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POBLACION (TODO)

e Conjunto gque interesa estudiar.
e Puede ser finita e infinita.
e Puede tener limites conocidos o desconocidos.

e Se debe definir claramente la relacion entre el objetivo y poblacion a
muestrear para un problema dado.

MUESTRA (UNA PARTE)

eparte representativa del objeto a ser analizada.

eparte del objeto seleccionada de forma tal que posea las propiedades
deseadas del mismo.

eDebe tener las dimensiones adecuadas para analisis.

eDebe mantener las propiedades en el tiempo o cambiar en una forma
predecible.
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IMPORTANCIA DEL MUESTREO

El resultado analitico nunca es mejor que la muestra en la que
se basa. Es necesario controlar el muestreo asi como cualquier
otra parte del trabajo analitico.

INFERIR PROPIEDADES DEL UNIVERSO.

UNIVERSO P,
(QBJETO) " MUESTRA: MEDIR PROPIEDADES.

EXTRAER MUESTRA REPRESENTATIVA.
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SAMPLING OPERATIONS ANALYTICAL OPERATIONS

(No sampling errors)
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Note: the lower A of the sampling operations continues with the upper A of
the analytical operations

Fig. 2.1. Schematic sampling operations
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RESPONSABILIDAD DE L AS MUESTLRAS

Muestra #punto de partida para el trabajo analitico en el laboratorio
Envio » correo, mensajero, propio individuo que la recoge....

Envase y condiciones # bote, bolsa, paquete,....

liofilizada, congelada, refrigerada,...
acompanada o no de documentacion en la que se indica: - por qué fue tomada
- qué analisis se desea

- condiciones en las que
debe ser almacenada....

/J Debe documentarse en el momento de

recibir la muestra ya que puede
-~ afectar a la calidad y significado de los
resultados analiticos

El trabajo de calidad requiere que la muestra llegue en
las condiciones adecuadas y acompafada de Ila

documentacion pertinente establecida por los protocolos
del laboratorio ? -TIPO DE MUESTRA

\/l -TIPO DE ANALISIS
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RECEPCION DE LA MUESTRA
EN EL LABORATORIO
-registro
-Almacenamiento: antes y

después del analisis
\ /

RECOGIDA

ANALISIS DE LA MUESTRA:

registro de datos, codigos

REVISION DE LOS RESULTADOS
OBTENIDOS POR UN SUPERVISOR
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TIPOS DE MUESTRAS

Segun su estado fisico

AN

solidas liquidas gases
A

Homogéneas Heterogéneas
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TIPOS DE MUESTRAS

Segun el plan de muestreo empleado

- Representativas
- Selectivas
- Al azar

- Compuestas
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TIPOS DE MUESTRAS

Segun el plan de muestreo empleado

- Representativas

Muestra representativa:

-Debe representar la poblacién de la que procede basandose en unas determinadas
propiedades de interés definidas con antelacion.

-Es importante conocer el método de analisis que se va a emplear y el coeficiente de
variacion del mismo.

-Para obtener una muestra representativa adecuada, debe tenerse en cuenta el
estado original del material sometido al muestreo » 4 TIPOS:

® Homogéneo
e Heterogéneo
e Estatico

® Dinamico
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TIPOS DE MUESTRAS

Segun el plan de muestreo empleado

- Representativas

- Selectivas

Muestra selectiva:

Muestra elegida deliberadamente empleando un plan de muestreo que rechaza
material de determinadas caracteristicas eligiendo otro de caracteristicas mas
relevantes ® MUESTREO DIRECTO O FOCALIZADO



MUESTREO Y CALIDAD ANALITICA

TIPOS DE MUESTRAS

Segun el plan de muestreo empleado

- Representativas
- Selectivas

- Al azar

Muestra al azar:

La muestra es elegida al azar para eliminar cualquier tipo de sesgo en la seleccion
proporcionando asi una base para el analisis estadistico de los datos. Cualquier
parte del total tiene la posibilidad de ser elegida.



MUESTREO Y CALIDAD ANALITICA

TIPOS DE MUESTRAS

Segun el plan de muestreo empleado

- Representativas
- Selectivas
- Al azar

- Compuestas

Muestra compuesta:

Consiste en dos 0 mas partes del material objeto de estudio (recogidas al mismo
tiempo) seleccionadas para representarlo. Los componentes de la muestra
compuesta se toman proporcionalmente a la cantidad de material que representa.
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RECOLECCION DE MUESTRAS Y PLAN DE MUESTREO

Finalidad de los
resultados del D PLAN DE MUESTREO
andlisis. ESQUEMAS DE MUESTREO

PLAN DE MUESTREO:

- Proporciona un modelo uniforme para guiar a las personas que realizan
el muestreo ® sirve como punto de referencia.

- Proporciona medios para operar sobre una base planificada.

- Permite comparar el desarrollo del muestreo frente a los objetivos
marcados.
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PLAN DE MUESTREO:

En él deben recogerse los siguientes aspectos:
Propdésito de la toma de muestra
Aplicacion de técnicas de muestreo

Inspeccion de:
- el lote antes del muestreo y los dispositivos empleados en este
- el tipo de muestra deseada
- el uso de recipientes adecuados para mantener la muestra

- el mantenimiento de la integridad de la muestra y sus registros asociados

- el uso de precauciones apropiadas para preservar, empacar y enviar la
muestra

- condiciones de almacenamiento (antes y después del anlisis)
Analisis de costes y beneficios

Etc.
Los detalles del plan dependeran del problema analitico a

solucionar y deben adaptarse al objetivo del problema desde
el punto de vista analitico, legislativo y social
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ESQUEMAS DE MUESTREO:

Muestreo probabilistico

Muestreo no probabilistico

Muestreo por volumen

Muestreo por aceptacion

se emplea cuando se desea una muestra
representativa ® involucra la estadistica.

se emplea cuando no es posible o0 no se desea
obtener una muestra representativa ® criterios
personales, muestras selectivas.

seleccion de una muestra de un lote de material
que no consiste en unidades separadas,
identificadas o constantes. Puede realizarse en
condiciones estaticas o dinamicas

involucra la aplicacion de un plan
predeterminado para decidir si un lote de bienes
satisface o no los criterios de aceptacion
definidos.

- M. por atributos (defectuosa o no defectuosa)

- M. Por variables (cantidad caracteristica » X )
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Muestreo de sdlidos

Muestreo de liquidos

Muestreo de gases

« Particulados: - estaticos

- en movimiento/ dinamicos

-+ Compactos

# Almacenados en contenedores

# En movimiento en sistemas cerrados
(tuberias)

# En sistemas abiertos:

@ Licuados en cilindros
® En movimiento
@ Almacenados en tanques

@ En sistemas abiertos (atmoésfera)
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‘ MUESTREO DE

f&?&iﬂiﬁi?‘i"ﬁi"&‘iﬁ p fffriﬁ —— SO LIDOS
PARTICULADOS

EN MOVIMIENTO

Toma de muestra incorrecta: fraccién del flujo de material
en una fraccién de tiempo prefijada.

Toma de muestra correcta: todo el flujo de material en una
fraccion de tiempo prefijada. Modelo estatico.

Toma de muestra correcta: todo el flujo de material en una
fraccién de tiempo prefijada. Modelo dindmico, con toma
de muestra unidireccional.

Toma de muestra correcta: todo el flujo de material en una

fraccién de tiempo prefijada. Modelo dindmico, con toma
de muactra hidiraccinnal
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Espatulas

MUESTREO DE
SOLIDOS
PARTICULADOS
ESTATICOS

Capacidad
de 20 grs. A 2000 grs.
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MUESTREO
DE SOLIDOS
ESTATICOS
Sondas para el muestras - ' © ]
sOlidas estaticas = . ]j A

D R :l B)

<[><><><><><><><1:] Q)

FIGURA 3.11. Sondas para la toma de nuestras sélidas
estaticas.
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Sondas para el muestreo de solidos particulados estaticos
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SOLD ONLY BY NASCO §

Bayoneta mecanica
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() A MUESTREO DE
; SOLIDOS
: ESTATICOS

Minisondas para latoma de
muestra en obras de arte
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Fig. 6.23. Equipment for obtaining samples
digger; hand chisel. Courtesy ASTM.

Instrumental paralatoma de muestra de suelos
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MUESTREO DE LIQUIDOS

CLEAN —a
COTTON ———
TWINE
@ Qass STOP
DETAIL
Q>
30cm (12")
560 G
A
LEAD OR STEEL I LITER (I QUART)
WEIGHT WEIGHTED BOTTLE SAMPLER

ALTERNATE RIG (CAN BE FABRICATED TO FIT ANY
SIZE GLASS- STOPPERED BOTTLE)

Fig. 6.2. Assembly for bottle sampling. Courtesy ASTM.

A\

Botella de muestra
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MUESTREO DE
LIQUIDOS

| @. Entrada de la muestra

Cierre del contenedor

FIGURA 3.14. Contenedor con émbolo para la toma
de muestra de liquidos en tanques.’
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maiNmn “ | & N1 VIC I MINJLLANT X
Q «6cm (') OD STAINLESS STEEL
A —— = T —f—
== O AQ = OR GLASS TUBING
S I R RUBBER
TI : ﬁ B e DOUBLE- VALVED
@ I ) = | ' f ASPIRATOR
@ «I 1/8"(0.318" cm) 1 o
o I 1/4°(3.18 cm) DIA. @
© 1 . 3 RUBBER OR
a —3(7.62cm) —> —3"(7.62cm) — 5 POLYETHYLENE
2 i o PLUG
— — 40"(101.6 cm) 2 |
Fig. 6.10. Sampling tube. Courtesy ASTM.
GLASS
Tubo de muestreo Al NG
BOTTLE
DRUM OR
GAN TO
BE SAMPLED
[
T 3mm ( ’l;! —J

Fig. 6.12. Tube sampling assembly. Courtesy ASTM.

e
Muestreo por bombeo

directo en contenedor
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Muestreo con jeringa
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“Dipper” para muestreo de
liguidos superficiales

Bomba peristaltica para la
obtencion de muestras compuestas
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Fig. 6.5. Assembly for tap sampling. Courtesy ASTM.

Muestreo de liguidos en tanques o depositos equipados
con llaves o grifos de salida
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END REAMED TO HOLES OR SLOTS
45° BEVEL /A SHARP EDGE FACING UPSTREAM
"'__':..’J.‘l_n-‘l"-f-é:}'.‘ui;l ~ L
=== "¢ ==
FLOW . 1* e FLow, -—¢— Ao, N —-<
) l Gaalbiba ' UB |.r4 PIPE 11 178"-174" PIPE
TO RECEIVER TO RECEJVER TO RECEIVER
OR SAMPLER OR SAMPLER OR SAMPLER
(A) (B8) (C)

NOTE: PROBE MAY BE FITTED WITH VALVES OR PLUG COCKS.
PROBE MAY BE DISPOSED HORIZONTALLY OR VERTICALLY.

PROBES FOR CONTINUQUS SAMPLING

—
—
< P\FLOW -
oIS :
e :

T a5 e |
AUTOMATIC |
|SQMPL|NG DEVICE | RETURN LINE
I (IF USED) OR DRAIN
e -
FLUSH OR SAMPLE
DRAIN RECEIVER

(D) TYPICAL ASSEMBLY FOR CONTINUQUS SAMPLING

Fig. 6.7. Probes for continuous sampling. Courtesy ASTM.

Sondas para el muestreo continuo de liquidos en
tuberias, lineas de relleno o transferencia de liquidos



MUESTREO Y CALIDAD ANALITICA

Process pipe ‘r/ pressure drop
Sampling device \

—— — 3
L————- Drive and control unit g_l I..i

1" bypass
> P

Pressure control valve

L— Sample receiver

Connecting
cable

Support clamp

e I

Drain valve Optional output

for process control

i V ac 60 Hz
Fig. 6.8. Typical automatic sampling apparatus. 115
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a. Cubierta
b. Captador de muestra
c. Sistema de filtracién

d. Sistema de calefacciéon

e. Contenedor de la muestra

FIGURA 3.13. Colector automético de agua de lluvia y nieve.

MUESTREO DE LIQUIDOS
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MUESTREO DE LIQUIDOS

FIGURA 3.15. Estacién de toma de muestras liquidas en embalses y lagos.

Estacion paratoma de muestra de
liguidos en embalses y lagos
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Niskin Bottle Water Sampler "

The Hitkin bette o o lang plaric 1o 1hal 10 lowered it the water eptn stbaihands Witer pasmi
{reely thaough the bottle. When it reactes the depred depih the desearcher can “fre” of cloe bath ends
of it battle s captvee a ramgle of water frem thal specicic depth. Cnce the betile or retrieved, the
wpber 18 draired ot hrough o plashe ke it sther equemest for memureman) 2 b esmpling

Muestreo de liguidos en
sistemas abiertos en
movimiento




MUESTREO Y CALIDAD ANALITICA

Muestreo de liquidos en sistemas abiertos en
movimiento
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Recoqgida de muestras de gases

1.

Llenado del envase (bombona de acero inoxidable, bolsa de
teflbn) empujando el gas con una bomba, empleo de pipetas
de gases.

Trampas con adsorbentes solidos (compuestos volatiles) o

filtracion (compuestos no volatiles).

/ / .
Inorganicos

Adsorbentes < Polimeros inorgdnicos

Carbono

=

Muestreo in situ: Sensores de O, CO, SO,, NH;, H,0,, NO,, etc.
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2 MUESTREO DE GASES LICUADOS EN CILINDROS (como gases o
liguidos dependiendo de la presion de los contenedores)

2 MUESTREO DE GASES EN MOVIMIENTO: Gases procedentes de
procesos industriales transportados a lo largo de una tuberia

2 MUESTREO DE GASES ALMACENADOS EN TANQUES

@ MUESTREO DE GASES EN SISTEMAS ABIERTOS (ATMOSFERA)

- muestreo simultaneo en varios puntos dentro del area de
estudio

- muestreo continuo durante un largo periodo

- muestreo discontinuo durante un largo periodo
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Pump handle

T Bomba para
muestreo de gases

/'1

Sample inlet

Cylinder for storage
of gas sample

Fig. 4.3b. Pump for gas sampling
Muestreo de gases por
desplazamiento de

~ -
Conexién con la I I q U I d O
linea de vacio v

Vilvula 2

(A)
Vilvula 1 t‘/Gas sample
Resefrvmr WL i)
0
Punzén e /Eﬁjse”e
FIGURA 3.16. Equipo para la toma de muestras de CO, (B)
en vinos espumosos.

Muestreo de CO, en
VinOS eSpumOSOS Fig. 4.3a.  Gas sampling by displacement of liquid



MUESTREO Y CALIDAD ANALITICA

Pipeta de gases _
R - pipeta de muestra

A - aspirador _
N - frasco nivel

Cilindros metalicos en los cuales se realiz6 vacio
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1 2 5

— Dic htkegel - —
B % Quemadaor /
[ . [ de propano

Hipodérmica
de muestreo

Pipeta
pasteur
sellada

a} Bohrung durchfiifren a) Bahroch abdichten a) Dichtung &ffmen
i~ 0 f o
b} Gesiinge ziehen (1.5 Stunden) b} Sonde obsenken

s MUESTREO DE
GASES

d] Sonde ziehan

1 a) Eealizar perforacion

b) Sacar tubos v herramienta de perforacion e n S u e I O S
2 aj Sellado de la perforacién y tiempo de espera 1.5 horas
3 a) Abrir el sellado

b) Sumergir la sonda

c) Succionar con hipodérmica

d) Sacar sonda de |la perforacion
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Bolsas para MUESTREO DE GASES

Tedlar® PVF dual-valve bag |
with on/off and septum valves
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Botellas para MUESTREO DE GASES

s+

A

2
SAMPLING TUBE OF GLASS. )
ZINC, COPPER OR OTHER B

METAL GLASS BOTTLE

a’

J_—'l

Eﬂi | |

c “D:[ @ @ -—
i o b, In
HORIZONTAL STEEL CYLINDER | -
| g ~NO#
w ) m
514 <
<} L] - = H
! 37 /A i o f 4
' | , | i ] -
E % ,N i J
\ / 1 w s 1
D G H
HORIZONTAL STEEL CYLINDER E. F AND G WELDED STEEL CYLINDERS SEAMLESS STEEL

CYLINDER FOR HIGH
PRESSURE SAMPLING
Fig. 6.21. Gas sample containers. Courtesy ASTM.



CALIDAD DE LA MUESTRA:
ALMACENAMIENTO Y TRANSPORTE

Naturaleza del envase

Muestra recogida » » »» recipiente adecuado o o
Caracteristicas Fisico-Quimicas

depende de la finalidad y del manejo posterior de la muestra

Estado de la muestra

Analitos a determinar y su estabilidad

Proteger a la muestra de cualquier dafno
mecanico durante su transporte al

/ laboratorio
RECIPIENTE —_— Evitar las pérdidas y protegerla de los
\"Z \ contaminantes exteriores
\ 4

A\ 4
Y _
ETIQUETADO



CALIDAD DE LA MUESTRA:
ALMACENAMIENTO Y TRANSPORTE

Vidrio Pirex

Ventajas Desventajas

Se puede esterilizar Coste

Facil limpieza Peso

Inertes (salvo alcalis fuertes) Posibilidad de rotura

Plasticos: Polietileno, polipropileno, policarbonatos, cloruro

de polivinilo, teflon (politetrafiuoretileno).

Ventajas frente al vidrio Pirex

Material ligero

Duradero

Barato (excepto tefldn)



CALIDAD DE LA MUESTRA:
ALMACENAMIENTO Y TRANSPORTE

CONDICIONES DE ALMACENAMIENTO

La eleccion del condiciones y lugar de almacenamiento adecuado,
dependen de las propiedades de la muestra y de su estabilidad frente a:

LUZ: capaz de producir reacciones fotoquimicas = transformaciones.
Las muestras deben conservarse en oscuridad

TEMPERATURA: la mayoria de los analitos = mas estables a | T°

HUMEDAD: pérdidas o ganancias de humedad en las muestras que
puede contribuir a la degradacion o posibles transformaciones no
deseadas de compuestos o analitos de interés

OTRAS PRECAUCIONES:
-Riesgos de contaminacion cruzada
-Muestras con compuestos volatiles: lugares frescos

-Periodo de almacenaje
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PRETRATAMIENTO
DE LA MUESTRA



PRETRATAMIENTO DE LA MUESTRA

ADECUACION DE LA MUESTRA AL ANALISIS REQUERIDO

¢Qué cantidad de muestra necesito para realizar el analisis?

¢(Afecta a la validez del analisis?

TOMA DE MUESTRA

‘ PREPARACION DE Earacter'|st|cas qu!|m|cas del
LA MUESTRA

DIStrIBUCIOI’] ae| anallto en

%
GRADO DE TRASNFORMACION GRADO DE
HOMOGENEIDAD PARA FACILITAR HUMEDAD

ATAQUE

LIMITACIONES

de la preparacion
manual de la muestra
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LIMITACIONES DE LA PREPARACION MANUAL DE LA MUESTRA

Sujeta a la variabilidad humana, originandose asi errores
Labor intensiva, por tanto cara

Consumo de tiempo

Desconectada del flujo automatico de informacion
Exposicion de personas a medios peligrosos

Exposicion de experimentos delicados a contaminacion
humana

Dificultad de reproduccion tras cambios de personal

Reaprendizaje tras largos periodos de no uso
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MOLIENDA DE LA
MUESTRA

. FIGURA 4.2. E de trituradores de rodillo.
FIGURA 4.3. Esquema de un triturador de cono. o e o
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TRITURACION DE
LA MUESTRA

Mortero de Acero

Mortero de Agata




PRETRATAMIENTO DE LA MUESTRA

MOLINO DE BOLAS

/\ Ca e

Esferas

Rodillos

TRITURACION DE
LA MUESTRA



PRETRATAMIENTO DE LA MUESTRA

«Calor. Pérdida de componentes volatiles

sAumento del area superficial del solido — aumenta
susceptibilidad atmofera

sLa pérdida de muestra en forma de polvo, causa alteracion en
la composicion

Desgaste mecanico y abrasion de las superficies de
pulverizacion

TIENDE A ALTERAR LA COMPOSICION DE LA MUESTRA, POR
ESTA RAZON EL TAMANO DE MUESTRA NO DEBE SER

REDUCIDO MAS DE LO REQUERIDO PARA LA HOMOGENEIDAD
Y RAPIDO ATAQUE DE LOS REACTIVOS
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TAMICES
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DIVISION
\%
SUBMUESTREO

SZI



PRETRATAMIENTO DE LA MUESTRA

Sampling and Assaying Bulk Powders.
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DIVISOR MECANICO (riffler)




PRETRATAMIENTO DE LA MUESTRA

DIVISOR ROTATORIO
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ESTUFAS

pe

LIOFILIZACION




PRETRATAMIENTO DE LA MUESTRA

DISOLUCION DE LA MUESTRA
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INCERTIDUMBRE DEL MUESTRED

Para determinar la cantidad de muestra que se necesita, es necesario considerar las fuentes
de incertidumbre en el resultado final.

muestreo " | separacién | — | deteccidn

VVVV VVVVY VVVVVV VVVYVY VY

2 — Q2 2 , 2 .
S TOTAL S MUESTREO +S SEPARACION +S DETECCION
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CAUSAS Y FUENTES DE ERROR EN EL. MUESTREO

Lugar
FUENTE DE MUESTREO Tiempo
Identificacion del envio

Uso de conservantes

CONSERVACION DE LA MUESTRA
Control de la temperatura

PREPARACION DELA MUESTRA Identificacion de la muestra
Envases
Embalaje
ALMACENAMIENTO DE LA MUESTRA Antes y después del analisis
Descuido
ERRORES PERSONALES Mal entrenamiento del personal
PREPARACION DELA MUESTRA PARA Reduccidén del tamaro de la muestra
EL ANALISIS Homogeneidad
METODO DE MUESTREO Tecnica Cadena de custodia
Equipo REGISTROS

Descuidos y pérdidas
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