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Analisis de P en suelo

i
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I (Ppm)
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Diagnodstico de
Fertilidad
P asimilable

701,5+0.1
mg/Kg (ppm)

Contaminacion
P total




;Por qué validar un método

analitico?




:Quée es la validacion de un método?

Proceso mediante el cual se pone de manifiesto que un meéetodo
analitico determinado posee unas caracteristicas de
funcionamiento adecuadas a la aplicacion que se le quiere dar

Confirmacion mediante examen y suministro de evidencia
objetiva de que se cumplen los requisitos particulares para un
uso especifico previsto (ISO 8402)

Proceso de verificacion de que un metodo es adecuado a su
proposito, o sea, pararesolver un problema analitico particular
(Guia Eurachem)

Confirmacion, a traves del examen y el aporte de evidencias
objetivas, de que se cumplen los requisitos particulares para
un uso especifico previsto (ISO 17025 - OAA
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;Qué es la validacion de un método?

Proceso mediante el cual se pone de manifiesto
que un método analitico determinado posee unas
caracteristicas de funcionamiento adecuadas a la
" aplicacion que se le quiet:e dar

1
I |
I L4 °
' Parametros de calidad a evaluar i
' (selectividad, linealidad, limites de | \
i deteccién y cuantificacién, precision, |
: veracidad, sensibilidad, rango, i
I
I
I

robustez, incertidumbre, otros) i ;Para qué lo voy a usar? i
m=s=mmmmmmmmmmmsmmsseesoomoo———----------—! | 3 validacién estara en funcion |
| i de la aplicacién que se quiere i
] hacer :
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;Quée es la validacion de un método?

Confirmacion, a través del examen y el aporte de
evidencias objetivas, de que se cumplen los requisitos
particulares para un uso especi]‘i\co previsto

I

\

(ISO 17025 - OAA)

i Registro ... i
1 ... de cada detalle del proceso i
i Proceso documentado :




VALIDACION

LablS - Laboratorio del Instituto Suelos
mTA N inorganico en muestras de suelo e
SNEDD
CIRN PROCEDIMIENTO TECNICO —

INTRODUCCION

En general, los nitratos (NOy) constituyen 13 principal forma ded nitrogeno Inorganico en el suelo. Dado
que 50N |3 forma mas acoesible para la nutricion de 10§ vegetales, es Imporiante cuantificar su
disporiblidad en los suslos, por lo cual 2 ha gesanollado una ampla varedad de metodos, entre elics.
&l que s& aboeua en ests protocolo.

ALCANCE

Aplca 3 muestras de tndo 1ipo de susio de S0 Sgropecuano.

PRINCIPIO

I NO;' pusde sar exiraide del suSlo con distintas soluCknes (Coruo 0e potasio concentrada, suffato
de potasio diiuda, sulfato de cobre y 3cido berco, Sio.) en N3 SUSPENEION en rElacion sueio:
solucién 1: §, y cuantificado mediante la colorimeirla con SNEDD. Previo al desarrolio de
colorimetria, el NOs extraldo del suek es regucido a NO; y, posteriorments, @ste s2 cuantfica
mediants una reaccion de diazotacion con la sufaniiamida, en medio acido, y su copuiacion con 1
etiendlamina diciorhidrato, proguciendo un diszocompussty de color PUrpura, cuya Intenskiad esi
directamente relacionada con |a concentracion de NO; del exiracio del suelo y que pusde
cuantticarse mediants teenlcas espectrofoiometcas.

REACTIVOS

PRECALCION

En este método s2 usan reactivos altamente comosivos (por elemplo, hidrwido de sodio) o taxieos
{por ejemplo, n-{1-Nafilj Etlendlamiha Diclorhidrato, Sulfato de Hidracinal, por ello deden
emplearse los elementos de protecclkon personal (EPP) adecuados (guardapolvo y calzado
adecuado, quantes, aMIPAITas u oira proteccidn ocular) y fomarse |os recawdos NECEEaNos para su
manipulacin.

Se usan reaciivos de grado analiico (p.a). lbres de N, y agua destlada o deskonlzada
comespondiente al grado 3 segin 3 nomma IRAM 21322

Ante cata cambo de lote de alguno de los reactivos se dede verficar su calkdad madiante un
blanco da raacTvos. Para 2lio, 52 debe desamoilar un ensayo en tanco, por nplicade, sigulendo &
procedimients del ensayo pero sin la mussira de suslo. Este control pammite asegurar que os
nuewos r2activos s2 encusnfran lbres de N Inorganico. SI estos no cumpen con el coiterio
esiableckdo, debera descartarse sU uso o contemplarse conireies adiclonales.

Salvo que se Indigue de otra Maner, 135 SOMICIONSS 52 PrEparan en vasos de precipitacion, s2
frasvasan cuantitativamente a matracas aforados y 5e llevan a volumen.

- Sulfate de cobre - Cug0s. § H:0
- Solucion de sulfato de cobre al 2,5 % - Soluclon &

- Elsbor Ravist

e Responsabls Responsabils de Responaabls ﬁ'ﬁ!sf&iﬂ

% Téenico - Analista Calidad Tecnico [ —
Pagna 1 e 10

Fronibida s rEproGUCCIoN [kl 0 PAMTial SN AUSCRZACoN escrEa del INTA,

Procedimiento
Documentado

Instrumentacion
Calificada
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* VALIDACION

Labl$ - Laboratorio del Instituto Suelos
|HTA N inorganico en muestras de suelo e
— Destilacion Bremner
CIRN PLAN DE VALIDACION e

Evaluacién de distintes métodos para cuantificar nitrégena inarganice en extractos

Se evaliaran diferentas altemativas anaiticss 3 fin de estabiecer |3 coneordancia de |3s mismas
Dara (3 detemminackn cuaniialiva de niiTato en muestas de susio, 3gua y fluenies.

Comparar extractantes y condiclones de extraccion

Hacer extractos con difzrentes condiciones: distintas solucionss, relaciones de axdracclon, lempos

de agitado, y condiclones de agitacion (gpm del agitador? y reciplents en que 52 agia (1

posicién del recipiente)?, temperatura). Destilar ios extractos de todos los extractanies para los

distintos suelos. Trabajar par Hplcado °

s _ Materiales de

Hacer exiracios grandes de idos los exirad LablS - Laboratorio del Instituto Suelos.

répicas de la dastlacion de cada extractants =

destilacion. Destlar amonlo y niFaio por segarad | T‘ N inorganico en muestras de suelo L \\ | 3
= Destilacion Bremner R e erenc,a

Comparar metodes completos

Comparar métodoes complstos CIRN PLAN DE VALIDACION RILSAY

Trabajar con o8 protocolos mas Lsados: Bremne

Opelonalss
5l el extractants agua oestlada da semelante a Suzioe Relacion | Tiempo de ™
qué pasa con UV w1z | W | we [ mE W | W7 | e | exracoien | agrseion | ewraczen

Pronar equipa Selects con 135 cantidades de Brel (TR

KzS504 0.05M 15 30
Cus, 0.25% +

;S04 0.05M .
Cus0, 0.25% + =18
HiB0 D.OTM
H:0
KC1 W

K350, 0.05M
CusD, 0.25% + 28
HB0; 0.01TM
H.0

Elaborg RavieD
Responsable Responzab) SR

@ Teenleo - Anallsts Calldag ZEEL
K50, 0.05M = o
R CusD,0.25% +

HB0, 0.01M
FromiGiia sa repreguceon il o g o
KCl 1M
KCI2M
KzS504 0.05M 110
Cus, 0.25% +
HB0; 0.01M
H:0

CHBgUISRE- PT-5.45
Wessin: 1

Fechawg: 01012015
Pagra 3 de

Materiales de
-+ Plan de Validacion ensayo (muestras)

: : +
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VALIDACION

OAA

Guias de Validacion

Pagina 1de 11
0AA Codigo: GUI-LE-03
Organisma | GLIA PARA VALIDACION DE METODOS DE | yvamen: 1
SR &= ENSAYD Focha de antrada on
vigancda: 26unio-2013
TITULD:

GUIA PARA VALIDACIKIN DE METODOS DE ENSAYO

RESUMEN: Este documento descrbe las aclividades para 13 valdacion de Métodos de
Ensayn no- nomallzados, desamoliados o diseflados por el Laboratorio, métodos nomalizados
empleados fuera del alcance previsto, amplaciones y modficaciones de los métodos
NOMM3llZagos ¥ para las venmcaciones Necesanas pard confmar que un Ianaraiono puede
aplcar comectamente 108 MEMndos NOMAllZatos antes de UtIZan0s para 06 Snsayos.

Este documento es una revision total del documento complementario DC-LE-0S

version 2

Este documento s dstribuye cOma coplia no contrmiada. Debe confitmarse su Wigencl amss de

NacE UsD de 603 Werskn, por 5 Na Sd modiicada.

lNTA Ministerio de Agroindustria
—| &/ Presidencia de la Nacién




METODOS

Tipos de Métodos

Métodos
normalizados
0 estandares

Métodos
Métodos analiticos normalizados
desarrollados por un modificados
organismo de Métodos desarrollados
- normalizacion u otro Métodos por el laboratorio
organismo reconocido estandares con Métodos usados fuera
. cuyos metodos son modificaciones del alcance para el cual
-aceptados por el sector estan aprobados

técnico correspondiente
(ISO, ASTM, EPA, IRAM)




METODOS

Tipos de Métodos

Métodos
normalizados
0 estandares

Métodos
Asegurar su correcto uso norm_a!izados
y verificar el modificados
cumplimiento de los Evaluar la totalidad
parametros definidos en Evaluar el impacto .
la norma de los cambios caracteristicas

realizados al metodo
de referencia




METODO INTERNO
Tipo de Método
Parametro s Componentes | Componentes | Propiedad
SIEUIEE trazas mayoritarios fisica
Selectividad v v v i,
Linealidad - v depende depende
L. de Deteccion v v - i,

L. de Cuantificacion - v - -
Precision - v v v
Veracidad - v v ve

Rango - v v v
Robustez v v v v
Incertidumbre - v v v




VALIDACION

v’ Establecer condiciones a cumplir (ej. LD<1mg/L, Rango lineal
> 2 ordenes de magnitud, m<20% en todo el rango de
trabajo, etc.)

v Hacer ensayos y determinar los parametros estadisticos del
procedimiento

v’ Evaluar resultados y decidir la validez del procedimiento




-
Parametros de calidad

Selectividad

Limite de deteccidn
Limite de cuantificacion
Intervalo dinamico y de linealidad - rango
Veracidad - Precision - Exactitud
Sensibilidad

Robustez

Incertidumbre

Otros

X 9 N O U




Selectividad

Capacidad de un meéetodo para cuantificar exactamente un
analito en presencia de interferencias (OAA - IUPAC).

La selectividad extrema, donde el analito es el unico
responsable de la senal medida, se conoce como especificidad
(cualitativo)

senal medida

El concepto de selectividad va
ligado al de interferencia.




~ Selectividad

Interferente es una sustancia que causa
un error sistematico en la determinacion
de un analito.

Ese error sistematico puede ser:

v" Constante

Error
Sistemdtico
Constante

v Proporcional

Error
7/ Sistematico
Proporcional
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Selectividad
¢Como evaluarla?

Es necesario distinguir entre analito e interferente

v Separacion
v Enmascaramiento
v' Optimizacién de condiciones
v" Evaluar el efecto matriz (recuperacion)
« Analizar blancos con agregado del analito
« Analizar muestras con agregado del analito

« Analizar muestras con el agregado del
interferente

Examinar los efectos de la supresion (o agregado) de interferentes




Limite de deteccion

Concentracioén o cantidad mas

pequefa de analito que puede

detectarse (distinguirse del blanco %M M /
o del ruido de fondo) con una VT
certeza estadistica razonable

Depende de:
v" Sensibilidad del método

v' Magnitud del ruido superpuesto
a la respuesta




Limite de deteccién (LD)
¢Como evaluarlo?

1. Analizar 10 blancos de muestras independientes y calcular el
promedio (X)y el desvio estandar (S). Es necesario que el
desvio estandar de los blancos sea distinto de 0

2. Analizar 10 blancos de muestras independientes fortificados a
la menor concentracion del rango que se pretende medir y
calcular el promedio (X) y el desvio estandar (S).

Calcular LD

LD = ;( de los blancos + 3 S

LD = X de los blancos fortificados + 3 S




Limite de cuantificacion

Valor verdadero de la senal o de la concentracion
de analito que conducira a estimaciones o
medidas con una desviacion estandar relativa
especificada.

Es el menor contenido del analito que puede ser
cuantificado con un nivel de incertidumbre
aceptable




Limite de cuantificacion (LC)
¢Como evaluarlo?

1. Analizar 10 blancos de muestras independientes y calcular el
promedio (X)y el desvio estandar (S). Es necesario que el
desvio estandar de los blancos sea distinto de 0

2. Analizar 10 blancos de muestras independientes fortificados a
la menor concentracion del rango que se pretende medir y
calcular el promedio (X) y el desvio estandar (S).

Calcular LC
LC = X de los blancos + 10 S

LC = X de los blancos fortificados + 10 S

Para trazas: LC=3a10LD




- @ @ @ @ @ @ @ @ @ @ @ O @ O O OO O O O OO O O O OO
Uso

Limite de deteccion - LD
Limite de cuantificacion - LC

.Como se debe informar un resultado?

1. Resultado: n < LD No detectado, menor LD

2. Resultado: LD s n < LC Detectado, menor LC

3. Resultado: n > LC Concentracion * Incertidumbre




Sensibilidad

Capacidad de un método para diferenciar dos concentraciones o dos
cantidades muy parecidas (no sé6lo queda restringido a la region de
bajas concentraciones, aunque esta relacionado con el limite de
deteccion).

* El concepto es aplicable a
cualquier método (por e€j.
gravimétrico, volumétrico)

* En los métodos instrumentales,
dependera de la pendiente de
la recta de calibrado.

respuesta instrumental

Concentracion




.
Intervalo dinamico

Intervalo de concentraciones en el que el método presenta una
sensibilidad apropiada a la utilizacion que se quiere hacer.

Intervalo de linealidad - Rango de Linealidad

Intervalo de concentraciones en el que la sensibilidad es constante
A

Rango Rango
lineal no lineal

Respuesta instrumental

Concentracion




Intervalo dinamico

Intervalo de concentraciones en el que el método presenta una
sensibilidad apropiada a la utilizacion que se quiere hacer.

1.75- __ Posibles curvas
= (e calibracian reales
1.50-
Absorbancia medidd
1239 e Ja muestra
1.00+
0.75-
0.50 1 _ |
Posibiles resultados

0.251 de cuantificasion
] N NS S

D 5 10 15

Concentracion




Intervalo de Linealidad
;Como evaluarlo?

1. Preparar 1 blanco y al menos 6 concentraciones del analito a
determinar o 6 muestras fortificadas (preferentemente las
soluciones se deben preparar independientemente y no por
diluciones del material de referencia)

2. Analizar y representar la seial obtenida o la lectura del
resultado en funcién de la concentraciéon

"Definir el ambito lineal y observar linealidad en los extremos superior
e inferior del Intervalo de trabajo




-
Precision - Veracidad - Exactitud

Exactitud

Proximidad entre el resultado de una medicion y el valor verdadero
del mensurando. Es la combinacion de la precision y la veracidad
(Fuente: ISO 5725)




Precision

Grado de concordancia entre los resultados de ensayos
independientes obtenidos en condiciones especificas.
Evalua la dispersion de los resultados que se obtienen al
realizar medidas replicadas sobre una misma muestra.




Precision

Repetibilidad: condiciones de minima variacién: mismo laboratorio,
mismo método, mismos equipos, mismo analista, mismas muestras,
en un intervalo corto de tiempo, con condiciones ambientales
semejantes.

Precision intermedia: condiciones de variacién intermedia: mismo
laboratorio, mismo método, mismas muestras. Puede variarse
equipos, analista o tiempo (distintos dias y condiciones ambientales)

Reproducibilidad: condiciones de maxima variacion: mismo meétodo,
mismas muestras. Se trabaja en distintos laboratorios: reactivos,
instrumentos, analistas y condiciones ambientales distintas.




000000000000
Precision

¢Como evaluarlo?

1. Analizar estandares, materiales de referencia o muestras
fortificadas en varias concentraciones a lo largo del intervalo de
trabajo (n>10)

2. Analisis en condiciones de repetibilidad, precision intermedia y
reproducibilidad

Calcular

Promedio (X), desvio estandar (S) y coeficiente de variacion (CV) en
condiciones de repetibilidad, precision intermedia y participacién
en ensayos interlaboratorios para evaluar estos estadisticos en
condiciones de reproducibilidad




-
REPETIBILIDAD
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Fig. 1 Reproducibility of results obtained within 1 day using the
segmented flow analyser (5FA)

Kmecl, Susin and Zupancic. 2005. Validation of analytical methods used
for determination of nitrate in soil. Accred. Qual. Assur. 10:172-176.
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PRECISION INTERMEDIA
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Fig. 3 Reproducibility of results obtained between davs using the
SEFA

Kmecl, Susin and Zupancic. 2005. Validation of analytical methods used for
determination of nitrate in soil. Accred. Qual. Assur. 10:172-176.
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REPRODUCIBILIDAD

Grafico 18
Datos enviados por los participantes
Nitratos (muestra seca) (mg/kg) — Muestra B
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PROINSA - INFORME FINAL - RONDA INTERLABORATORIO PARA ANALISIS DE SUELOS
AGROPECUARIOS. 2014
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Veracidad

Grado de concordancia entre el valor de una medida y el valor
real del mesurando. El “error” o “sesgo” sera la diferencia
entre el resultado de la medida y el valor real del mesurando.

;Como evaluarlo?

Utilizacion de materiales de referencia certificados
Comparacion con un método de referencia
Analisis de muestras adicionadas (recuperacion)
Analisis de muestras sintéticas (recuperacion)




-
~« Utilizacion de materiales de referencia certificados

Total C Organic C Total N
Sample Ref. (g ke ™) (gke™ ") (2 ke Supplier Source/Sample Type

GBW 7401 21.1 18100 1.87 LGC China/Soil
GBW 7402 1.5 449 .63 LGC China/Sml
GBW 7403 5.4 50 .64 LGC China/Soil
GBW 7404 .5 62 1.00) LGC China/Soil
GBW 7405 35 32 .61 LT China/Soil
GBW 7406 8.3 8.1 0.74 LG China/Soil
GBW 7407 6.7 6.4 (.66 LGC China/Sol
GBW 7408 19.4 31 0.37 LGC China/Soil
GBW 7314 14.4 510 Mo data LGC ChinaM™anne Sediment
GBW 7421 Mo data Mo data e LG China/Saml
S22 308 26.9 MNo data Mo data Leco LIS A/Sml
S02-309 137.7 No data 8. 10 Leco LISA/Sol
S22 — a2 a8 Mo data 0.25 Leco LIS A/Sml

Wright, AF & J S Bailey. 2001. Organic carbon, total carbon, and total nitrogen
determinations in soils of variable calcium carbonate contents using a LECO CN-2000
dry combustion analyzer. Commun. Soil Sci. Plant Anal. 32(19&20):3243-3258.




~« Utilizacion de materiales de referencia certificados
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Certified Total C content (g kg™ )

Wright, AF & J S Bailey. 2001. Organic carbon, total carbon, and total nitrogen
determinations in soils of variable calcium carbonate contents using a LECO CN-2000
dry combustion analyzer. Commun. Soil Sci. Plant Anal. 32(19&20):3243-3258.




~+ Comparacion con un método de referencia

(S A

4

0 20 £y ) =0 A4 |2 130 10

NOB-N (g - SEA

Fig. S Correlatnton between the values of NO3 N determined using
he SFA and RQflex

Kmecl, Susin and Zupancic. 2005. Validation of analytical methods used for
determination of nitrate in soil. Accred. Qual. Assur. 10:172-176.
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Robustez

Capacidad de un método para resistir pequefios cambios en las
condiciones operatorias sin que su funcionamiento se vea
alterado.

Al evaluar la robustez se identifican las variables que tienen un
efecto mas critico sobre otros parametros, como exactitud,
precision, selectividad, etc.

Variables tipicas:

° pH

« Concentracion

* Orden de adicién de reactivos

« Composiciéon y caudal de a fase movil (técnicas cromatograficas)
 Temperatura

* Longitud de onda o potencial en el que se realizan las medidas




Robustez

¢Como evaluarla?

1. Analizar muestras realizando pequeias modificaciones en
algunos parametros del método original (pH, volumenes,

reactivos, tiempos de tratamientos, temperaturas, adicién de
reactivos, etc)

2. Emplear diseio estadistico. Analisis en condiciones de
repetibilidad o precisidon intermedia.

Evaluacion

Realizar analisis de varianza para cada tratamiento
Observar si existen diferencias significativas entre los

tratamientos o si alguno de ellos afecta otros parametros
(recuperacion, precision)

AN




Tabla B.3.3 - Robustez y fortaleza del método ante variaciones en el tiempo de desammollo de color

P agregado | Absorbancia | Absorbancia | P recuperado | Recuperacion | P recuperado | Recuperacion
{LLadml) 30 min 2h {Laiml) (%) (Ladml) (%)
30 min 30 min 2h 2h
0 O 1 0 100 0 100
025 0,021 0,022 0,26 105,86 028 1152
0,5 0,037 0,036 0,48 96,8 0,48 36,3
1 0,077 0,072 1,04 103,86 099 ¥4
2 0,144 0,141 1,99 99,3 1,96 38,1
5 0,354 0,345 498 99,9 4,88 97,5
10 0,727 0,717 10,01 100,1 10,07 100, 7

Absorbancia del P agregadoa 30 miny 2 h
de desanolo del color

& 30 min
0.8 B 2h
——=Linaal (2 k)
E 0.6 .ufn —| il |iﬁ|'l .rnin:.
c
£ o4 v 30 min = 0.0725x +0.0014
& RE =
< 02 y2h=00713 - 5E - 05
R =0,9297
0] - : . .
0 2 4 53 8 10 12
F zgregado del MRC
{ pugifundly

D OXauy
1-0L56T7 dADVS - WVHI

Figura B.3.3 - Robustez y fortaleza en los valores de absorbancia en concentraciones
crecientes de fosforo agregado MCR ante variaciones en el tiempo de desarrollo del color

INTA
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rrabla B.3.2 - Robustez y fortaleza del método ante variaciones de la longitud de onda

P agregado Absorbancia & 880 nm | Absorbancia & 882 nm | Absorbancia A 884 nm
(ngfmil})
0 0 0 0
0,25 0,021 0,021 0,022
05 0,036 0,037 0,037
1 0,077 0,077 0,078
2 0,143 0,144 0,144
5 0,363 0,364 0,365
10 0,723 0,727 0,73
Regresion - - -
Crigen 0,002 0,002 0,002
Pendiente 0,072 0,072 0,073
Coef. Correlacion 0,9009 0,89949 0,59949

Absorbancia del P agregado a 880 nm, BE2 nm, B84 nm
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Figura B.3.2 - Robustez vy fortaleza en los valores de absorbancia en concentraciones
crecientes de fosforo agregado MCR ante variaciones de la longitud de onda
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Ensayo de robustez

Variable del Variable Valor p

Método Validado Modificada (p>0,05)
Resuspension Vortex Manual 0,000
Velocidad de agitacion 200 rpm 120 rpm 0,054
Posicion del tubo Vertical Horizontal 0,276
NUmero de extracciones 3 4 0,602
Solucion de Lavado Etanol 96° Etanol al 70% 0,000

Kloster N.S.; Azcarate M.P, Ostinelli M y Carreira D. Validacion de método de
ensayo: Determinacién de CIC empleando acetato de amonio a pH 7. XXII Congreso
Argentino de la Ciencia del Suelo. Rosario, Santa Fe, Argentina. 2010




Incertidumbre - ’
E 2

Es la duda que se tiene sobre los resultados de
una medicion

Parametro asociado con el resultado de una medicion, que
caracteriza la dispersion de los valores que podrian ser
razonablemente atribuibles al mensurando (GUM)

Depende del método empleado y de las condiciones de uso
(equipamiento, analista, condiciones ambientales, etc.)




(13,24+0,02) g / 13,249+ 0,02 g

I I w—

13,22 13,24 13,26

El resultado de una medicion no es un valor, es un rango
disperso de valores, todos compatibles con la medicién
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Otras caracteristicas a evaluar

Rapidez
Costos del analisis
Aspectos ambientales
-
Aspectos de seguridad =
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Reglas de oro de las validaciones

 Validar el proceso analitico en su conjunto, incluyendo
las etapas de tratamiento de la muestra, previas a la
medida analitica

« Validar el método en todo el intervalo de
concentraciones en que se va a aplicar (evaluar
parametros en dos o tres niveles: alto, medio y bajo)

« Validar el método en cada una de las matrices en que se
va a aplicar




-
Resultados de las validaciones

»Evaluacion de acuerdo a Pre-requisitos de Validacion
(criterios de aceptacion prefijados)

»Pre-requisitos fijados para las condiciones de trabajo
de rutina

»Los resultados se expresan en valores definidos
(concentraciones con sus incertidumbres, parametros
estadisticos, probabilidades)
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Resultados de las validaciones

Si el desempeio observado concuerda con los pre-requisitos:
v'el resultado de la validaciéon es ACEPTABLE

v'el método es considerado VALIDO para el uso previsto

Si el desempeno observado no concuerda con los pre-requisitos

v'el resultado de la validacion es NO ACEPTABLE

v'el método es considerado NO VALIDO para el uso previsto
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Resultados de las validaciones

Labl§ - Laboratorio del Instituto Suelos
|HTA N inorgénict_) en plllestras de suelo e
——— Destilacion Bremner
CIRN INFORME DE VALIDACION RILSA

INFORME N° 0372015 |

Ensayo Nitratos en suelo seco [para uso Agropecuario)

Meztodos {ver protocolos —
Plan I5 - RE - PT - 5.4/5)

Método estandar Ereminer

Brenmer — FD% - SNEDD

Plan de Validacion I5-RE- PT-5.4/5

INSTRUMENTACION UTILIZADA

Ezpecirofotomatro UV — Visible Lambda 35 [PEImar] - EM UV 02 {iD)

Balanza Plonear™ (DHAUS) Modalo PA214 — BA 03 (D)

Balanza CUX &20 H- B4 05 (i)

Termohigromstra TFA - TH 03 (D)

Ofros IM [Dispenzadones, pipetas, destilador, titulador, bano, ssturas, matariales wolumeiricos,
efc.] previstos en loa profocolos commegpondlantes — Plan 15-RE-PT5.4/5

CONDICIONES

Ver Plan de Valldaclén IS5 — RE - PT— 5.4/5

- Callpracian y verificacion da IM

- Praparacion hama de ensayos

02015 - Compra y evaluacion da reactivos

- Actividadas de prawvalidacion - Pusata 3 punto de
métodos FDS y SHNEDD

- Exfracciones y cuantificacion

FECHA DE
DOPERACIINES

B2i2015 - Bremnar — FOS — SNEDD
032015 - Anallsls sstadistico
Elahaord Ravisd Aprobd _
Responsable Responsable de Responsabls Cm?ﬂi_m{RE -PT-S45-T
Técnico - Anallata Calldad Tecnico F‘EE c'l:'g.i']'.'m.'HHS
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