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	TRD:
	Dep
	Serie
	Subserie
	Tipo Documental
	Nº. Cons
	
	Fecha:
	DD
	MM
	AA
	Hora:
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	



	Organización responsable del muestreo
	LABORATORIO DE ANÁLISIS DE AGUAS DE CORPOURABA

	Muestreador
	Muestreador X

	Objetivo de la investigación
	Determinar las concentraciones de los analitos pertenecientes a los grupos de Minerales, Nutrientes, Metales Traza, Demandas, entre otros (según alcance), en matrices de agua natural, residual y otras, para el cálculo de la incertidumbre asociada al muestreo como requisito del numeral 7.6.1 de la norma ISO/IEC 17025:2017.

	Requisitos para la cadena de custodia
	Se tomará en cuenta el ‘’D-7.3-01 PROTOCOLO DE MUESTREO’’ y ‘’D-7.3-02 ALMACENAMIENTO Y PRESERVACIÓN DE MUESTRAS’’ versión vigente, asegurando la correcta identificación, preservación y trazabilidad de todas las muestras.

	Tiempo de caducidad y preservación de muestra
	Se seguirán los lineamientos del Standard Methods (SM) y métodos de referencia para cada analito. 

	Objeto de estudio de muestreo
	Río, caño o vertimiento de la jurisdicción de CORPOURABA, seleccionado por ser representativo de las actividades de monitoreo.

	Mensurando
	Concentración de los analitos listados en el alcance del laboratorio, expresada en las unidades correspondientes (mg/L, µg/L, NMP/100mL, etc.).

	Detalles del lugar de muestreo
	OPCIÓN 1 (Aguas superficiales): El muestreo se realizará en un tramo de 100 m de un río/ caño de la región.
OPCIÓN 2 (Vertimientos): El muestreo se realizará en un vertimiento puntual de una empresa colaboradora. Las coordenadas y dirección específica se definirán en el momento de la validación.

	Tamaño de muestra
	Se calculará el volumen total necesario para todos los análisis. Este volumen se determinará sumando los volúmenes requeridos para cada grupo de análisis.

	Criterio de selección o rechazo de muestras
	Se rechaza la muestra si la concentración del analito se encuentra por debajo del límite de cuantificación, invalidando el cálculo de incertidumbre para ese rango. Se documentarán estas ocurrencias.

	Metodología de muestreo

	Técnica de muestreo aplicada
	 Muestreo puntual o compuesto. Se seleccionará la técnica que sea de aplicación rutinaria para el laboratorio y se aplicará consistentemente durante todo el estudio de acuerdo al Protocolo de monitoreo y seguimiento del agua 2021 de IDEAM.

	Puntos de muestreo
	Se seleccionarán 8 objetos de estudio del muestreo (puntos de muestreo o eventos de vertimiento). Con el fin de capturar la variabilidad ambiental y obtener datos agrupados, el procedimiento será el siguiente: en cada punto se tomarán 2 submuestras (A y B), las cuales constituirán 16 submuestras. 
Para asegurar la independencia de las submuestras y reflejar distintas condiciones, se aplicará una variación espacial; La ubicación de la toma de la submuestra A y B se desplazará ligeramente dentro del tramo establecido. (10 metros aguas arriba o aguas abajo del punto A)
Alternativa: En lugar de puntos fijos, se podrán elegir 8 eventos de vertimiento ocurridos en 8 momentos  diferentes, realizando la toma de las 2 submuestras (A y B) en cada evento con un lapso de tiempo de 50 minutos.

	Patrón de muestreo
	Se usará balde verificado de 12 L, recipientes de  plástico, recipientes de vidrio, según la preservación de almacenamiento estipulado en el SM.

	Equipos usados para la toma de muestra
	Balde de 12 L, muestreador de profundidad (si es necesario), medidores multiparámetro de campo (previamente calibrados).

	Volumen del Balde
	El balde tiene una capacidad máxima de 12 L con salida de agua con grifo lateral que facilita homogenización. 

	Fecha y hora de muestreo
	Se determina dependiendo de la disponibilidad de transporte y condiciones climáticas o externas que permitan la ejecución del muestreo.

	Codificación de la muestra
	Cada muestra se identificará de forma unívoca. La codificación reflejará el muestreador, el día y la submuestra.
	Punto de muestreo
	Muestra (A)
	Muestra (B)

	M1
	M1A
	M1B

	M2
	M2A
	M2B

	M3
	M3A
	M3B

	M4
	M4A
	M4B

	M5
	M5A
	M5B

	M6
	M6A
	M6B

	M7
	M7A
	M7B

	M8
	M8A
	M8B



Las muestras deberán ser radicadas y colocadas a la mayor brevedad posible dentro del cuarto frío, donde se conservarán para su posterior análisis.

	Cantidad de muestras y análisis.
	

Se obtendrán 8 objetos de estudio. De cada objeto se toman 2 muestras independientes, totalizando 16 muestras. Cada muestra será analizada por duplicado, generando 32 resultados por parámetro  (8 objetos × 2 submuestras × 2 análisis ).

	Esquema del diseño metodológico del muestreo.
(Método duplicado)
	
Nota: La diferencia entre A y B refleja principalmente la variabilidad entre submuestras, o sea la parte de muestreo. La parte analítica se obtiene de la variabilidad dentro de cada submuestra entre las réplicas analíticas.

	Estimación de la Incertidumbre asociada al muestreo

	Realizar el paso a paso para estimar la incertidumbre final expandida asociada al muestreo. Esta estimación se debe realizar por cada analito de interés de forma independiente.
Paso 1: Organización de los datos en Excel
Cree una tabla con la siguiente estructura


	MUESTRA
	Submuestra 1; Analisis 1
	Submuestra 1; Analisis 2
	Submuestra 2; Analisis 1
	Submuestra 2; Analisis 2

	 M1
	M1A1
	M1A2
	M1B1
	M1B2

	M2
	M2A1
	M2A2
	M2B1
	M2B2

	M3
	M3A1
	M3A2
	M3B1
	M3B2

	M4
	M4A1
	M4A2
	M4B1
	M4B2

	M5
	M5A1
	M5A2
	M5B1
	M5B2

	M6
	M6A1
	M6A2
	M6B1
	M6B2

	M7
	M7A1
	M7A2
	M7B1
	M7B2

	M8
	M8A1
	M8A2
	M8B1
	M8B2
















Paso 2: Cálculo de promedios por submuestra
· Promedio de la submuestra A:

· Promedio de la submuestra B:


Paso 3: Cálculo de la suma de cuadrados analítica (dentro de cada submuestra)
· Para la submuestra A:


· Para la submuestra B:

· Suma de cuadrados analítica total:




Paso 3: Cálculo de la suma de cuadrados de medición (entre submuestras)
Para cada objeto, calcule la suma de cuadrados ponderada de las diferencias entre los promedios de las dos submuestras y el promedio general de las cuatro mediciones de ese objeto:
· Promedio general del objeto i:


· Contribución a la suma de cuadrados entre submuestras:





· Suma para todos los objetos:


Paso 6: Grados de libertad
· Grados de libertad analíticos (gl_anal)    
 Total de análisis: 8 objetos × 2 submuestras× 2 análisis=32 
Número de submuestras: 8×2=16
Grados de libertad analíticos: gl anal=32−16=16

· Grados de libertad medición (entre submuestras): 
Número de submuestras:  8 muestras × 2 submuestras                                                                                                                                                                gl_med = 16 – 8 = 8  
Paso 7: Cálculo de varianzas
· Varianza analítica:

· Varianza analítica medición (que incluye la varianza de muestreo más la mitad de la varianza analítica, porque cada promedio de submuestra se basa en dos análisis):

Paso 8: Cálculo de la varianza de muestreo
      Despejado  tenesmos         
Paso 9: Incertidumbres estándar
· Incertidumbre estándar analítica:

· Incertidumbre estándar combinada de medición (para un resultado individual, que es el promedio de los dos análisis de una su muestra):
   
    , que es equivalente a     

· Incertidumbre estándar de muestreo:
                         
Paso 10: Incertidumbre expandida 
Con un factor de cobertura k= 2 (para un nivel de confianza aproximado del 95 %):  





Nota importante
Este procedimiento asume que los datos tienen una distribución aproximadamente normal y que no hay valores atípicos. Si se detectan desviaciones significativas, se recomienda usar métodos robustos (ANOVA robusto) o transformaciones logarítmicas, según lo indicado en la guía EURACHEM.

RÍO O VERTIMIENTO


M1A2


M7B2


M8B2


M6(B)


M2A1


M5


M4B2


M3(B)


M1


M1B1


M1(A)


M1A1


M1(B)


M1B2


M2


M2(B)


M2(A)


M2A2


M2B2


M2B1


M3


M3B2


M3A2


M3(A)


M3A1


M3B1


M4


M4A2


M4(A)


M4A1


M4(B)


M4B1


M5B2


M5(B)


M5A2


M5(A)


M5A1


M5B1


M6


M6B2


M6(A)


M6A2


M6A1


M6B1


M7


M7(B)


M7A2


M7(A)


M7A1


M7B1


M8


M8A2


M8(A)


M8A1


M8(B)


M8B1













































































































































































	Corporación para el Desarrollo Sostenible del Urabá

	R-7.6-03
	Versión: 01
	Página: 9 de 17



image1.png
CORPOURABA




