informe de ensayo", "Certificado
de calibracion" o "Informe de muestreo");

b) el nombre y la direccién del laboratorio;

c) el lugar en que se realizan las actividades de laboratorio,
incluso cuando se realizan en las instalaciones del cliente o
en sitios alejados de las instalaciones permanentes del
laboratorio, o en instalaciones temporales o moviles
asociadas;

El formato de informe para
el ensayo de determinacion
del contenido de sales
solubles "F-812 INF INV E
158-13 Sales solubles" en
el cual se garantiza toda la
informacién requerida por la
norma NTC ISO/IEC
17025:2017.
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d) una identificacién Unica de que todos sus componentes
se reconocen como una parte de un informe completo y
una clara identificacion del final;

e) el nombre y la informacién de contacto del cliente;

f) la identificacion del método utilizado;

g) una descripcion, una identificacién inequivoca y, cuando
sea necesario, la condicion del item;

h) la fecha de recepcién de los items de calibracion o
ensayo, y la fecha del muestreo, cuando esto sea critico
para la validez y aplicacién de los resultados;

i) las fechas de ejecucion de la actividad laboratorio;

j) la fecha de emision del informe;

Incluir una seccién en el
formato de informe F-812
donde se registre la
informacién de contacto del
cliente.

k) la referencia al plan y método de muestreo usados por el
laboratorio u otros organismos, cuanto sea pertinentes para
la validez o aplicacién de los resultados;

1) una declaracion acerca de que los resultados se
relacionan solamente con los items sometidos ensayo,
calibracién o muestreo;

m) los resultados con las unidades de medicion, cuando
sea apropiado;

n) las adiciones, desviaciones o exclusiones del método;

0) la identificacidn de las personas que autorizan el
informe;

El formato de informe para
el ensayo de determinacion
del contenido de sales
solubles "F-812 INF INV E
158-13 Sales solubles" en
el cual se garantiza toda la
informacién requerida por la
norma NTC ISO/IEC
17025:2017.

p) una identificacion clara cuando los resultados provengan
de proveedores externos.

7.8.2.2 El laboratorio debe ser responsable de toda la
informacién suministrada en el informe, excepto cuando la
informacion la suministre el cliente. Los datos
suministrados por el cliente deben ser claramente
identificados. Ademas, en el informe se debe incluir un
descargo de responsabilidad cuando la informacion sea
proporcionada por el cliente y pueda afectar a la validez de
los resultados. Cuando el laboratorio no ha sido
responsable de la etapa de muestreo (por ejemplo, la
muestra ha sido suministrada por el cliente), en el informe

Incluir un espacio en la
seccion de descargo del
formato de informa F-812
donde se registre de forma
explicita que la muestra es
traida por el cliente y los
resultados se emiten a la
muestra tal como se recibié.
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se debe indicar que los resultados se aplican a la muestra
como se recibio.

7.8.3 Requisitos especificos para los informes de ensayo

7.8.3.1 Ademas de los requisitos del apartado 7.8.2, los
informes de ensayo deben incluir lo siguiente, cuando sea
necesario para la interpretacion de los resultados del
ensayo:

a) informacion sobre las condiciones especificas del
ensayo, tales como condiciones ambientales;

b) cuando sea pertinente, una declaracién de conformidad
con los requisitos o especificaciones;

Procedimiento "PC-13 Proc.
regla de decision vy
declaracion de la
conformidad” en el cual se
define la  metodologia
llevada a cabo para declarar
conformidad con una
especificacién o norma, en
funcion de los
requerimientos del cliente y
documenta la regla de
decision a emplear por el
laboratorio para declarar
conformidad.

c¢) cuando sea aplicable, la incertidumbre de medicién
presentada en la misma unidad que el mensurando o en un
término relativo al mensurando, cuando:

- sea pertinente a la validez o aplicacion de los resultados
de ensayo;

- una instruccién del cliente que lo requiera; o

- la incertidumbre de medicion afecte la conformidad con un
limite de especificacion;

Disefiar y ejecutar un plan
de accion para calcular la
incertidumbre del ensayo
de  determinacion  del
contenido de sales solubles
con base en el
procedimiento PE-04 vya
gue no se tiene calculada.

d) cuando sea apropiado, opiniones e interpretaciones;

e) informacion adicional que pueda ser requerida por
métodos especificos, autoridades, clientes o grupos de
clientes.

Los informes expedidos
segun el procedimiento PE-
02 usando el formato F-812
cuentas con una seccion de
anexos donde se pueden
encontrar las opiniones e
interpretaciones  (cuando
estas son solicitadas por el
cliente) o] cualquier
informacién adicional.
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7.8.3.2 Cuando el laboratorio es responsable de la
actividad de muestreo, los informes de ensayo deben
cumplir con los requisitos enumerados en el apartado 7.8.5,
cuando sea necesario para la interpretacion de los
resultados del ensayo.

7.8.4 Requisitos especificos para los certificados de
calibracion

7.8.4.1 Ademas de los requisitos del apartado 7.8.2, los
certificados de calibraciéon deben incluir lo siguiente:

a) la incertidumbre de medicion del resultado de medicion
presentado en la misma unidad que la de la unidad del
mensurando o en un término relativo a dicha unidad;

b) las condiciones en las que se hicieron las calibraciones,
que influyen en los resultados de medicion;

c) una declaracién que identifique como las mediciones son
trazables metrolégicamente;

d) los resultados antes y después de cualquier ajuste o
reparacion, si estan disponibles;

e) cuando sea pertinente, una declaracién de conformidad
con los requisitos o especificaciones;

f) cuando sea apropiado, opiniones e interpretaciones.

7.8.4.2 Cuando el laboratorio es responsable de la
actividad de muestreo, los certificados de calibracién deben
cumplir con los requisitos enumerados en el apartado 7.8.5,
cuando sea necesario para la interpretacion de los
resultados de calibracion.

7.8.4.3 Un certificado o etiqueta de calibracion no debe
contener recomendaciones sobre el intervalo de
calibracion, excepto cuando asi se haya acordado con el
cliente.

7.8.5 Informacion de muestreo - requisitos especificos
Cuando el laboratorio es responsable de la actividad de
muestreo, ademas de los requisitos enumerados en el
apartado 7.8.2, los informes deben incluir lo siguiente,
cuando sea necesario para la interpretacion de los
resultados:

a) la fecha del muestreo;

b) la identificacion Unica del item o material sometido
muestreo (incluido el nombre del fabricante, el modelo o
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tipo de designacion y los nimeros de serie, segun sea
apropiado);

c) la ubicacion del muestreo, incluido cualquier diagrama,
croquis o fotografia;

d) una referencia del plan y método de muestreo;

e) los detalles de cualquier condicién ambiental durante el
muestreo, que afecte a la interpretacion de los resultados;

f) la informacién requerida para evaluar la incertidumbre de
medicion para ensayos o calibraciones subsiguientes.

7.8.6 Informacion sobre declaraciones de conformidad

7.8.6.1 Cuando se proporciona una declaracion de
conformidad con una especificacién o norma, el laboratorio
debe documentar la regla de decision aplicada, teniendo en
cuenta el nivel de riesgo (tales como una aceptacion o
rechazo incorrecto y los supuestos estadisticos) asociado
con la regla de decisién empleada y aplicar dicha regla.

7.8.6.2 El laboratorio debe informar sobre la declaracion de
conformidad de manera que identifique claramente:

a) a qué resultados se aplica la declaracion de
conformidad;

b) qué especificaciones, normas o partes de ésta se
cumplen o no;

c) la regla de decisién aplicada (a menos que sea inherente
a la especificacion o norma solicitada).

Procedimiento "PC-13 Proc.
regla de decision vy
declaracion de la
conformidad” en el cual se
define la  metodologia
llevada a cabo para declarar
conformidad con  una
especificacién o norma, en
funcion de los
requerimientos del cliente y
documenta la regla de
decisién a emplear por el
laboratorio para declarar
conformidad.

7.8.7 Informacién sobre opiniones e interpretaciones

7.8.7.1 Cuando se expresan opiniones e interpretaciones,
el laboratorio debe asegurarse de que solo el personal
autorizado para expresar opiniones e interpretaciones
libere la declaracion respectiva. El laboratorio debe
documentar la base sobre la cual se han emitido opiniones
e interpretaciones.

7.8.7.2 Las opiniones e interpretaciones expresadas en los
informes se deben basar en los resultados obtenidos del
item ensayado o calibrado y se deben identificar
claramente como tales.

7.8.7.3 Cuando las opiniones e interpretaciones se
comunican directamente mediante dialogo con el cliente, se
deben conservar los registros de tales didlogos.

Las opiniones 0
interpretaciones solo se
emiten cuando el cliente lo
solicita o si se observa una
anomalia en el resultado,
teniendo en cuenta el
comportamiento del
material y especificaciones
que da la norma, en estos
casos se emiten en las
observaciones del informe,
identificando claramente la
especificacion o norma
(numerales 'y  version).
Estas  seran emitidas
exclusivamente  por el
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personal autorizado para tal
fin.

7.8.8 Modificaciones a los informes

7.8.8.1 Cuando se necesite cambiar, corregir o emitir
nuevamente un informe ya emitido cualquier cambio en la

Las correcciones 0
modificaciones a los

informacién debe estar identificado claramente, y cuando X informes emitidos, se
sea apropiado, se debe incluir en el informe la razén del realizardn en un nuevo
cambio. informe con un ndmero
7.8.8.2 Las modificaciones a un informe después de su diferente de consecutivo y
emision se deben realizar solamente en la forma de otro en las observaciones se
documento, o de una transferencia de datos, que incluya la X debe incluir la referencia del
declaracion: "Modificacion al informe, niimero de serie ... [0 original que reemplaza y la
identificado de cualquier otra manera]" o una forma declaracion  sobre  los
equivalente de redaccion. cambios  realizados; de
acuerdo con lo establecido
en el “Procedimiento para la
elaboracion y revision de
7.8.8.3 Cuando sea necesario emitir un nuevo informe informes de ensayo PE-02”.
completo, se debe identificar de forma Unica y debe X En el titulo se expresa que
contener una referencia al original al que reemplaza. dicho informe es un cambio
del informe anterior y su
razon.
30 1
7.9 QUEJAS 100%
7.9.1 El laboratorio det_)e_ contar con un proceso El laboratorio de ensayos
documentado para recibir, evaluar y tomar decisiones X . .
acerca de las quejas. gquimicos Se rge. por l?
politica "Politica de Quejas
7.9.2 Debe estar disponible una descripcion del proceso de en el cual se compromete
tratamiento de quejas para cuando lo solicite cualquier con la satisfacciéon de sus
parte interesada. Al recibir la queja, el laboratorio debe clientes, por lo cual, dispone
confirmar si dicha queja se relaciona con las actividades de X de un proceso
laboratorio de las que es responsable, y en caso afirmativo, documentado para la
tratarlas. El laboratorio debe ser responsable de todas las atencién de las quejas que
decisiones a todos los niveles del proceso de tratamiento se puedan presentar frente
de quejas. a los aspectos del servicio
7.9.3 El proceso de tratamiento de quejas debe incluir, al relacionados con la
menos. los elementos y métodos operacion ) coherentc_e,
a) una descripcion del proceso de recepcion, validacion, competencia del laboratorio
: S " Y : y los requisitos acordados
investigacion de la queja y decisién sobre las acciones a X

tomar para darles respuesta;

con cliente. Dicho
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b) el seguimiento y registro de las quejas, incluyendo las
acciones tomadas para resolverlas;

c) asegurarse de que se toman las acciones apropiadas.

7.9.4 El laboratorio que recibe la queja debe ser
responsable de recopilar y verificar toda la informacion
necesaria para validar la queja.

7.9.5 Siempre que sea posible, el laboratorio debe acusar
recibo de la queja y debe facilitar a quien presenta la queja,
los informes de progreso y del resultado del tratamiento de
la queja.

7.9.6 Los resultados que se comuniquen a quien presenta
la queja deben realizarse por, o revisarse y aprobarse por,
personas no involucradas en las actividades de laboratorio
gue originaron la queja.

7.9.7 Siempre que sea posible, el laboratorio debe notificar
formalmente a quien presenta la queja, el cierre del
tratamiento de la queja.

procedimiento se encuentra
documentado en el "PC-07
Procedimiento para
atencién de quejas" por
medio del cual se establece
como recibir, registrar,
analizar y responder las
solicitudes y quejas de los
clientes, de manera que
todas las personas de la
organizacion conozcan de
forma inequivoca la
reaccion frente a las
mismas.

7.10 TRABAJO NO CONFORME

100%

7.10.1 El laboratorio debe contar con un procedimiento que
se debe implementar cuando cualquier aspecto de sus
actividades de laboratorio o los resultados de este trabajo
no cumplan con sus propios procedimientos o con los
requisitos acordados con el cliente. El procedimiento debe
asegurar que:

a) estén definidos las responsabilidades y autoridades para
la gestién del trabajo no conforme;

b) las acciones (incluyendo la detencion o repeticion del
trabajo y la retencion de los informes, segun sea necesario)
se basan en los niveles de riesgo establecidos por el
laboratorio;

¢) se haga una evaluacion de la importancia del trabajo no
conforme, incluyendo analisis del impacto sobre los
resultados previos;

d) se tomd una decision sobre la aceptabilidad del trabajo
no conforme;

e) cuando sea necesario, se notifica al cliente y se anule el
trabajo;

f) se defina la responsabilidad para autorizar la
reanudacion del trabajo.

El laboratorio de ensayos
quimicos se rige por la
politica "Politica de trabajos
no conformes de ensayo y/o
calibracion" en la cual se
busca asegurar la calidad,
confiabilidad y competencia
en la ejecucion de los
ensayos Yy calibraciones;
identificando y dando el
tratamiento adecuado, a
cualquier aspecto en los
trabajos y los resultados de
éstos, que no cumpla con
los requisitos acordados
con el cliente.
El procedimiento "PC-06
Procedimiento para control
de trabajos no conformes"
el cual establece el
tratamiento a seguir para
los trabajos no conformes
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7.10.2 El laboratorio debe conservar registros del trabajo
no conforme y las acciones segun lo especificado en el
apartado 7.10.1 vifietas b) a f).

7.10.3 Cuando la evaluacion indique que el trabajo no
conforme podria volver a ocurrir o exista duda acerca del
cumplimiento de las operaciones del laboratorio con su
propio sistema de gestion, el laboratorio debe implementar
acciones correctivas.

generados en la ejecucion
de las actividades del
ensayo.

El tratamiento de estos es
responsabilidad del Jefe de
Laboratorio. Para el registro
de la informacion respecto
del caso no conforme se
utiliza el formato "F-593
Control de trabajo no
conforme".

7.11 CONTROL DE LOS DATOS Y GESTION DE LA
INFORMACION

100%

7.11.1 El laboratorio debe tener acceso a los datos y a la
informacién necesaria para llevar a cabo las actividades de
laboratorio.

El personal que ejecuta el
ensayo de determinacion
del contenido de sales
solubles tiene los permisos
requeridos para acceder a
la informaciéon necesaria
para el desarrollo del
mismo, se tiene acceso a
base de datos interna del
SGC (Formatos,
Procedimientos,

Procedimiento de ensayo),
SAP, Normas y Bibliografia.

7.11.2 Los sistemas de gestion de la informacion del
laboratorio utilizados para recopilar, procesar, registrar,
informar, almacenar o recuperar datos se deben validar en
cuanto a su funcionalidad, incluido el funcionamiento
apropiado de las interfaces dentro de los sistemas de
gestion de la informacién del laboratorio, por parte del
laboratorio antes de su introduccion. Siempre que haya
cualquier cambio, incluida la configuracion del software del
laboratorio o modificaciones al software comercial listo para
Su uso, se debe autorizar, documentar y validar antes de su
implementacion.

7.11.3 El sistema de gestion de la informacion del
laboratorio debe:

a) estar protegido contra acceso no autorizado;

Anualmente, el Jefe del
Laboratorio  realiza la
verificacion de las hojas
electrénicas (plantillas
Excel) utilizadas para el
célculo de resultados de
ensayo y calibracion,
haciendo uso del formato de
“Verificacion manual hojas
de célculo (prueba de
escritorio) F-590".
El almacenamiento,
proteccion y transmision de
datos se realiza tal y como
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b) estar salvaguardado contra manipulacién indebida y estd descrito en el
pérdida; “Procedimiento para control
de registros PC-05", y en el
“Procedimiento de
imparcialidad,
confidencialidad e
integridad PC-10".

c) ser operado en un ambiente que cumpla con las
especificaciones del proveedor o del laboratorio o, en caso
de sistemas no informaticos, que proporcione condiciones X
gue salvaguarden la exactitud del registro y transcripcién
manuales;

d) ser mantenido de manera que se asegure la integridad
de los datos y de la informacion;

e) incluir el registro de los fallos del sistema y el registro de
las acciones inmediatas y correctivas apropiadas.

7.11.4 Cuando los sistemas de gestion de la informacién
del laboratorio se gestionan y mantienen fuera del sitio o
por medio de un proveedor externo, el laboratorio debe X
asegurar que el proveedor u administrador del sistema

cumple todos los requisitos aplicables de este documento.

7.11.5 El laboratorio debe asegurarse de que las
instrucciones, manuales y datos de referencia pertinentes
al sistema de gestion de la informacion del laboratorio
estén facilmente disponibles para el personal.

8 0 0

Nota. Resultados del diagnéstico del ensayo respecto de los requisitos del capitulo 7 requisitos relativos al proceso. Tomado de
INSTITUTO COLOMBIANO DE NORMAS TECNICAS Y CERTIFICACION, NTC-ISO/IEC 17025 Requisitos generales para la
competencia de los laboratorios de ensayo y calibracion. Bogota D.C.: ICONTEC, 2017.
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ANEXO 3.

PROTOCOLO DE VALIDACION PARA EL PROCESO DE VALIDACION DEL
METODO DE ENSAYO PARA LA DETERMINACION DEL CONTENIDO DE SALES
SOLUBLES EN LOS SUELOS UTILIZADO EN EL AREA DE ENSAYOS QUIMICOS

DEL LABORATORIO CONCRELAB S.A.S.

~—~ PROTOCOLO DE VALIDACION DEL | cgdigo: TBD | Version: 1
0 n c r e a METODO DE ENSAYO PARA LA
L DETERMINACION DEL CONTENIDO DE

MEDICION CONFIABLE SALES SOLUBLES Actualizacién: 2021-06-10

OBJETIVO
Establecer el procedimiento de validacién del método de ensayo para la determinacion del

contenido de sales solubles en los suelos, ensayo identificado con el c6digo QMC 001.

ALCANCE

Este documento define la metodologia llevada a cabo para la validacion del método de ensayo
para la determinacion del contenido de sales solubles en los suelos, los equipos, materiales y
reactivos; los procedimientos, los parametros de validacion, su forma de célculo y criterio de

aceptacion; aplicado solo para el ensayo en cuestion.

RESPONSABILIDAD
El almacenamiento, proteccion y uso del presente protocolo de validacion es responsabilidad del
laboratorio de ensayos quimicos de la empresa Concrelab S.A.S.

REACTIVOS
A continuacién se muestran los reactivos utilizados en la ejecucién del ensayo para la

determinacion del contenido de sales solubles en los suelos.

Reactivo Formula quimica Especificaciones Proveedor
Agua destilada y desionizada H,0 - Microgen
Acido clorhidrico HCl Concentracién del 37% v/v Merck
Sulfato de sodio Na,S0, Pureza del 99% p/p Artilab
MATERIALES

Los materiales requeridos en la ejecucion del ensayo para la determinacién del contenido de

sales solubles en los suelos se muestran a continuacion:
107



Nombre Imagen Capacidad Incertidumbre
Frasco de vidrio 1L N/A
Espatula N/A N/A
Vidrio de reloj N/A N/A
Probeta 500 mL +2,5mL
Pipeta 25 mL +0,15mL
Matriz de Kitasato 500 mL N/A
Embudo Buchner 100 mL N/A
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[ riiren earens
Papel filtro de poro fino —— Filtro Whatman # 42 N/A
Cat No 1442 150
Whatman™
Probeta 100 mL +0,5mL
i
Capsula de porcelana i N/A N/A
p¥>] ‘
Pinzas N/A N/A

N/A: No Aplica

EQUIPOS
Los equipos utilizados el ensayo para la determinacion del contenido de sales solubles en los

suelos se presentan a continuacion, recuperando su fecha de calibracion:

Fecha tltima

Equipo Imagen Especificaciones . -
quip 9 p calibracion

No. Inventario: 304
Nombre: cabina de
extraccion de gases y
vapores 7/10/2021
Marca: BIOBASE
Modelo: FH 1000(A)
Serie: FH 10 Z 1604004A

Cabina de extraccion
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Balanza

No. Inventario: 311
Nombre: balanza
electronica 120g
Marca: PRECISA
Modelo: 360 ES-120A
Serie:
(4603237)3609237-001

21/01/2021

Horno

No. Inventario: 00086
Nombre: Horno Pinzuar
de Tamb + 5°C -200°C
Marca: PINZUAR
Modelo: PG-190

Serie: -

7/10/2020

Tamiz

No. Inventario: 17101
Nombre: Tamiz No. 10
Marca: J. Bolafios
Modelo: Standard
ASTME-11.

Serie: N/A

24/06/2021

Triturador

No. Inventario: 21061
Nombre: Camisa de
trituracion

Marca: N/R

Modelo: N/R

Serie: N/R

N/R

Balanza

No. Inventario: 312
Nombre: balanza
electrénica 1020g

Marca: PRECISA
Modelo: BJ 1000G
Serie: (166431)1659425-
050

3/08/2021
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No. Inventario: 305
Nombre: Rotador
Marca: HEIDOLPH N/A
Modelo: REAX 20/4
Serie: 200112218-0717

Rotador
(Agitador
por volteo)

No. Inventario: 000213
Nombre: cronometro
digital

Marca: CASIO
Modelo: 123

Serie: AK 4562

Cronémetro 4/01/2021

No. Inventario: 309
Nombre: bomba de vacio
Marca; VACUUBRAND 23/06/2021
Modelo: MZ1C
Serie: 42321906

Bomba de vacio

i \ No. Inventario: 316
( £ ra— Nombre: bafio maria de
‘d‘«f_,_‘;ﬂf‘" precisién
Bafio maria | Marca: FISHER 11/08/2021
| - SCIENTIFIC
Modelo: FSGPDO05
Serie: 300163895

No. Inventario: 321
Nombre: Desecador con
plato de porcelana
Marca: BRIXCO
Modelo: N/R

Serie: N/R

Desecador 4/01/2021*

N/R: No Registra
* Fecha de revision de integridad, mas que calibracion

PROCEDIMIENTOS
Los procedimientos a realizar van en linea con lo establecido por la norma técnica INV E —
158/13, y se presentan en forma de diagrama de flujo.
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Procedimiento de preparacion del item de ensayo (muestra).

‘ Recepcién de la muestra ‘

l

Verificacion de condiciones
adecuadas de la muestra

l

Cuartear la muestra hasta obtener
minimo 2 kg

l

Pesar 2 kg de muestra cuarteada
(antes de secado)

l

Secar 2 kg de muestra cuarteada en
un horno a 110°C £ 5°C durante 24 h

Registrar dato en
formato F-810 Cuartear la fraccion que pasa por el
tamiz y tomar dos cuartos

Registrar dato en

Pesar 2 kg de muestra cuarteada
formato F-810

(después de secado)

l

Pasar a muestra por el tamiz No. 10

Pasarla fraccion
retenida por el
riturador

Procedimiento del ensayo de sales solubles QMC 001.

En un frascode 1L, pesar 50 g de
muestra con balanza +0,1 g. Hacerlo
6 veces

I

‘ Etiquetar cada frasco en orden asi ‘

Registrar dato de
la masa de la
muestra (M,,)

(sin repetir nombre):

SESESET

Pesar Sulfato de Sodio (Na,50,) en
balanza +0,0001 g y agregarlo a
cada frascoasi:

Registrar dato de
la masa de la sal
M)

—

v ¥ ¥ ¥ ¥ v
AB || A50% | [A75% | [A 100%| |A 125%| |A 150%
0g ||0010g|[0015g|[0,020g||0025g]|0,030g
[ I I I I
']

Registrar dato del
volumen de agua
)

Afiadir 500 mL de agua destilada con
probeta de + 2,5 mL. Asegurarse que ——»
arrastre las particulas de las paredes

Mezclar la muestra en agitador por
volteo a velocidad de 10 rpm durante
1h

]

Dejar frasco en reposo durante 3 h,
donde se vean las fases separadas y
el liquido transparente

Extraer 250 mL con pipeta + 0,5 mL
de la parte superficial del liquido en
un frasco de vidrio

l

Filtrar al vacio la muestra de liquido

por medio de un filtro de poro fino

Whatman #42, recolectar en nuevo
frasco de vidrio

Registrar dato del
volumen de
liquido (V)

Extraer 100 mL con probeta + 0,5 mL
y verterlos en capsula de porcelana
con recubrimiento interior y exterior

Repetir el paso anterior con una
nueva cépsula de porcelana

}

Llevar capsulas a bafio de maria a
80°C - 90°C, hasta evaporar toda el
agua y observar residuo solido en el

fondo

Secar capsulas en hormo a 110°C +
5°C durante 2 h

l

Retirar y enfriar las capsulas en el
desecador durante 30 min

Secar capsulas en horno a
110°C £ 5°C durante 15 min

Retirar y pesar la capsula en balanza
de +£0,0001g

¢ Se tiene masa
constante*?
" “diferencia del 0,001%
Si entre los pesos

Registrar dato de la masa de la
capsula (M.,)

Lavar cuidadosamente el interior de
las cépsulas

!

Secar capsulas en horno a 110°C +
5°C durante 16 h

}

Retirar y enfriar las capsulas en el
desecador durante 1 h

Afiadir una gota de acido
clorhidrico 0,06 N y dejar
en reposo por 24 h

Retirar y pesar la capsula en balanza
de +0,0001g

Registrar dato de la masa de la
capsula (M_;)

Calcular el contenido de sales con la
siguiente formula

ALY
oM,

o * My,
Donde M, = M, — M,
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PARAMETROS DE DESEMPENO ANALITICO

Los parametros de validacion seleccionados, con base en lo planteado por Instituto Nacional de
Vigilancia de Medicamentos y Alimentos — Invima; son: linealidad, limite de deteccién y limite de
cuantificacion, exactitud, precision (repetibilidad y reproducibilidad), intervalo de trabajo,
sensibilidad y selectividad.

Linealidad

La determinacion de la linealidad de un método analitico permite describir la relacién proporcional
entre la concentracion del analito en la muestra y el resultado del método. La evaluacién de este
parametro se realiza a través del analisis del coeficiente de correlaciéon (r) [18]y para su
estimacion se utiliza el método de regresion por minimos cuadrados, el cual se representa en las
siguientes ecuaciones.

Expresion matematica para una linea recta.
Y = Qg + ax

Donde a, y a; son coeficientes que representan el intercepto con el eje y y la pendiente,
respectivamente.

Férmula para la determinacion de la pendiente.
L P 206y) — QX x) (X yi)
T np¥x? — (B xp)?

Férmula para la determinacion del intercepto.

a0=}7—a1f

Férmula para la determinacion del valor promedio.

XX _=Z}’i
n y n

X =

Una vez determinados estos pardmetros es posible estimar los coeficientes de correlacion (r) y
de determinacion (r?) para conocer el grado de ajuste de la regresion.

Férmula para la determinacion del coeficiente de correlacion.
. np X (x;y;) — B x) (X yi)
Vip X — @ x)?Ynp T yi? — T yo)?

Cabe ahora la pregunta ¢como determinar si el ajuste representa realmente el comportamiento

de los datos? Esto se realiza a través de la comparacion del valor del coeficiente de correlacion,
si el valor de dicho coeficiente es mayor a 0,99 (r > 0,9900) se puede decir que el

comportamiento de los datos se puede ajustar a una regresion de tipo lineal.
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Ahora bien, no basta con esto, es necesario corroborar que existe una correlacion significativa
segun una distribucion de t-Student, para ello se realiza un andlisis estadistico planteando una

hipétesis nula (H,) y alternativa (H,), representadas a continuacion.

Hipotesis Expresion
NU|a HO: a, = 0
Alternativa Hy: a; #0

Para discernir entre la aceptacion o negacion de la hipétesis nula se calcula el estadistico de
prueba (t.,;) y se compara con el valor de tablas, de acuerdo con n — 2 grados de libertad (siendo
n el nimero de datos) y el intervalo de confianza (1 — a).

Férmula para la determinacion del estadistico de prueba t para el coeficiente de

correlacion.
_rvn-— 2
tear = Aoz
Criterios de comparacion del estadistico de prueba t — linealidad.
Criterio Conclusién
teat < tn-2;a/2) Se acepta hipétesis nula
teal = t(n-2;a/2) Se rechaza hip6tesis nula

Limite de deteccidén y cuantificacion

El limite de deteccién del método (LDM) se define como la concentracién minima de analito que
da un resultado igual al blanco mas tantas veces la desviacion estandar del blanco (s;) con un
nivel de confianza del 99,0%. Este parametro se interpreta como la cantidad méas baja de analito
gue puede ser detectada por el método.

Formula para la determinacion del limite de deteccion del método (LDM).
LDM = ay + t(n—1,a=1%)Sb ‘

El limite de cuantificacién del método (LCM) se define como la cantidad mas baja de analito que
puede ser cuantificada por el método con exactitud y precision aceptables. Y, de forma analoga
al LDM, este parametro se calcula con la siguiente ecuacion.

Formula para la determinacion del limite de cuantificacién del método (LCM).
LCM = ay + 10s,, ‘

Exactitud
La exactitud se entiende como el nivel de cercania entre los resultados del ensayo y el valor real
de analito en la muestra. Se evalla a través del porcentaje de recuperacion (%R) de analito en

muestra donde se ha agregado una cantidad conocida del mismo.
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Formula para la determinacion del porcentaje de recuperacion (%R).

experimental

X
%R = * 100%

Xreal

Dado que el nivel de contenido de sal solubles permitido es del orden de 0,2% (segun lo
establecido en el articulo 610/13 de las normas INVIAS), el porcentaje de recuperacion debe
encontrase entre 95,0% y 105,0% para ser aceptado.
Precisién
La precision se evaluard a través de la repetibilidad y reproducibilidad. La primera se refiere a la
precision bajo las mismas condiciones de operacién, y se evalla a través de la determinacion
del coeficiente de variacion (%CV).

Formula el célculo de la desviacién estandar (s).

2(( =12

n—1

Férmula el calculo del coeficiente de variacién (%CV).

s
%CV = 7 100%

Dado que el nivel de contenido de sal solubles permitido es del orden de 0,2% (segun lo
establecido en el articulo 610/13 de las normas INVIAS), el coeficiente de variacion debe ser
menor o igual al 3,7% para ser aceptado.

A su vez, la reproducibilidad expresa la precision cuando se presentan alteraciones en las
condiciones operativas, y se evalla definiendo si existen, o no; diferencias significativamente
estadisticas entre el grupo de datos, para ello se plantea un analisis de varianza (ANOVA) de un

factor. De acuerdo a ello, se plantean la hipétesis nula (H,) y alternativa (Hy,).

Hipotesis Expresion
Nula Ho: py =pp == =4
Alternativa Hp: p; # pjparaalgini # j

Criterios de comparacion del estadistico de prueba F.

Criterio Conclusion
Fy <F, Se acepta hipétesis nula
Fy > F, Se rechaza hipétesis nula

Intervalo de trabajo y sensibilidad

El intervalo de trabajo se establece como el rango mas estrecho donde el intervalo cumple con
los criterios de linealidad, precision y exactitud. Asi mismo, la sensibilidad es el cociente entre el
cambio en la respuesta del método y el cambio correspondiente del valor de la cantidad de analito

en la muestra, esta se determina con la pendiente de la regresion lineal.
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Selectividad

La selectividad es la capacidad del método de medir especificamente el analito en presencia de
los componentes presentes en la muestra, sin ser interrumpida por impurezas. Al garantizar la
linealidad, exactitud y precision (repetibilidad y reproducibilidad) se puede afirmar la selectividad
del método para el analito en cuestion, esto por la naturaleza del mismo al ser de tipo

gravimétrico.

EXPERIMENTO

Se llevé a cabo un disefio de experimentos de arreglo factorial de dos factores, siendo estos:
cantidad de sal agregada y operario. La primera variable con seis niveles (0,000 g; 0,010 g; 0,015
g; 0,020 g; 0,025 g y 0,030 g) y la segunda con dos (operario 1 y operario 2); realizando tres

réplicas. En este sentido se corrid un arreglo factorial de dos factores 6x2 con 3 réplicas.

REVISION Y APROBACION

Realiz6: Tesistas Reviso: Aprobo:
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ANEXO 4.
RECOMENDACIONES

Validar los demas ensayos realizados en el laboratorio de ensayos quimicos de la
empresa Concrelab S.A.S. para garantizar la calidad de los mismos con base en los
requerimientos de la norma NTC — ISO/IEC 17025/2017.

Evaluar la robustez del método con el fin de demostrar su capacidad de
permanecer inalterado ante pequefias pero deliberadas variaciones en ciertos
parametros operacionales.

Evaluar el impacto en la validez del método al usar un agente coagulante, con el
fin de favorecer la sedimentacion de las particulas coloidales que representan una
interferencia del método; buscando una mejora operacional.

Realizar una revalidacién del método de ensayo para la determinacién del
contenido de sales solubles cuando se presenten variaciones en las condiciones de
operacion.

Planear y ejecutar programas de pruebas interlaboratorio en contraste con
laboratorios acreditados para complementar el proceso de validacion y el aseguramiento
de validez de resultados, en conformidad con el articulo 7.7 de la norma NTC — ISO/IEC
17025/2017.
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