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1. OBJETIVO

Los ensayos de aptitud brindan al laboratorio la posibilidad de iniciar acciones de mejora
y fomentar la eficacia de sus procesos, y demostrar competencia técnica en la

realizacion de sus ensayos.

El objetivo del presente ensayo de aptitud es mostrar el desempefio individual de los
participantes en la determinacion de aniones y cationes en solucion acuosa. El presente
informe detalla el desarrollo del proceso de organizacion, las metodologias estadisticas

aplicadas, la evaluacién de los datos y las conclusiones obtenidas.
2. ALCANCE
Se analizaron los siguientes parametros
- Cloruro (20 mg/I -100 mg/l)
- Nitrato (20 mg/l -100 mg/l)
- Sulfato (20 mg/l -100 mg/l)
- Fluoruro (10 mg/l -100 mg/l)
- Calcio (10 mg/l -100 mg/l)
- Magnesio (10 mg/l -100 mg/l)
- Potasio (10 mg/l -100 mg/l)
- Hierro (0,1y 2 mg/l)
- Cinc (0,1y 2 mgl/l)

Se modificaron los valores para parametro Cinc de las siguientes tablas y graficos:

e Tabla: Tratamiento estadistico de los resultados para el parametro Cinc (Pagina
10)

e Tabla 3: Parametro z (Pagina 26).
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e Grafico 17: Resultados enviados por los participantes (Pagina 37)
e Grafico 18: Pardmetro z (Pagina 37).

En el item “comentarios” se modificé el nimero de determinaciones cuestionables y no

satisfactorias.
3. DECLARACION DE CONFIDENCIALIDAD

El INTI preserva la confidencialidad de los participantes mediante la asignacion de un
codigo unico elegido en forma aleatoria, el cual es solo conocido por el propio
participante. El tratamiento de los resultados y el informe de estos se realizan utilizando

ese mismo numero.

Se informa a cada participante el nimero que le fue asignado para el presente ensayo

de aptitud.
El personal de INTI firma un compromiso de confidencialidad.
4. REFERENCIAS

1. 1SO 13528:2015 Statistical methods for use in proficiency testing by interlaboratory

comparisons.

2. International Vocabulary of Metrology (Basic and general concepts and associated
terms (VIM 3rd version). JCGM 200:2008. BIPM

5. RESPONSABILIDADES
5.1 El grupo técnico ejecutor fue integrado de la siguiente manera:
- Coordinadora: Biog. Laura Gattucci (INTI-SAI)

- Expertos técnicos: Lic. Ariel Galli y Lic. Osvaldo Acosta (INTI- Depto. Metrologia
en Ambiente y Salud)

- Experta estadistica: Prof. Silvina Forastieri (INTI-SAI)
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6. ITEMS DE ENSAYO ENVIADOS

6.1 Preparacién de los items de ensayo

Se envi6 a cada participante 1 (una) solucion acuosa sintética por 500ml conteniendo
aniones (Cloruro, Nitrato, Sulfato y Fluoruro) y 1 (una) solucidon acuosa sintética por
500ml en medio acido conteniendo cationes (Calcio, Magnesio, Potasio, Hierro y Cinc).
Las soluciones se prepararon utilizando agua desmineralizada por 6smosis inversa con
tratamiento final en equipo purificador, obteniendo una conductividad menor a 1,0 uS/cm
La preparacion de los items de ensayo se efectué de acuerdo con el procedimiento
interno PQAmet-06 Ed.:3, utilizando sales y soluciones comerciales de los diferentes
analitos de la preparacion.

La solucién conteniendo Calcio, Magnesio, Potasio, Hierro y Cinc se acidificd con acido
clorhidrico hasta una concentracion aproximada de 1%.

Las soluciones enviadas a los participantes se envasaron en frascos de polietileno de
500 cm3 sin uso, lavados convenientemente y mantenidos en agua desmineralizada por
una semana.

Las muestras se enviaron a través de Correo Argentino.

6.2 Homogeneidad y estabilidad

Se verifico la homogeneidad de las muestras realizando un muestreo aleatorio de los
recipientes fraccionados. El desvio entre muestras obtenido para cada parametro puede

observarse en la siguiente tabla:

5 Desvio estandar entre
Parametro
muestras
Cloruro mg/l 0,00
Nitrato mg/I 0,00
Sulfato mg/l 0,15
Fluoruro mg/I 0,01
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Calcio mg/l 0,27
Magnesio mg/l 0,24
Potasio mg/l 0,21
Hierro mg/I 0,01
Cinc mg/l 0,00

Se verificé la estabilidad de las muestras realizando un muestreo aleatorio de los

recipientes fraccionados.

Se aplicé la instruccion del SAI: “Evaluacion de la homogeneidad y estabilidad de los
items de ensayo — IT02 PS 02”.

7. RESULTADOS ENVIADOS POR LOS PARTICIPANTES
7.1. Datos enviados

Los datos enviados por los participantes figuran en la tabla 1 del anexo 1 y en los

gréaficos del anexo 2.

Las determinaciones fueron realizadas entre el 3 de julio y 11 de agosto de 2023,
periodo durante el cual pudo determinarse la estabilidad de las muestras.

7.2. Método de ensayo
En la tabla 2 del anexo 1 pueden observarse los métodos utilizados por los participantes.
8.TRATAMIENTO ESTADISTICO DE LOS RESULTADOS

Para los parametros Cloruro, Fluoruro, Potasio, Hierro y Cinc se obtuvo el valor medio
de consenso asignado a las muestras utilizando Algoritmo A que se describe en la norma
ISO 13528 [1]. Para la estimacion robusta de la desviacion estandar interlaboratorio (s*)
se utiliza el Algoritmo A también descrito en la mencionada norma. La incertidumbre del
valor medio asignado es:
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S*
u=1>= -
Ip
donde p es el numero de participantes. Los resultados del analisis estadistico pueden

observarse a continuacion:

Desviacion Desviacid
. esviaciéon :
estandar . Incertidumbre
. Valor . estandar
Parametro ) interlab. del . del valor
asignado relativa .
valor asignado
: porcentual (%)
asignado
Cloruro (mg/l) 37.74 2,93 7,8% 1,30
Fluoruro (mg/l) 1,62 0,15 9,5% 0,09
Potasio (mg/l) 20,28 1,88 9,3% 0,92
Hierro (mg/l) 1,01 0,10 10,4% 0,05
Cinc (mgll) 0,49 0,05 9,4% 0,02

Para los parametros Nitrato, Sulfato, Calcio y Magnesio se procedié a tomar el valor
de referencia obtenido por el Depto. Metrologia en Ambiente y Salud de INTI. La
trazabilidad metroldgica y la exactitud fueron aseguradas a través del uso de materiales
de referencia certificados: solucion estandar de nitrato 3185 del NIST (lote 170309),
solucién estandar de sulfato 3181 del NIST (lote 080603), solucién estandar de calcio
3109a del NIST (lote 130213) y solucion estandar de magnesio 3131a del NIST (lote
140110).

Parametro Valor Incertidumbre
asignado (k=2)
Nitrato (mg/l) 58,8 3,9
Sulfato (mg/l) 47,5 2,7
Calcio (mg/l) 47,66 3,57
Magnesio (mg/l) 24,58 1,93
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9. EVALUACION DEL DESEMPENO DE LOS LABORATORIOS
Para evaluar el desemperio de los laboratorios participantes en los parametros Cloruro,
Fluoruro, Potasio, Hierro y Cinc, se utilizé el parametro “z” definido de la siguiente

manera:

(x— xgg)
3L

Donde:
x es el resultado promedio de cada laboratorio
Xas €S el valor asignado a los parametros del item de ensayo;

sL es la desviacion estandar (estimador de la reproducibilidad o variancia entre
laboratorios), obtenido como la desviacion estandar robusta obtenida como se describio en

el item anterior.

Los valores del parametro z asi obtenidos pueden verse en los gréficos correspondientes

en el Anexo 2 y en la Tabla 3 del Anexo 1.

Es posible clasificar el resultado obtenido por cada laboratorio de la siguiente forma:
|z]<2 satisfactorio, 2<]|z|<3 cuestionable, |z| > 3 no satisfactorio

Para evaluar el desempefio de los laboratorios participantes en los pardmetros Nitrato,

Sulfato, Calcio y Magnesio se utilizd el parametro “2’ , definido de la siguiente manera

. X=X,
z =

Donde:

x es el resultado promedio informado por cada laboratorio

Xas €S el valor de referencia obtenido por INTI - Depto. Metrologia en Ambiente y Salud
g, es la desviacion estandar interlaboratorio

Uas €S la incertidumbre del valor de referencia.
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Los valores del pardmetro z’ asi obtenidos pueden verse en la tabla 4 del Anexo 1y en los
gréficos del Anexo 2.

Es posible clasificar el resultado obtenido por cada laboratorio de la siguiente forma:

| Z7| <2  satisfactorio, 2<|z'|<3 cuestionable, |z > 3 no satisfactorio

10. COMENTARIOS

En la tabla siguiente se resume el numero de participantes con determinaciones

satisfactorias, cuestionables y no satisfactorias, evaluadas mediante el parametro z.

Pardmetro |z]= 2 2<|z|<3 |z|23
Cloruro 29 1 2
Fluoruro 16 1 2
Potasio 23 1 2

Hierro 22 2 2

En la tabla siguiente se resume el numero de participantes con determinaciones

satisfactorias, cuestionables y no satisfactorias, evaluadas mediante el parametro z’.

Pardmetro |Z’| = 2 2<|2|<3 |z°123
Nitrato 26 3 2
Sulfato 27 2 1
Calcio 27 2 1

Magnesio 28 0 2

Aquellos participantes que hayan obtenido valores de |z| o |Z'| mayores que 2 deberian

revisar la metodologia empleada.
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Usted puede consultar el informe en https://www.inti.gob.ar/areas/metrologia-y-

calidad/interlaboratorios , el que estara vigente por un tiempo limitados, de detectar

alguna anomalia notificar a interlab@inti.gob.ar.

De requerir asistencia o asesoramiento posterior, o por apelaciones, dirigirse a
interlab@inti.gob.ar.
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| ANEXO1-Tablas |
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Tabla 1
Datos enviados por los participantes
Cloruro Nitrato Sulfato Fluoruro
N° mg/I mg/l mg/I mg/I
Part
U exp U exp U exp U exp
Dato k=2 Dato K= Dato k=2 Dato k=2
1 38 - 63 - 45 - 1,8 -
2 13936 | 865 59,98 | 7,62 (48,76 21,73 | 1,73 | 13,41
3 38 4 58 6 49 5 1,6 0,2
4 36,4 6% 57,7 | 58% | 54,5 | 5,8% 2,35 5,8%
5 36,1 1,6 58,4 26 [465 | 2,1 1,65 0,14
6 39,6 2,2 59,7 3,6 51 - 1,76 0,11
7 | 41,71 - 50 - 53,88 - 1,67 -
8 39 - 57 - 36 - - -
9 39,0 - 44,03 - 36,0 - 1,64 -

10 38 1,9 57,6 35 | 457 | 2,2 15 0,22

11 | 42,6 1,7 64 10 54,0 | 10,3 1,6 0,2

12 | 34,6 2% 60,3 6% |49.8 | 4% - -

13 | 51,97 [4,20% | 37,7 - 51,6 - 1,51 -
14 | 35,1 - 61,7 - 47,4 - 1,67 -
15 - - 11,8 1,4 - - - -
16 | 40,2 [+0,03| 60 +3 43 +2 154 | £0,1
17 | 37,1 - 62 - 46 - - -
18 | 37,2 - 58,1 46,3 1,67

19 | 32,6 | 2,21 | 5542 | 0,43 |52,66| 2,76 [ 1,565 | 0,041

20 | 391 0,5 60,3 05 1490, 0,5 1,80 0,25

21 32 0 40,73 0 51,42 | 0,055 - -
22 | 37,9 6 49,5 3 38,4 3 - -
23 31,972 - 46,38 - 47,75 - - -
24 13938 | 0,31 | 56,95 | 0,75 |46,66| 0,6 1,26 0,02
25 46 1 55 2 47 1 - -

26 | 38,5 0,6 56,7 08 [50,2| 05 I -

27 | 34,4 0,1 57,6 0,1 45 0,1 11 0,1

28 13847 | 234 | 5754 | 1,21 |46,95| 3,3 r -

29 38 66,2 40

30 [ 36,59 | 1,50 | 72,00 | 7,86 |39,75| 4,98

31 | 38,1 3,7 57,2 24 1256 | 35 1,45 0,05

32 | 16 0 - - - - - -

33 | 38,1 | 0,05 - - - . - -
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Tabla 1 (cont.)
Datos enviados por los participantes
Calcio Magnesio Potasio Hierro Cinc
" mg/I mg/l mgq/I mg/I mg/I
Part U exp U exp U exp U exp U exp
Dato k=2 Dato k=2 Dato k=2 Dato k=2 Dato k=2
1 47 - 25,3 - 20 - 1,1 - - -
2 48,8 | 18,6 | 26,5 2,8 22 4 1,076 | 0,112 (0,481 | 0,07
3 46 5 24 2 19 2 0,980 | 0,010 | 0,49 | 0,05
4 49,3 8% 24,1 6% 20,9 6% 0,873 | 26% | 0,473 | 22%
5 45,9 1,1 25,0 0,8 - - 0,92 | 0,06 - -
6 48,6 3,5 26,1 2,1 18,1 0,9 0,978 | 0,090 | 0,483 | 0,013
7 | 48,12 - 23,72 - - - 1,02 - 0,7 -
8 49,8 - 39,5 - 22 - 0,98 - 0,5 -
9 48,5 - 21,0 - 13,0 - 1,16 - 0,29 -
10 | 50,5 2,9 25,2 1,7 18,3 1 0,93 | 0,03 | 0,49 | 0,02
11 | 47,2 9,4 24,8 4,0 18,9 4,3 1,07 - 0,50 -
12 | 48,3 | 39% | 20,9 | 21% 19,1 6% 2,49 | 15% | 0,98 | 22%
13 | 47,6 |9,20% | 28,26 | 9,20% | 25,6 |[15,50% | 0,96 - 0,49 -
14 - - - - - - - - 0,46 -
15 - - - - 22,3 2,2 1 0,1 0,5 0,1
16 | 414 | £0,4 | 25,18 - - - 1,1 +0,1 0,1 | £0,1
17 - - - - 21 - 0,910 | 0,044 | 0,485 | 0,019
18 | 50,6 - 24,7 - 20,1 - 1 - 0,49 -
19 14565 | 24 | 27,22 | 143 | 19,55 - 1,004 - 0,04 -
20 | 48,9 19 23,4 1,9 20,4 19 - - - -
21 | 51,87 |0,0303| 22,39 [0,0424| 19,69 |0,0169 | 1,28 |0,0147| 0,46 |0,0317
22 | 47,2 5 29,2 4 - - - - - -
23 (48,178 - 26,532 - 22,4 - - - - -
24 | 48,2 | 0,28 | 25,12 | 0,17 | 20,27 0,59 0,9 0,02 | 0,65 | 0,01
25 | 50,8 | 0,001 | 25,6 | 0,008 | 19,4 0,005 1 0,001 | 0,45 | 0,005
26 | 45,5 0,5 24 0,5 37 0,6 1,5 0,01 - -
27 | 546 | 0,01 | 27,1 | 0,01 20,8 0,1 0,93 - 0,48 | 0,03
28 | 4576 | 3,2 |27,16 | 2,33 | 18,75 0,32 | 0,752 | 0,05 | 0,502 | 0,028
29 | 50,4 - 24,06 - - - 0,99 - 0,58 -
30 148,01 | 153 | 2454 | 2,10 - - - - - -
31 46 1 22,5 0,4 17,5 19 1,02 | 0,01 | 0,46 | 0,01
32 84 8 9,6 0 21,2 0,3 - - - -
33 | 49,1 | £0,04 | 23,1 | £0,06 22 +2,9 - - - -
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Tabla 2
Métodos utilizados por los participantes - Aniones
NO
de Cloruro Nitrato Sulfato Fluoruro
Part.
St Meth 24 ED Part
St Meth. 24 ED.Part fotbg"gi" j;S/Es% 55%8 4000 pag 398
4000 Pag. 340/41 NO3 E %olorimétrico St. Meth. 24 ED. Part 4000 | 4500F- Electrodo de
4500-Cl-A 'y B- re duccién del cadmio Pag. 505/06 4500-SO4-E lon Selectivo -
1 Argentometrico HACH DR 2700 Metodo turbidimétrico DR Electrodo HACH
NO3Ag- Patrén Method 8039 brograma 2700- Patrén SO4 modelo ISEF12101
primario cloruro de progr ChemLab 1000 mgl/l Medidor HQ4100 C
. 355, St MPatron Nitrato .
sodio 0,0282 mg/l Patron HACH 0,5- 1
1000 mg/l Chem Lab
y 2 mg/l
0136 - AMB 2504: Por | 0136 - AMB 2504: Por g%)?ir'ofn'\gizﬁi
cromatografia liquida | cromatografia liquida 0136 - AMB 2504: Por P 9
s L Py liquida de alta
de alta presion (HPLC | de alta presion (HPLC | cromatografia liquida de S
. presion (HPLC )con
2 )con detector )con detector alta presion (HPLC )con detector
conductimetrico. conductimetrico. detector conductimetrico. conductimetrico
Método interno basado | Método interno basado | Método interno basado en Método interno.
en APHA Method en APHA Method 4110- | APHA Method 4110-B.
4110-B B basado en APHA
) i Method 4110-B.
Cromatografia l6nica Cromatografia l6nica I Cromatografia
L, A Cromatografia lonica con' | . . .
3 con deteccion con deteccion - L Iénica con deteccién
Nl Y N deteccion conductimétrica. L
conductimétrica. conductimétrica. conductimétrica.
4 SM 4110B SM 4110 B SM 4110 B SM 4110 B
5 IC IC IC IC
APHA 4500 CI-D. .
Titulacion APHA 4500 NO3-B. APHA 4500 SO4-2 E. APHA 4500 F-D.
6 potenciometrica con Método Método turbidimetrico con Sfands.
electrodo selectivo de | espectrofotométrico UV | CI2Ba. Espectrofotometro | Espectrofotometrico
cloruros. Titulante Selectivo a 420 nm a 570 nm
AgNO3 0.0141 N
En una solucién
Fotométrico. Se agrega débilmente acida
. " grega tamponada, los
. s ., Medicion cloruro de bario y solucion .
Titulacion con solucion . o . iones de fluoruro
; semicuantitativa por acondicionadora que g
de nitrato de plata D, . ! reaccionan con la
comparacion visual de |forma con los iones sulfato o
0.0141N y cromato de » X : alizarina
7 la zona de reaccion en | un complejo. La turbidez

potasio como indicador
del punto final de la
valoracion.

la tira reactiva con los
campos de la escala de
color.

generada se mide
espectrofotomeétricamente
a una longitud de onda de
420 nm

complexonayy el
lantano (1) para
formar un complejo
violeta que se
determina
fotométricamente.
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Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAl
NO
de Cloruro Nitrato Sulfato Fluoruro
Part.
Standard Methods
Standard Methods 4500-NO;~ B: Standard Methods 4500-
8 4500-Cl-: Espectrofotometria S0,Z C: Gravimetria i
Argentomentria o
molecular
9 SM 4500 CL B SM 4500 NO3 E SM 4500 SO4 E SM 4500 F-A
Cromatografia lénica - | Cromatografia l6nica - Cromatoarafia I6nica - Cromatografia
10 Standard Methods - Standard Methods - Standard N?ethods - 41108 I6nica - Standard
4110B 4110B Methods - 4110B
11 Argentometria Colorimetria SNEDD Turbidimetria lon selectivo
12 SMEWW 24th- Method | SMEWW. 24th- Method SMEWW 24th- Method i
4500-Cl (B) 4500-NO3 (B) 4500-S04 (E )
13 Estandar Methods Estandar Methods Estandar Methods 4500B- Metodo lon
4500B 4500B-NO3 S04 Selectivo
14 SM 4500 CI-B SM 4500 NO3-B SM 4500 SO4-E SM 4500 F-C
SM 4500 Nitrato B.
15 ) Método i i
espectrofotométrico
selectivo.
16 4500 CI-;SM 22nd. | 4500 NO?EdB SM 22nd 4500 SO4- E SM 22nd Ed. 214 EPA
SM 23rd Edition:
. ... | Method 4500-NO3- B:
SM 23rd Edition. M?t" Ultraviolet SM 23rd Edition. Mét.:
4500-CI- B. Solucion . )
) . Spectrophotometric 4500-S042- E. Solucion
17 de calibracion Merck S ina Method q libracion: 1000 ma/L. -
Certipur, Céd. creening gt od. e calibracion: mg/L,
1 02406, 0080 Solucién de calibracion: | Merck, Cod. 1.19813.0500
' ' 1000 mg/L, Merck,
Cobd. 1.19811.0500
18 Cromatografia lonica Cromatografia I6nica Cromatografia lonica S 450&': D, 23rd
Espectofotometrico UV . .
VP (Método: Vis (Método: TB (Método: ISE (Metodo._
2 . N Electrodo Selectivo
19 Volumétrico — Mohr Espectrofotométrico Turbidimétrico de lones
Ref: SM 23th ed. 2017 UV-Vis Ref: SM 23th ed. 2017 p. Ref: SM 23th ed
p. 4500-CI B) Ref: SM 23th ed. 2017 4500-S0O4=E) 2017‘ 4500-F C')
p. 4500 NO3 B) P
Cromatografia c fi - c f o Cromatografia
aniénica (con romatogra fa anionica romatogra,la aniénica aniénica (con
20 (con supresion) s/ (con supresion) s/ IRAM-

supresion) s/ IRAM-
29039-1 (2016)

IRAM-29039-1 (2016)

29039-1 (2016)

supresion) s/ IRAM-
29039-1 (2016)
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Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAl

NO
de
Part.

Cloruro

Nitrato

Sulfato

Fluoruro

21

Standard Method
4500-ClI C. Método de
nitrato mercurico: El
cloruro se puede
valorar con nitrato de
mercurio debido a la
formacion de cloruro
de mercurio soluble.
En el rango de pH de
2,3a28,la
difenilcarbazona indica
el punto final de la
titulacion mediante la
formacion de un
complejo purpura con
el exceso de iones de
mercurio. Se toma un
volumen de muestra,
se agrega gotas de
indicador y de &cido
nitrico 0,2 N hasta
viraje del indicador a
color amarrillo,
agregando 5 gotas en
exceso, luego se titula
con nitrato mercurico
hasta color purpura
bien definido.

Método de reduccion
de cadmio - Kit HACH:
El cadmio metélico
reduce el nitrato de la
muestra a nitrito. El ion
nitrito reacciona en un
medio acido con acido
sulfanilico para formar
una sal de diazonio
intermedia. La sal se
acopla con éacido
gentisico para formar
una solucién de color
ambar. Se toman 10 ml
de la muestra a
analizar y se agrega un
sobre de reactivo Nitra
Ver 5, se agita 1 miny
se deja en reposo 5
min para su reaccion,
luego se mide en
espectrofotometro
HACH DR '6000. Se
realiza un blanco con la
muestra.

con cloruro de bario
de sulfato de bario de
la absorbancia de la
un espectrofotometro
y.se determina la
concentracion de SO4 2-
por comparacion de la

lectura con una curva
patrén.

Método turbidimétrico: El
ion sulfato precipita en un
medio de acido clorhidrico
(BaCl2) formando cristales
tamafio uniforme. Se mide

suspension de BaSO4 con

HACH DR 6000 a 340 nm

22

METODO
NORMALIZADO SM
4500-CI-B (METODO
ARGENTOMETRICO)
Se titula el cloruro con
una solucion de nitrato

de plata (0,01 M)
usando cromato de
potasio al 5 % (pH 7-
10) como indicador de
punto final. La solucién
de AgNO3 se valora
con Material de
Referencia NaCl (0,01
M) de calidad analitica.
Se utiliza Agua Ultra

Pura GTLab.

METODO
NORMALIZADO SM
4500 -NO3- B.
(METODO
ESPECTROMETRICO
ULTRAVIOLETA
SELECTIVO) Se mide
la absorbancia del
nitrato a 220 nmy se
usa una segunda
medicion a 275 nm
para corregir el valor de
nitrato debido a materia
organica disuelta. Se
prepara una curva de
calibracion en el rango
de 0 a 40 mg NO3II, a
partir de Material de
Referencia Certificado,
Solucion Standard de
Nitrato marca HACH de
1000 = 10 mg/l como N
y Agua Ultra Pura
GTLab. Las
determinaciones se
realizan con un
Espectrofotémetro UV-

METODO NORMALIZADO

EPA 375.4 (METODO
TURBIDIMETRICO) Se
prepara una curva de
calibracion en el rango de
0 a 25 mg/l de SO4% a
partir de una solucién
patron de SO42, marca
HACH, de 1000 mg/l. Se

utiliza agua destilada Ultra

Pura GTLab. Tanto a las

soluciones patrones, como

a la muestra se agrega

solucién acondicionadora
(glicerina, HCI, agua dest.,

etanol y NaCl) y BaCl2
(Merck). Las lecturas de
absorbancia se realizan
utilizando un
Espectrofotometro UV-
Visible marca Agilent-
Modelo Cary 60.

Visible marca Agilent-
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Servicio Argentino

de Interlaboratorios

SAl
NO
de Cloruro Nitrato Sulfato Fluoruro
Part.
Modelo Cary 60.
Valoracion con nitrato
23 digrlr?;ﬁnué:g;zgfo Espectrofotometria UV | Turbidimetria (420 nm) -
cromato de
SM 4500- CI- C (23 Sé"D“Ez’%ci'?;\'_oﬁ'éi (5(2)3 SM 4500-SO4-2 E (23 ED. | SM 4500-F- D-
24 ED. 2017) - Método : g 2017) - Método Método
- espectrofotometrico S ) .
volumétrico UV turbidimétrico Espectrofotémetrico
Titulometria por Colorimetria del acido
o5 argentimetria (SM fenoldisulfénico (FAO. | Turbidimetria (SM 4500 - i
4500 - Cloruro - B, Lewis, J.y Freitas, F., Sulfato - E, 1989)
1989) 1970)
26 Argentométrico.SM | Espectrofotométrico UV | Turbidimétrico. SM 4500- i
4500 CI-.B selectivo. SM-NO3-.B. SO4=E
27 EPA SW 846-9056A- | EPA SW 846-9056A- | EPA SW 846-9056A- Afio EPA SW 846-
Afio 2007 Afo 2007 2007 9056A- Afio 2007
APHA-SM-4500-NO3-
28 APHA-SM-4500-Cl B. | B. Método de deteccion | APHA-SM-4500-SO4-E. i
Método argentométrico |- espectrofotométrica Método turbidimétrico
ultravioleta
Método Mercurimétrico Es e'\gter :)Os(j:% icH Método Turbidimétrico
29 basado en Standard P P basado en Standard -
Methods 4500-Cl basado en Standard Methods 4500-SO4
Methods 4500-NO3
Método . B
Método argentométrico | espectrofotométrico del Método turbld!metnco v
. o~ . cloruro de bario. Longitud
30 normalizado 4500- salicilato. Longitud de de onda 420 nm i
CIl.B. APHA-AWWA.- onda 410 nm. . -
. Espectrofotometro Agilent
WPCF. Espectrofotbmetro Carv 60 UV-Vis
Agilent Cary 60 UV-Vis. y )
. Electrodo ion
31 Argentométrico Espeggloef ;’[isgngt'\r/llc_:o W Turbidimetrico SM 4500- selectivo de
SM 4500 CI.B NO3.B SO4 E Fluoruro SM 4500-
) F-C.
Método
32 | Argentométrico. APHA - - -
SM 17ed 4500-CI-B
Valoracion
33 Argentométrica. - - -

APHA-AWWA-WPCF
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Tabla 2 (cont.)

Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAl

Métodos utilizados por los participantes - Cationes

NO
de Calcio Magnesio Potasio Hierro Cinc
Part.
St. Meth 24 TH
Ed Part 3000
Pag 254 3500 Ca
B. Método Stmeth. 24 TH | g4 pjeth. 24 TH
s Ed. Part 3000 pag
Volumétrico 579 3500-K B- ed. Part 3000- pag
c/EDTA 0,01 M St meth. 24 TH Método ' 267 3500-Fe B
Indicador Ed.Part 3000-pag Fotométrico de Phenantroline
1 murexida Patrén 274-3500Mg emision de llama Method- DR 2010- -
Cloruro de calcio B.Método de c/fotémetro Method 8008 -
0,01 M ( calculo Progr 265 IronTotal,
Metrolab 315 ( p
preparado con B - Patron Chem lab
. e patron primario
patrén primario de : 1000 ug/l
cloruro de potasio)
carbonato de
calcio y acido
clorhidrico)
Por Por Por
Espectrometria de | Espectrometria de | Espectrometria de | Por Espectrometria | Por Espectrometria
Masas con fuente | Masas con fuente | Masas con fuente de Masas con de Masas con fuente
2 de Plasma de de Plasma de de Plasma de fuente de Plasma de Plasma de
Acoplamiento Acoplamiento Acoplamiento de Acoplamiento Acoplamiento
Inductivo (ICP- Inductivo (ICP- Inductivo (ICP- ‘| Inductivo (ICP-MS). | Inductivo (ICP-MS).
MS). MS). MS).
Espectroscppla Espectroscppla Espectroscppla de | ICP-OES método ICP-OES método
de Absorcion de Absorcidn Absorcion desarrollado por el desarrollado bor el
3 Atomica. Método | Atémica. Método | Atomica. Método | laboratorio basado . b
1 laboratorio basado en
desarrollado por | desarrollado por | desarrollado por el | en el método EPA .
. . . el método EPA 200.7
el laboratorio. el laboratorio. laboratorio. 200.7
4 ISO 14911:1998 | ISO 14911:1998 ISO 14911:1998 | EPA 3015/6010B | EPA 3015/6010 B
5 VvC VvC - AM -
Curva analitica de | Curva analitica de | Curva analitica de Curva analitica de
0,5a4,0mg/l.l: |0,08a0,40 mg/l.I:| 0,25a 2,0 mg/l. I 0252 3.0 mall. I Curva analitica de 0,1
422,7. FAAS. 285,2. FAAS. 766,5. EEA. (Ilama ' 2 MY/ a 0,80 mg/l. I: 213.9.
i X ) 248.3. FAAS.
6 (Ilama acetileno) | (llama acetileno) acetileno) (lama acetileno) FAAS. (llama
Modificadores de | Modificadores de | Modificadores de APHA SM 21 ed acetileno) APHA SM
matriz: LaCI3. matriz: LaCl3. matriz: LaClI3. 3111B ] 21 ed. 3111B
APHA SM 3111B | APHA SM 3111B | APHA SM 3500 K
Fotométrico. Todos
LB los iones de hierro
. L Determinacion de . -
Titulacion se reducen aiones | La concentracién de
. la dureza : . ;
complejométrica o de hierro (II).En un zinc se mide
magnésica y . . -
de la muestra a . medio tamponado | semicuantitativamente
célculo en I L
pH 13, con relacion a la con tioglicolato, por comparacion
7 solucién EDTA - estos reaccionan visual del color de la
. dureza total. ; . L
0.01M y murexida » con un derivado de | solucién de medicion
L Conversion o
como indicador . triazina para formar | con los campos de
. posterior a S .
del punto final de L un complejo rojo- | color de la tarjeta de
2 concentracién de .
la valoracion . violeta que se color.
magnesio.

determina

fotométricamente.
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Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAl
NO
de Calcio Magnesio Potasio Hierro Cinc
Part.
Standard Standard Methods Standard Methods | Standard Methods Standard Methods
Methods 3500- ) 3111-B: 3111-B: 3111-B:
8 . 3500- Mg E: . . .
CaB: Calculo Espectrometria de | Espectrometria de Espectrometria de
Complejometria AA-Llama AA-Llama AA-Llama
9 SM 3500 CAD SM 3500 MG E SM 3111 KB SM 3111 FED SM 3111 ZND
Determinacion de | Determinacion de | Determinacion de | Determinacion de L
Determinacion de
metales en agua | metales en agua | metales en agua metales en agua metales en aqua por
10 | por ICP-OES- por ICP-OES- por ICP-OES- por ICP-OES- guap
ICP-OES-Standard
Standard Standard Standard Standard Methods- Methods- 3120 B
Methods- 3120 B | Methods- 3120 B | Methods- 3120 B 3120 B
11 ICP OES ICP OES AES ICP OES ICP OES
SMEWW 24th- SMEWW 24th- SMEWW 24th- SMEWW 24th- SMEWW 24th-
12 | Method 3500-Ca | Method 3500-Mg Method 3500-K (B) Method 3125 (ICP- | Method 3125 (ICP-
(B) (B) MS) MS)
13 Estandar Methods | Estandar Methods | Estandar Methods | Absorcion Atémica | Absorcién Atdmica de
3500 B Ca 3500 B Mg 3500 B K de llama llama
14 - = - - SM 3030/3111-B
Espectrofotometria | Espectrofotometria | Espectrofotometria de
15 - - de Absorcion de Absorcion Absorciéon Atémica
Atémica por llama. | Atomica por llama. por llama.
16 3500 - B SM 22nd Calculo por i 3500- B SM 22nd 200.7 - EPA, ICP
Ed. diferencia Ed. OES
SM 23rd Edition.
Método 3111 Ay B, SM 23rd Edition.
espectrometria Método 3111 Ay B,
absorcion atdmica espectrometria
SM 23rd Edition. modo llama. absorcion atomica
Mét.: 3500-K B. Solucién de modo llama. Solucién
Solucién de calibracion: 1000 de calibracion: 1000
17 - - calibracién: 1000 mg/L, Merck mg/L, Merck Certipur,
mg/L, Merck Certipur, F.Vto: F.Vto: 30/03/2025.
(Supleco), F.Vto: 30/06/2026. Estandar Control:
31/01/2025. Estandar Control: Quality Check
Quality Check QCI701A. Equipo
QCI701A. Equipo | Perkin Elmer, modelo
Perkin Elmer, AA800
modelo AA800
S.M. 3500-Ca D, | S.M. 3500-Mg E, o . . . . -
18 23rd Ed 23rd Ed Absorcion atémica | Absorcién atomica | Absorcion atémica
VC (Método: Espectofotometrico
Volumétrico — FF (Método: P (Método:
Titulacién con VC (Ref: SM 23th Fotométrico de Es ectrofotom.étrico Espectofotometrico
19 EDTA ed. 2017 p. 3500- | emision de llama P UV (Basado en

Ref: SM 23th ed.
2017 p. 3500-Ca
B)

Mg B)

Ref: SM 23th ed.
2017 p. 3500-K B)

- Fenantrolina
Ref: SM 23th ed.
2017 p. 3500-Fe B)

metodo zincon)
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Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAl

NO
de
Part.

Calcio

Magnesio

Potasio

Hierro

Cinc

20

Cromatografia
cationica (sin
supresion). IRAM
29040 (2019)

Cromatografia
cationica (sin
supresion). IRAM
29040 (2019)

Cromatografia
cationica (sin
supresion). IRAM
29040 (2019)

21

Standard Method
3500-Ca B. EDTA
Método
volumétrico: El
calcio se puede
determinar
directamente con
EDTA, cuando el
pH se hace lo
suficientemente
alto (12 - 13)
como para que el
magnesio
precipite en gran
medida como
hidréxido. Se
utiliza un
indicador que se
combina solo con
calcio.
Procedimiento: Se
toma un volumen
de muestra, se
agrega 2 ml de
soluciéon NaOH 1
N y una pizca de
indicador
murexida, luego
se titula con
EDTA 0,01 M
hasta viraje del
indicador de rosa
a purpura.

Standard Method
3500-Mg B-
Método de
calculo: El

magnesio se
estima de la
siguiente manera:
a la diferencia
entre la dureza
total y el calcio
como CaCo0g3, se
la multiplica por el
factor 0,243

Standard Methods
3111-B.
Equipamiento
utilizado:
espectrometro 240
FSAA Agilent. Con
tres puntos en la
curva de calibrado.
A una longitud de
onda = 766,5 nm.
Espectroscopia de
Absorcién Atémica
con atomizacion
con llama (FAAS).

Standard Methods
3111-B.
Equipamiento
utilizado:
espectrometro 240
FSAA Agilent. Con
tres puntos en la
curva de calibrado.
A una longitud de
onda =248,3 nm
con correccion de
fondo activada.
Espectroscopia de
Absorcion Atémica
con atomizacion
con llama (FAAS).

Standard Methods
3111-B Equipamiento
utilizado:
Espectrémetro 240
FSAA Agilent. Con
tres puntos en la
curva de calibrado. A
una longitud de onda
=213,9 nm con
correccion de fondo
activada.
Espectroscopia de
Absorcién Atémica
con atomizacion con
llama (FAAS)

22

METODO
NORMALIZADO
SM 3500-Ca-D
(METODO
TITULOMETRICO
DE EDTA) Se
determina
directamente con
solucién patrén
de EDTA0.01 M
como titulante y
como indicador
Murexida sélida
estabilizada con
NacCl. Se trabaja
en rango de pH

METODQOS
NORMALIZADOS,
SM 3500-Mg-E
(METODO DE
CALCULO) La
concentracion de
Magnesio se
calcula de forma
indirecta, como
diferencia entre la
Dureza Total y la
Dureza Célcica.
mg Mg/l = [dureza
total (como mg
CaCoa3l/l) -
dureza de Calcio
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Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAl
NO
de Calcio Magnesio Potasio Hierro Cinc
Part.
entre 12-13, para (como mg
ello se adiciona | CaCO3/l)] x 0,243
NaOH 1 N. El
titulo de la
solucién de EDTA
se determina
valorando con
una alicuota de
Material de
Referencia
Certificado de
Dureza de 1000
png/ml de CaCO3,
marca
AccuStandard. Se
utiliza agua
destilada Ultra
Pura GTLab.
Por Por "
. . Fotometria de
23 | complexometria | complexometria lama - -
con EDTA con EDTA
SM 3500- Ca B SM 3500- Mg B Método
(23ED.2017) | (23ED.2017) |2 32500107)' ¥ ;gﬁg Colorimétrico SM 3111 B Método
24 Método Método de calculo f : ol Cuantitativo con Espectrometrico de
o . : otométrico de . it e
volumétrico con como diferencia llama 1,10 fenantrolina Absorcidén Atdmica
EDTA. entre DT y Ca) ' 80mM.
Espectroscopia Espectroscopia | Espectroscopia de | Espectroscopia de Espectroscopia de
25 de Absorcién de Absorcién Absorcion Atémica | Absorcion Atomica | Absorcion Atémica de
Atomica de llama | Atomica de llama de llama de llama llama
Titulométrio . . Espectrofotométrico
26 | EDTA. SM 3500- | C&lculo. SM3500- 1  Fotometrode | "ro o iling. sM ;
caD Mg.E llama. SM 3500 K. 3500-Fe D
07 | ot R | o e e | EPA SW 846 EPASW 846- | EPA SW 846-6010D-
6010D-Rev 5-2018 | 6010D-Rev 5-2018 Rev 5-2018
2018 2018
AF(’:';’_AB'SM'VE'}'S)Z%O' APHA-SM-3500- APHEf"I\S/‘l';,"tffgo'K APHA-SM-3111 B. | APHA-SM- 3111 B.
28 T Mg-B Método de L Método AA directo Método AA directo
valorimétrico . fotométrico de X . . )
célculo llama aire acetileno | llama aire acetileno
EDTA llama
Com[;/lle,xometrla— Complexometria- Método
étodo P -
29 titulomeétrico ) Método de i Standard Methods espectroscopico
Standard Calculo Standard 3500-Fe basado en Standard
Methods 3500-Ca Methods 3500-Mg Methods 3500-Zn
Método
titulométrico de | Método de calculo
EDTA normalizado
30 normalizado 3500-Mg.E. - - -
3500-Ca.D. APHA-AWWA-
APHA-AWWA- WPCF.
WPCF.
S.M. 3500Ca-C. S.M. 3500Mg-C. S.M. 3500K-C. S.M. 3500Fe-C. S.M. 3500Zn-C.
31 Espectrometria de | Espectrometria de | Espectrometria de | Espectrometria de Espectrometria de

emisién atémica
con plasma

emisién atémica
con plasma

emisién atémica
con plasma

emision atémica
con plasma

emisién atémica con
plasma inducido por
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Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAl
NO
de Calcio Magnesio Potasio Hierro Cinc
Part.
inducido por inducido por inducido por inducido por microondas (MIP
microondas (MIP | microondas (MIP | microondas (MIP microondas (MIP OES).
OES). OES). OES). OES).
32 V.C.APHA SM 1¥e%égg’g\§aMF FF.APHA SM ) )
17ed 3500 Ca B ‘ 17ed 3500 K D.
Por calculo.
APHA-AWWA- APHA-AWWA- Fotometria de
33 | WPCFyAPHA- | WPCFy APHA- larma - -
AWWA-WEF AWWA-WEF
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Tabla 3
Parametro z

Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAl

Pli:t Cloruro |Fluoruro | Potasio | Hierro |Cinc
1 0,1 1,2 -0,1 0,9 -

2 0,6 0,7 0,9 0,6 |-0,1
3 0,1 -0,1 -0,7 -0,3 | 0,1
4 -0,5 4,8 0,3 -1,3 |-0,3
5 -0,6 0,2 - -0,9 -

6 0,6 0,9 -1,2 -0,3 1-0,1
7 1,4 0,3 - 0,1 | 4,7
8 0,4 - 0,9 -0,3 | 0,3
9 0,4 0,1 -3,9 1,4 |-4,3
10 0,1 -0,8 -1,1 -0,8 | 0,1
11 1,7 -0,1 -0,7 06 [0,3
12 -1,1 - -0,6 14,1 |10,8
13 4,9 -0,7 2,8 -05 | 0,1
14 -0,9 0,3 - - -0,6
15 L - 1,1 -01 | 0,3
16 0,8 -0,5 - 0,9 | -84
17 -0,2 - 0,4 -1,0 | 0,0
18 -0,2 0,3 -0,1 -0,1 | 0,1
19 -1,8 -0,4 -0,4 -0,1 [-9,7
20 0,5 1,2 0,1 - -

21 -2,0 - -0,3 26 [-0,6
22 0,1 - - - -

23 | -2,0 - 1,1 - _

24 0,6 -2,3 0,0 -1,0 | 3,6
25 2,8 - -0,5 -0,1 |[-0,8
26 0,3 - 8,9 4.7 -

27 -1,1 -3,4 0,3 -0,8 |-0,1
28 0,2 - -0,8 -25 | 0,3
29 0,1 - - 02 | 21
30 | -04 - - - -

31| 01 -1,1 -15 | 01 [-06
32 -7,4 - 0,5 - -

33 0,1 - 0,9 - -
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Tabla 4
Parametro 2’

Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAl

Pli:t Nitrato | Sulfato | Calcio | Magnesio
1 0,6 -0,4 -0,2 0,3
2 0,2 0,2 0,4 0,8
3 -0,1 0,3 -0,6 -0,2
4 -0,2 1,2 0,6 -0,2
5 -0,1 -0,2 -0,6 0,2
6 0,1 0,6 0,3 0,6
7 -1,3 1,1 0,2 -0,4
8 -0,3 -2,0 0,7 6,1
9 -2,2 -2,0 0,3 -1,5
10 | -0,2 -0,3 1,0 0,3
11 0,8 1,1 -0,2 0,1
12 0,2 0,4 0,2 -1,5
13 | -3,2 0,7 0,0 1,5
14 0,4 0,0 - -
15 | -71 - - -
16 0,2 -0,8 -2,2 0,2
17 0,5 -0,3 - -
18 | -0,1 -0,2 1,0 0,0
19 | -0,5 0,9 -0,7 11
20 0,2 0,3 0,4 -0,5
21 | -2,7 0,7 15 -0,9
22 | -14 -1,6 -0,2 1,9
23 | -19 0,0 0,2 0,8
24 | -0,3 -0,1 0,2 0,2
25 | -0,6 -0,1 1,1 0,4
26 | -0,3 0,5 -0,8 -0,2
27 | -0,2 -0,4 2,4 1,0
28 | -0,2 -0,1 -0,7 1,1
29 11 -1,3 1,0 -0,2
30 2,0 -1.4 0,1 0,0
31| -0,2 -3,8 -0,6 -0,9
32 - - 12,7 -6,2
33 - - 0,5 -0,6
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Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAl
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Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAl
Gréfico 1 - Datos enviados por los participantes
Cloruro
Cloruro ¢ Valorinformado
----- V.Cons-2.sd_IL
60 1 V.Cons
55 A1
L 2
_ 50 1
(@]
£ 45 1 $
g w1 L [
E Ao T } “% — s * ® }A}I Py
2 35 lt} 3| ¢ J . |
'g s S }----¢ o
('_5 30'
>
25 A
20 A
15 ad
AN MO OMNMNODDOANMTTOMNMNODOOOANMSTELN OO 4N M
e A A A A A AT NN NNNANNNNNOOMOO®M
N° Participante
Grafico 2 — Parametro z
Cloruro
3 —
2 -
n1 1
5 il
£ HULIU
T
S
o1l HHH
o
-2 H
-3 4
NN AON~NANITITOLTON~NMOANTAMOOOAMOWMWOOWOOOONT O OM~MNHLLM
M AN N A N A - ™M — +d N AN M MN N (9V) (9V] - — N
N° Participante

Dato que excede los valores del grafico

Participante z
32 -7,4
13 4,9

Pagina 29 de 37

|F-2023-126747737-APN-GOMY CH#INTI

Pagina 29 de 37



Gréfico 3 - Datos enviados por los

Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAl
participantes
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Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAI
Gréfico 5 - Datos enviados por los participantes
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Gréfico 6 - Parametro 2’
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Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAl
Gréfico 7 - Datos enviados por los participantes
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Grafico 8 - Parametro z
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Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAl
Gréfico 9 - Datos enviados por los participantes
Calcio
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Grafico 10 - Parametro 2’
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Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAl
Gréfico 11 - Datos enviados por los participantes
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Grafico 12 - Parametro 7’
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Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAI
Gréfico 13 - Datos enviados por los participantes
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Grafico 14 - Pardmetro z
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Gréfico 15 - Datos enviados por los
Hierro

Servicio Argentino
de Interlaboratorios

SAl
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Gréfico 17 - Datos enviados por los
Cinc
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