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FERTILIZANTES - LIQUIDOS, POLVOS Y GRANULOS PROCEDIMIENTO DE
MUESTREO - CONTENIDO GENERAL E INTRODUCCION

FERTILIZERS - LIQUID, POWDERS AND GRANULES SAMPLING PROCEDURE
GENERAL CONTENT AND INTRODUCTION

0 INTRODUCCION

Uno de los factores que siempre debe tenerse en consideracion al realizar cualquier
determinacion analitica, es la calidad de la muestra que se va a analizar, ya que de esto
depende, en gran parte, la confiabilidad de los resultados obtenidos. Aun cuando la
determinacion analitica esté bien realizada, los resultados pueden no proporcionar la
informacion requerida debido a incertidumbres en el procedimiento de muestreo, en el
almacenamiento o preservacion de la muestra, o en su tratamiento previo al analisis.

Esta norma establece una guia general sobre los principales aspectos que constituyen el
muestreo de liquidos y solidos (polvos y granulos), formas mas comunes en que se
presentan los materiales utilizados en la Industria de los Fertilizantes, con el fin de lograr la
obtencion de muestras representativas de la poblacion, cuyas caracteristicas se desean
determinar.

Esta norma establece los pasos a seguir en el muestreo de liquidos, polvos y granulos,
considerando las etapas principales en que se puede dividir el muestreo, a saber:

- Determinacion del tamafio de la muestra (nimero de unidades de muestreo sujetas a
inspeccion).

- Seleccion de las unidades de muestreo sujetas a inspeccion.
- Extraccion de especimenes y preparacion de la muestra representativa.
- Reduccion de la muestra representativa

La norma esta dividida en partes de tal manera que cada una puede serutilizada como
norma independiente o bien, combinadas, formando un sélo documento.

Ademas de las etapas del muestreo, se tienen dos partes adicionales: una, conteniendo las
definiciones y simbolos utilizados en las demas partes y otra mas que sefiala la informacién
recomendable a incluir en el informe del muestreo.
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PROCEDIMIENTO DE MUESTREO- NOMENCLATURA, DEFINICIONES Y
SIMBOLOS

PARTE 1

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta parte de la norma proporciona las definiciones y simbolos de los conceptos de
muestreo que se incluyen en las diferentes partes que conforman la norma.

2 DEFINICIONES
Para efectos de esta norma, se establecen las siguientes definiciones:

espécimen; muestra individual: cada porcion individual de material colectada mediante una
operacién sencilla de muestreo de diferentes partes de una poblacion o lote. Los
especimenes pueden analizarse individualmente o bien mezclarse y analizarse como una
unidad.

homogeneidad: grado en que una propiedad o sustancia estd distribuida uniformemente en
un material; depende del tamafio de unidades en consideracion. Asi, una mezcla de dos
minerales puede no ser homogénea a nivel atdémico o molecular; pero si a nivel
macroscopico.

lote: cantidad de material de composicion similar, extraido o fabricado bajo las mismas
condiciones y dentro de un determinado periodo, cuyas caracteristicas estan bajo estudio
(en el muestreo de productos industriales, lote se usa como sinéonimo de poblacion o
universo).

muestra: porcion de una poblacion, universo o lote, formada por uno o varios especimenes.

muestra representativa; muestra compuesta: conjunto de especimenes mezclados de tal
manera que formen una muestra homogénea y cuyas caracteristicas sean equivalentes a las
del lote o poblacion bajo estudio.

muestra de laboratorio: parte de la muestra representativa reducida, en cantidad suficiente
para realizar las mediciones de las propiedades fisicas y quimicas de interés. (Cuando no se
realizan determinaciones fisicas, como granulometria, &ngulo de reposo, densidad aparente,
etc., sino Unicamente determinaciones analiticas, la muestra de laboratorio y la muestra de
analisis son equivalentes).

muestra representativa reducida: fraccion de la muestra representativa obtenida por
reduccion.

muestra de analisis: parte de la muestra de laboratorio molida a un tamafio de particula
adecuado para realizar las determinaciones analiticas de interés.
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muestra piloto: conjunto de especimenes extraidos de una poblacion o lote, con el objeto de
analizarse individualmente para hacer una estimacion preliminar de algin pardmetro
desconocido de la poblacion.

muestreo: proceso consistente en la extraccion de una fraccion de una poblacion,
suficientemente representativa de ésta para un propdsito definido.

muestreo aleatorio; muestreo aleatorio simple; muestreo aleatorio irrestricto:

técnica de muestreo caracterizada porque todos los elementos de la poblaciéon tienen la
misma probabilidad de quedar incluidos en la muestra, o bien, que todas las posibles
muestras tienen la misma probabilidad de ser seleccionadas. Se basa en la seleccion de los
especimenes mediante nlimeros aleatorios.

muestreo sistematico: técnica de muestreo caracterizada por la extraccion de los
especimenes a intervalos regulares de espacio o tiempo (Se le puede dar cierta aleatoriedad,
si el espécimen inicial se selecciona al azar).

poblacion; universo: términos genéricos que denotan cualquier coleccion finita o infinita de
objetos o eventos individuales en su concepto mas amplio; conjunto definido por alguna
propiedad distintiva.

poblacion finita; conjunto de objetos o eventos que se pueden distinguir perfectamente
entre si y que pueden enumerarse teniendo esta enumeracion un final.

poblacion infinita o poblacion indefinida: conjunto de objetos o eventos en que los
elementos no pueden distinguirse perfectamente o bien que al enumerarse esta enumeracion
no tenga fin o que resulte demasiado grande para fines practicos.

porcion de andlisis: fraccion de la muestra de analisis, en cantidad suficiente para realizar
una determinacion sencilla de una propiedad de interés.

producto a granel: material no envasado que puede estar contenido en recipientes con
capacidad superior a 200 kg 6 200 1, normalmente utilizados para su almacenamiento o
transporte (tanques de almacenamiento, camiones, pipas, carros tanque, furgones, gondolas,
barcos, barcazas, etc).

producto envasado: material contenido en recipientes con capacidad hasta 200 kg 6 200 1,
utilizados para su comercializacion (frascos, botellas, sacos, cufietes, tambores, etc).

reduccion: proceso por medio del cual se prepara una o varias submuestras, a partir de una
muestra.

submuestra: fraccion obtenida de una muestra. Una muestra de laboratorio es una
submuestra de una muestra representativa reducida.
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unidad de envase: forma fisica del envase en que se presenta el producto (frasco, botellas,
garrafones, latas, paquetes, cajas, sacos, cufietes, tambores ...). No se consideran unidades
de envase los recipientes utilizados para almacenar o transportar productos a granel.

unidad de producto; unidad de muestreo: para producto envasado, la cantidad de producto
contenida en un envase. Para material a granel, una tonelada métrica.

3 SIMBOLOS

E: error maximo permisible entre el estimado que se va a hacer, a partir de la muestra, y el
resultado que se obtendria si se inspeccionaran todas las unidades de la poblacion o lote.

e = E/x error de muestreo permisible expresado como fraccion o porcentaje
del promedio.

u m ; media de la poblacion, o valor esperado del parametro x, que resulta de inspeccionar
todas las unidades de la poblacion (Por lo general la media se desconoce y resulta
impractico determinarla, por lo que se estima a partir de una muestra).
X =2 xi : estimado de , p a partir de la muestra.
n

N: tamano del lote o poblacion; nimero total de unidades de muestreo o producto.

n : tamafo de la muestra; nimero de unidades de muestreo sujetas a inspeccion

n alfa  :tamafio de muestra para poblacion infinita
fm = nalfa : factor de muestreo; relacion entre el tamafio de muestra para
N

poblacion infinita y el tamafio del lote o poblacion:

[ x : desviacion estandar del parametro x en la poblacion que resulta de inspeccionar todas
las unidades.

S X 2  xi-x)2)%
n-1

cv = ITx : coeficiente de variacion o desviacion estandar relativa del parametro
u  xen lapoblacion.
Ccv =

Sx: estimado de CV, a partir de la muestra.
X
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z : factor de probabilidad de la distribucion normal que depende del nivel de confianza (1 -
alfa).

t : factor de probabilidad de la distribucion t de Student que depende del nivel de confianza
(1-T)y de los grados de libertad.

T: nivel de significancia de la estimacion. Probabilidad de rechazar una hipdtesis verdadera.
A la probabilidad complementaria (1 - alfa) de aceptar una hipdtesis cuando es verdadera se
le llama nivel de confianza.

4 BIBLIOGRAFIA

4.1  Natrella, M. G. Experimental Statistics. United States Departament of Commerce.
NBS. 1963.

4.2 Kratochvil, B., and Taylor, J. K. Sampling for Chemical Analysis.
Chemtech. September 1982. P. 564-570.

4.3  Kratochvil, B., and Taylor, J. K. Considerations and Importance of Sampling in
Chemical Analysis. Analytical Chemistry Vol. 3. No. 8 July 1981, p. 924 A - 938 A.

44  ANSI/ASTM E 300-73 Standard Recommended Practice for Sampling Industrial
Chemicals.
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PROCEDIMIENTO DE MUESTREO DETERMINACION DEL TAMANO DE
MUESTRA

PARTE 2

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta parte de la norma establece las bases para determinar el tamafio de muestra que es

necesario obtener cuando se desea inferir sobre algun paradmetro de una poblacion dada.

2 REFERENCIAS

2.1 NMX-Y-035 Parte 1 - Liquidos, polvos y granulos - Procedimiento
de muestreo - Nomenclatura, definiciones y simbolos.

3 PROCEDIMIENTO

3.1 Poblaciones con variancia conocida

3.1.1 Fijar el nivel de confianza (1 - T) al cual se desea hacer la estimacion y el error
maximo permisible (ver nota 4.1).

3.1.2 Si la poblacién es infinita o se desconoce si lo es, aplicar la ecuacion siguiente,
aproximando por exceso al entero mas cercano (ver notas 4.2 y 4.3) y continuar en
3.3.

nalfa = z2 (1 - alfa) I" x2
E2
NOTA 1: El valor de z (1 - T) a R grados de libertad es igual al de t (1 - T) y puede

obtenerse de las tablas 1y 2.

NOTA 2: En la tabla 3 se presentan algunas variaciones tipicas para algunos productos
y pardmetros.

3.2  Poblaciones con variancia desconocida
3.2.1 Obtener una muestra piloto seleccionando aleatoriamente 10 o mas especimenes de

la poblacion Evaluar en cada espécimen las propiedades o parametros requeridos y
obtener, para cada uno de ellos, la
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n
z
X = 1 = 1 x1
n
n _
> x1 - X)2
s” = 1 = 1
n 1

3.2.2 Calcular utilizando el proceso iterativo descrito de 3.2.3 a 3.2.5, el tamafio de
muestra, con la ecuacion siguiente (ver notas 4.2 y 4.4).
n alfa = (1 - alfa) s’ X
E2
3.2.3 Obtener de la tabla 2, el valor de t(1 - T) para R grados de libertad, sustituir este
valor en la ecuacion 3.2.2 y obtener n R.
3.2.5 Repetir el paso 3.2.4 hasta obtener un valor constante de n R y continuar en 3.3.
33 Correccion por tamafio de muestra
3.3.1 Con el tamafio de muestra para poblacion infinita (n R) obtenido segiin 3.1 6 3.2 y
el tamafio de la poblacion N, determinar el factor de muestreo (fm) de acuerdo con la
ecuacion:
fm = n alfa
N
3.3.2 Si el factor de muestreo es menor o igual a 0.05, no es necesario efectuar ninguna

333

334

correccion y el tamafio de muestra para poblacion finita (n) es igual al obtenido para
poblacion infinita (n R).

Si el factor de muestreo es mayor a 0.05, es necesario corregir el tamafio de muestra
con la ecuacion siguiente:

n = n alfa
1+1(nalfa—1)
N

El valor de n calculado corresponde al tamafio de muestra para poblacion finita.
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4 NOTAS AL PROCEDIMIENTO

4.1  No existen criterios para fijar el nivel de confianza, esto depende del riesgo que se
acepte al realizar la estimacion. Los niveles de confianza mds usuales son: 0.90, 0.95 y
0.99; aunque el mas recomendable es el segundo. En la tabla 1 se presentan las
probabilidades de que el error de estimacion exceda al maximo permisible para cada nivel
de confianza.

4.2 Se puede sustituir s X o0 Sx por CV (coeficiente de variacion = s x/x o Sx/x relativo
(e = E/x como porcentaje. Esta sustitucion conviene hacerse cuando la desviacion estdndar
no es constante, sino una funcién del promedio.

4.3  Si se tienen varios parametros a evaluar y éstos tienen diferente variabilidad, se
recomienda utilizar el que tenga mayor variancia para determinar el tamafio de muestra; ya
que asi la estimacion de los demas parametros tendrd un error menor al maximo permisible.

4.4  El proceso iterativo es necesario debido a que, en la ecuacion descrita en 3.2.2, se
tienen dos incognitas: n R, que es el valor que se desea calcular, y t(1 - R), que depende del
numero de grados de libertad y, por lo tanto, de n R.

5 BIBLIOGRAFIA

5.1  Natrella, M. G. Experimental Statistics. United States Department of Commerce.
NBS. 1963.

5.2 Kratochvil, B., and Taylor, J. K. Sampling for Chemical Analysis. Chemtech.
September 1982. P. 564-570.

5.3  Kratochvil, B., and Taylor, J. K. Considerations and Importance of Sampling in
Chemical Analysis. Analytical Chemistry, Vol. 3. No. 8 July 1981. p. 924 A - 938
A.

54  ANSI/ASTM E 300-73 Standard Recommended Practice for Sampling Industrial
Chemicals.
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TABLA 1 DISTRIBUCION NORMAL. VALORES DE Z CORRESPONDIENTES A UN
NIVEL DE CONFIANZA DE 1 - T (DOS COLAS)

Nivel de confianza Factor Probabilidad de que el error exceda el maximo
1 —alfa Z(1 —alfa) permisible E
0.80 1.28 len5
0.90 1.65 lenl0
0.95 1.96 1 en 20
0.98 2.33 1 en 50
0.99 2.58 1 en 100
0.998 3.09 1 en 500
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TABLA 2 DISTRIBUCION T. VALORES DE T PARA UN NIVEL DE CONFIANZA (1
-T) Y (N - 1) GRADOS DE LIBERTAD (DOS COLAS).

Tabla 2.- Distribucifin t. WValores de t para un nivel de confian
za (1 -0%) v (n - 1) grados de libertad (dos colas)

GRADOE DE HIVEL DE CONFIANZA (1 -}
LIBERTAD (n-1} U.Bu 0. 50 0. . . .398
1 3.08 6.31 12.70 31,80 63,70 31lg.30
2 1.89 2.92 4.30 6,97 9.83 22.30
3 1.64 2.35 3,18 4 .54 5.84 10.20
4 1.53 2.132 2,78 31,75 4.60 7.17
5 1.48 2,02 2,57 3.37 4.03 5.8%9
6 1,44 1,94 2.45 3.14 i.11 5.21
7 1.42 1.590 2,37 3.00 3,50 4.79
g 1.40 1.86 2,31 2.580 3,36 4.50
9 1,38 1.83 2.26 2.82 3.25 4.30
10 1.37 1.81 2.23 2.76 3.17 4.14
11 1.36 1.8B0 2,20 2,72 3.11 4.03
12 1.36 1,78 2,18 2.68 3,06 3,93
13 1.35 1,77 2,186 2.65 .01 3.85
14 1,35 1.76 2.15 2.62 2,98 3.78
15 1,34 1.75 2,13 2.60 2.95 3.73
16 1.34 1.75 2,12 2,58 2,92 3.69
17 1.33 1,74 2,11 2.57 2.90 3.65
18 1.33 1.73 2,10 2.55 2.88 3.81
19 1,33 1.73 2.09 2.54 2,86 3.58
20 1,33 1.73 2.09 2.53 2.85 3.55
22 1.32 1.72 2.07 2.51 2.82 3,51
24 1.32 1.71 2,06 2.49 2.80 3.47
286 1.32 1.71 2,06 2.48 2.78 3,44
28 1.31 1.70 2,05 2.47 2.76 3.41
30 1,31 1.70 2.04 2.46 2,75 3,39
40 1.30 1.68 2.02 2.42 2,70 3,31
50 1.30 l1.68 2.01 2,40 2,68 3.26
100 1.29 1.66 1.98 2,37 2.62 3.17
200 1.29 1.65 1.97 2,35 2.60 3,13
1.28 1.65 1,96 2,33 2,58 3,09
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Tabla 3 ESTADISTICOS POR PARAMETROS PARA DETERMINAR EL TAMANO

DE MUESTRA.
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PROCEDIMIENTO DE MUESTREO SELECCION DE ESPECIMENES
PARTE 3

OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta parte de la norma proporciona las bases para seleccionar los especimenes, una vez que
se ha determinado la cantidad de éstos que conformaran la muestra.

2 REFERENCIAS

NMX-Y-035 Parte 1 - Liquidos, polvos y granulos - Procedimiento de
muestreo - Nomenclatura, definiciones y simbolos.

NMX-Y-035 Parte 2 - Liquidos, polvos y granulos - Procedimiento de
muestreo - Determinacion del tamafo de muestra.

3 PROCEDIMIENTO (VER NOTA 4.1)

3.1 Muestreo aleatorio

3.1.1 Aumerar hipotéticamente los elementos que componen el lote o poblacion que se
desea muestrear (ver nota 4.2).

3.1.2 Obtener de la tabla 1 los nimeros de tantos elementos como haya resultado el
tamafio de muestra, mismos que deben considerarse en la extraccion de especimenes
para conformar la muestra representativa del lote (ver apéndice A para el manejo de
la tabla 1).

3.2 Muestreo sistematico

3.2.1 Numerar hipotéticamente los elementos que componen el lote o poblacion que se
desea muestrear (ver 4.2).

3.2.2 Determinar la razon de muestreo r con la ecuacion siguiente:

R = N
n
en donde:

= es la razon de muestreo
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N = es el tamafio de la poblacion

es el tamaifio de la muestra

=
Il

3.3.3 Seleccionar aleatoriamente un numero menor o igual a r, el cual seria el primer
espécimen de la muestra.

3.3.4 Determinar cada uno de los siguientes especimenes de la muestra, sumandole al
anterior la razon de muestreo r, hasta obtener el tamafio demuestra determinado.

4 NOTAS AL PROCEDIMIENTO

4.1  Debe utilizarse, siempre que sea posible, el muestreo aleatorio. Sin embargo, en
algunos casos, como liquidos y solidos a granel o en movimiento, debido a la
dificultad fisica o los altos costos de realizacion del muestreo aleatorio, conviene
hacerlo en forma sistematica.

4.2  En producto envasado, a cada envase le corresponderd un numero. En producto a
granel en movimiento, se pueden numerar los elementos en base a la cantidad de
producto por periodo de tiempo.

5 BIBLIOGRAFIA

5.1  Natrella, M. G. Experimental Statistics. United States, Department of Commerce.
NBS. 1963.

5.2 Kratochvil, B., and Taylor, J. K. Sampling for Chemical Analysis.
Chemtech. September 1982. p. 564-570.

5.3  ANSI/ASTM E 300-73. Standard Recommended Practice for Sampling Industrial
Chemicals.

LIQUIDOS, POLVOS Y GRANULOS - Procedimiento de muestreo-- Seleccion de
especimenes.



NMX-Y-035-1988

TABLA 1 NUMEROS ALEATORIOS
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APENDICE A
USO DE LAS TABLAS DE NUMEROS ALEATORIOS

A.1  Determinar la cantidad de niumeros aleatorios (n o nT) que se deben extraer de la
tabla (tamafio de la muestra), asi como la cantidad de digitos que debe tener cada niumero
de acuerdo con el tamafio de la poblacion.

A.2  Escoger en la tabla un punto de inicio cualquiera para la seleccion de los niimeros
aleatorios.

A.3  Elegir arbitrariamente una direccidon para leer las tablas (ascendente, descendente,
izquierda a derecha o derecha a izquierda).

A.4  Partiendo del punto de inicio y siguiendo la direccion fijada, leer y anotar tantos
numeros como el tamafio de muestra, que sean menores o igual al tamafio de la poblacién
(N) conforme vayan apareciendo (eliminar los nimeros que se repitan y los que excedan el
tamano de N).
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PROCEDIMIENTO DE MUESTREO - EXTRACCION DE ESPECIMENES
PARTE 4

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta parte de la norma proporciona los procedimientos que deben utilizarse para la
extraccion de los especimenes y la preparacion de la muestra representativa.

2 REFERENCIAS

NMX-Y-035 Parte 1 - Liquidos, polvos y granulos - Procedimiento de
muestreo - Nomenclatura, definiciones y simbolos.

NMX-Y-035 Parte 2 - Liquidos, polvos y granulos - Procedimiento de
muestreo - Determinacion del tamafio de muestra.

NMX-Y-035 Parte 3 - Liquidos, polvos y granulos - Procedimiento de
muestreo - Seleccion de especimenes.
3 APARATOS Y EQUIPO
Los aparatos y equipos empleados en el muestreo pueden ser de diversos disefios y
materiales con tal de que, con ellos, sea posible tomar los especimenes en la forma indicada
en el procedimiento. En lineas generales, deben cumplir con los requisitos siguientes:
Que no se corroan en el medio del producto en que se van a usar
Tener el tamafio conveniente
Ser suficientemente resistentes
Estar limpios, secos y en buen estado
En ninguna forma deben poder contaminar la muestra.
3.1  Paraliquidos en reposo y en movimiento
3.1.1 Recipientes apropiados
3.1.2  Sonda para liquidos (ver figura 1 a)

3.1.3 Frasco muestreador para liquidos (ver figura 1 b)

3.1.4 Pipetas
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3.1.5 Equipos especiales: manuales, semiautomaticos y/o automaticos.
3.2 Parapolvos y granulos envasados o a granel

3.2.1 Recipientes apropiados

3.2.2 Sonda para sélidos (ver figura 2)

3.2.3 Copa para productos en bandas transportadoras (ver figura 3).
3.2.4 Pala

3.2.5 Equipos especiales: manuales, semiautomaticos y/o automaticos.

4 CONSIDERACIONES GENERALES
4.1 Sobre el lugar y momento del muestreo

El muestreo puede efectuarse en el lugar y momento acordados entre comprador y
vendedor.

Con el propésito de eliminar dificultades insuperables en el muestreo de productos a granel,
en cantidades superiores a 50 toneladas, y para disminuir costos y poder obtener una
muestra verdaderamente representativa, es conveniente efectuar el muestreo en el momento
de carga o descarga del producto.

4.2  Sobre la seguridad

De acuerdo con las caracteristicas particulares de cada producto, debe usarse el equipo de
seguridad conveniente y observarse los procedimientos y medidas de seguridad mas
apropiados.

4.3 Sobre la uniformidad y segregacion

En todos los casos, especialmente en el caso de polvos y granulos a granel, es conveniente
tomar una muestra previa al azar, con el fin de tener una idea del grado de uniformidad del
producto y determinar si hay segregacion. Si la heterogeneidad o la segregacion no son
criticas, se puede proceder al muestreo tomando las precauciones logicas del caso.

4.4  Sobre medidas de caracter particular

4.4.1 En el caso de productos liquidos que se muestrean a temperatura diferente a la
ambiente, el equipo de muestreo debe mantenerse sumergido durante el tiempo
necesario para que alcance la misma temperatura que el producto. Si el liquido esta
en movimiento, los ductos y accesorios del sistema de muestreo deben estar



NMX-Y-035-1988

debidamente aislados o disponer de un sistema adecuado de calentamiento o
refrigeracion.

4.4.2 Al muestrear liquidos, si se hace en forma continua, el ajuste del caudal debe
hacerse al comenzar la transferencia y no debe cambiarse durante el periodo de toma de
muestra. Si se hace a intervalos regulares, debe drenarse el sistema cada vez, durante un
tiempo que asegure la toma de muestra fluyendo por la linea principal.

4.4.3 Con base en las propiedades de cada producto en particular, debe tomarse una serie
de medidas especificas, las cuales pueden venir explicitas en la norma de calidad
correspondiente o bien desprenderse logicamente de las caracteristicas propias del
producto.

4.5  Sobre el personal

Es condicion indispensable, para lograr un buen muestreo, que las personas encargadas de
ello conozcan el procedimiento y estén lo suficientemente entrenadas.

5 PROCEDIMIENTO
5.1 Materiales solidos (polvos y granulos)
5.1.1 Envasados

5.1.1.1 Colocar el saco, de donde se va a extraer el espécimen, horizontalmente,
introducir la sonda muestreadora (ver figura 2 y 4) en forma diagonal dentro del saco
seleccionado, cuidando que las ranuras del tubo exterior estén orientadas hacia arriba y
obstruidas por el tubo interior. Hacer girar el tubo interior, para permitir que el material
penetre en la sonda; girar nuevamente para cubrir las ranuras del tubo exterior y extraer la
sonda.

5.1.1.2 Descargar el contenido de la sonda en un recipiente apropiado y repetir la
operacion en los sacos que sean necesarios hasta completar el numero de especimenes
determinados en la Parte 2 de esta norma.

5.1.2 A granel

5.1.2.1 En reposo

De acuerdo con el lugar en que esté contenido el material se pueden utilizar los
procedimientos siguientes:

5.1.2.1.1 En furgones o camiones
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Dividir la superficie de cada furgdén o camién del embarque en diez secciones de acuerdo
con la figura 5 y realizar la extraccion de especimenes de acuerdo a las siguientes
alternativas:

a) Si el tamafio de muestra (n) es mayor o igual al total de secciones de los furgones o
camiones del embarque. Extraer un espécimen de cada una de las 10 secciones de
cada camion o furgdn, introduciendo verticalmente la sonda para muestreo a granel
(figura 2) cerrada, hasta que toque el fondo del transporte o bien hasta que solo
quede fuera del material la parte necesaria para su manipulacion. Girar el tubo
interior para permitir la penetracion del material en la sonda, girar nuevamente para
cerrar las ranuras y extraer la sonda.

b) Si el tamafo de muestra (n) es menor al total de secciones de los furgones o
camiones del embarque. Seleccionar las secciones a muestrear en base a nimeros
aleatorios (ver Apéndice A de la parte 3 de esta norma) y extraer los especimenes en
tales secciones segun lo indicado en el parrafo anterior.

- Descargar el contenido de la sonda en un recipiente de tamafio apropiado de cada
una de las extracciones realizadas segin a) o b) anteriores.

5.1.2.1.2 Material formando pilas conicas.- Dividir la superficie en diez secciones de
acuerdo con la figura 6 a y extraer los especimenes de acuerdo a 5.1.2.1.1 a) o b).

5.1.2.1.3 Material formando pilas semiconicas.- Dividir la superficie en seis secciones
de acuerdo con la figura 6 b y extraer los especimenes de acuerdo a 5.1.2.1.1 a) o b).

5.1.2.2 En movimiento (banda transportadora)

La extracciéon de especimenes en una banda transportadora en movimiento, se puede
realizar ya sea en un lugar intermedio de la misma o bien en el extremo final donde se
produzca una caida.

5.1.2.2.1 En un lugar intermedio de la banda.- Se pueden utilizar dos procedimientos:

a) Utilizando un cucharén muestreador o pala.- Realizar un corte transversal en el
material, de manera que, con un solo movimiento, se obtenga una cantidad
aproximada de las tres cuartas partes de la capacidad del muestreador (ver figura 7).
Repetir esta operacion tantas veces como haya resultado el tamafio de la muestra y
en base a la frecuencia previamente establecida.

b) Utilizando una copa muestreadora.- Colocar la copa muestreadora en posicion
opuesta al movimiento de la banda permitiendo que penetre el material a muestrear.
Repetir esta operacion tantas veces como haya resultado el tamafio de la muestra y
en base a la frecuencia previamente establecida.
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NOTA: Si se utiliza copa muestreadora, ésta debe ser de un tamafio lo mas cercano al
ancho de la banda.

Descargar el contenido del cucharén o copa, segiin procedimiento seleccionado (a o b),
tomando en cada extraccion, en un recipiente de tamafio apropiado.

5.1.2.2.2 En un lugar donde se produzca una caida de material.

Utilizando copa muestreadora.- Introducir la copa muestreadora en la caida del material de
tal manera que corte toda la cortina en un s6lo movimiento y a una velocidad tal, que la
copa llene aproximadamente en sus tres cuartas partes (Figura 8).

Repetir la operacion anterior tantas veces como haya resultado el tamafio de muestra y en
base a la frecuencia previamente establecida.

Descargar el contenido de la copa, tomada en cada extraccidn, en un recipiente de tamano
apropiado.

5.2 Materiales liquidos

5.2.1 Envasados

Homogeneizar perfectamente el liquido del envase e inmediatamente introducir el tubo
muestreador para liquidos (ver figura 1 a), verticalmente.

Dejar que se llene parcialmente, obturar el orificio superior y extraerlo. Rotar el
muestreador en posicion horizontal de manera que se humedezcan las paredes internas y
desechar la porcion extraida.

Hacer una segunda extraccion sumergiendo el muestreador cerca del fondo del envase.
Depositar el contenido en un recipiente apropiado y repetir la operacion en los envases que
sea necesario hasta completar el nimero necesario de especimenes (tamafo de muestra).

5.2.2 A granel
5221 En reposo

Si se tiene la plena seguridad de que el liquido es perfectamente homogéneo, o bien si
existe la forma de homogeneizarlo, puede extraerse un solo espécimen del recipiente en que
se encuentre. En caso contrario, extraer los especimenes de acuerdo con la forma del
recipiente.

52.2.1.1 Recipientes de seccion horizontal constante.- Dividir la altura del liquido en
tres partes y extraer 3 especimenes de la parte media del tercio superior, 4 de la parte media
del tercio central y 3 de la parte media del tercio inferior; con el procedimiento siguiente:

Introducir el frasco muestreador (ver figura 1 b) cerrado, en el recipiente, a la profundidad
deseada. Accionar el mecanismo de apertura del frasco, dejarlo llenar y extraerlo.
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Transferir los especimenes a un recipiente de tamafio apropiado.
NOTA: Si el liquido a muestrear esta a una temperatura diferente a la ambiente, dejar
cerrado el frasco muestreador hasta que su temperatura se estabilice y entonces

accionar el mecanismo de apertura.

522.1.2 Recipientes cilindricos horizontales.- Extraer los especimenes de acuerdo a
la tabla 1 y siguiendo el procedimiento descrito en 5.2.2.1.1.

52213 Recipientes con varios compartimientos.- Extraer los especimenes de cada
compartimiento de acuerdo a su forma y al procedimiento descrito en 5.2.2.1.1.

5222 En movimiento
Para la extraccion de especimenes de liquidos en movimiento, ya sea durante la carga o
descarga de carros tanque o bien en una linea de proceso, se recomienda aplicar el siguiente

procedimiento:

a) Primeramente se debe contar con una linea de muestreo (ver figura 9 a) conectada a
las lineas de proceso o de carga - descarga.

NOTA: Para el caso especifico de muestreo de amoniaco liquido, el arreglo de la
linea de muestreo se presentan en la figura 9 b.

b) Para la toma de cada espécimen debe usarse un recipiente de 500 cm’ de polietileno,
provisto de tapon. Los pasos a llevar a cabo durante el muestreo son:

- Colocar la botella en la descarga del tubo de muestreo
- Abrir totalmente la valvula de compuerta, mas proxima a la linea de proceso.
- Abrir un poco la valvula de desecho de material y dejar purgando la linea.

- Abrir lentamente la valvula de muestreo para colectar 150-200 cm’ de muestra y
cerrar tanto la valvula de muestreo como las de compuerta y de desecho de material.

c) Colocar en un recipiente de tamafio adecuado 100 cm’ de muestra, medidos con
probeta.
d) Repetir lo indicado (b - ¢) tantas veces como haya resultado el tamafio de muestra.

5.3  Preparacion de la muestra representativa

Preparar la muestra representativa colocando todos los especimenes muestreados en un
recipiente de tamafio y caracteristicas adecuadas. Mezclar el composito resultante para
lograr que sea lo mas homogéneo posible.
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TABLA 1 ESPECIMENES
HORIZONTALES.

Third

A  EXTRAER EN RECIPIENTES CILINDRICOS

Profundidad del liquido

Nivel de muestreo % Didmetro sobre

Muestra compuesta Numero de

% diametro el fondo. especimenes
Superior Media Baja Superior Media Baja
100 80 50 20 3 4 3
90 75 50 20 3 4 3
90 70 50 20 2 5 3
70 50 20 1 5 4
60 40 20 5 5
50 200 4 6
40 20 10
30 15 10
20 10 10
10 5 10
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LIQUIDOS,POLVOS Y GRANULOS - Procedimiento de muestreo - Extraccion de
especimenes.
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LIQUIDOS, POLVOS Y GRANULOS - Procedimiento de muestreo - Extraccién de
especimenes.
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LIQUIDOS, POLVOS Y GRANULOS - Procedimiento de muestreo - Extraccién de
especimenes.
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LIQUIDOS, POLVOS Y GRANULOS - Procedimiento de muestreo - Extraccién de
especimenes.
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LIQUIDOS, POLVOS Y GRANULOS - Procedimiento de muestreo - Extraccién de
especimenes.
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LIQUIDOS, POLVOS Y GRANULOS - Procedimiento de muestreo - Extraccién de
especimenes.
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LIQUIDOS, POLVOS Y GRANULOS - Procedimiento de muestreo - Extraccién de
especimenes.
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LIQUIDOS, POLVOS Y GRANULOS - Procedimiento de muestreo - Extraccién de
especimenes.
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PROCEDIMIENTO DE MUESTREO - REDUCCION DE MUESTRAS
PARTE 5

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta parte de la norma proporciona dos procedimientos para la reducciéon de muestras
presentadas en forma de polvos y granulos, de tal manera que conserven Ila
representatividad y puedan ser utilizadas para andlisis.

El método puede aplicarse a la division de muestras en submuestras igualmente
representativas.

2 REFERENCIAS

NMX-Y-035 Parte 1 - Liquidos, polvos y granulos - Procedimiento
de muestreo - Nomenclatura, definiciones y simbolos.

NMX-Y-035 Parte 2 - Liquidos, polvos y granulos - Procedimiento
de muestreo - Determinacion del tamafno de muestra.

NMX-Y-035 Parte 3 - Liquidos, polvos y granulos - Procedimiento
de muestreo - Seleccion de especimenes.

NMX-Y-035 Parte 4 - Liquidos, polvos y granulos - Procedimiento
de muestreo - Extraccion de especimenes.

3 PRINCIPIO
El método se basa en la realizacion de participaciones sucesivas de la muestra hasta
obtener el tamafio deseado; ya sea mediante un fraccionador que la divide en dos
partes, o por procedimiento manual.

4 APARATOS

4.1 Fraccionador de ranura (figura 1 b)

Consiste de una estructura con doce canales o ranuras dirigidas alternadamente a lados

opuestos, de manera que la muestra descargue en dos recipientes en cantidades
aproximadamente iguales.

4.2 Pala
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Debe ser de un ancho lo mas cercano posible al largo del fraccionador, si se utiliza este
procedimiento.

5 PROCEDIMIENTO
5.1 Fraccionador (ver figura 1 b)
De acuerdo con el tamafio de la muestra, utilizar 5.1.1 6 5.1.2.

5.1.1 Muestras menores a la capacidad del fraccionador

5.1.1.1 Colocar el fraccionador (4.1) sobre una superficie plana y lisa y los
recipientes debajo de éste.

5.1.1.2 Homogeneizar la muestra perfectamente (ver nota 6.1)

Llenar la pala (4.2) con muestra y vaciarla sobre el fraccionador, de manera que se forme
una cortina delgada de material que caiga verticalmente en el centro y se distribuya lo mas
uniforme posible hacia ambos lados. Repetir esta operacion hasta que la muestra haya
pasado completamente.

5.1.1.3 Desechar una de la dos porciones (ver nota 6.2), y, con la otra, aplicar los
pasos 5.1.1.1 y 5.1.1.2.

5.1.1.4 Repetir las operaciones anteriores hasta obtener la muestra representativa
reducida siguiente, segun el uso que se vaya a dar.

a) Para el caso de control de calidad se debe obtener una muestra que sea suficiente
para el analisis por triplicado de los parametros especificados en la norma de calidad
del material de que se trata.

b) Para el caso de certificacion de calidad o de reclamacion se debe obtener una
muestra que sea suficiente para realizar cuatro veces el analisis por triplicado de los
parametros especificados en la norma de calidad respectiva y de otros que se estén
cuestionando.

c) Para el caso de pruebas especiales o de evaluacion de un material a nivel planta
piloto, se debe obtener una muestra suficiente para efectuar la prueba.

NOTAS: Las muestras representativas reducidas a) y c) equivalen a las muestras de
laboratorio.
5.1.1.5 Para obtener la muestra de laboratorio, en el caso de certificacion o

reclamacion, dividir en cuatro porciones la muestra representativo reducida,
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usando el Fraccionador. Cada porcion se denomina como muestra de
laboratorio (ver nota 6.5).

Guardar las muestras obtenidas en recipientes limpios, cerrar perfectamente
e identificarlos.

Muestras mayores a la capacidad del fraccionador

Dividir la muestra en porciones iguales en tamafio a la capacidad del
fraccionador.

Proceder como se indica en 5.1.1.1 y 5.1.1.2 con cada una de las porciones
en que se dividio la muestra; desechando, en cada caso, una porcion y
conservando la otra.

Mezclar perfectamente las porciones conservadas y repetir los pasos 5.1.2.1
y 5.1.2.2 las veces que sea necesario hasta tener una muestra menor a la
capacidad del fraccionador.

Una vez que la muestra sea menor a la capacidad del fraccionador, proceder
como en 5.1.1.

Técnica manual (ver figura 1 a)
Colocar la muestra sobre una superficie lisa, limpia y seca.
Homogeneizar perfectamente con la pala (4.2) y formar un cono.

Aplanar el vértice del cono y dividir la muestra en cuatro porciones iguales por
medio de dos didmetros perpendiculares.

Remover y desechar dos porciones opuestas, dejando limpia la superficie en ambos
espacios (ver nota 6.2).

Mezclar las dos porciones restantes y repetir los paso 5.2.1 a 5.2.3 hasta obtener la
muestra representativa de acuerdo a 5.1.1.4, seglin el uso que se vaya a dar.

Para obtener la muestra de laboratorio, en el caso de certificacion o reclamacion,
dividir en cuatro porciones la muestra representativa reducida, segun 5.2.1 y 5.2.2.
Cada porcidn se denomina muestra de laboratorio (ver nota 6.5).

Guardar las muestras obtenidas en recipientes limpios, cerrar perfectamente e
identificarlas.
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NOTAS AL PROCEDIMIENTO

Si se requiere mezclar la muestra para su homogeneizacion antes de reducirla o
dividirla; esto se puede realizar haciéndola pasar tres o mds veces por el
fraccionador y mezclando las fracciones obtenidas en cada caso.

Si se desea dividir la muestra en submuestras, se puede seguir cualquiera de las
técnicas (5.1 6 5.2) con la diferencia de que no se debe desechar ninguna porcion,

sino utilizarlas para su division por separado.

Es necesario que los aparatos a usar estén limpios y secos para evitar la
contaminacion de la muestra.

Todas las operaciones deben realizarse lo mas rapidamente posible para evitar la
alteracion de la humedad de la muestra.

La distribucion de las cuatro muestras de laboratorio es como sigue: una para el
comprador, otra para el caso de terceria y dos para el vendedor del material.
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LIQUIDOS, POLVOS Y GRANULOS - Procedimiento de muestreo - Reduccion de
muestras.

EZ=®

#)-REDUTTON BE Ill.i.'!-ﬂili
FIGURA 1 - Reduccidn de myesiros compuesios por divisidn momnl o
conun redutiod o




NMX-Y-035-1988

PROCEDIMIENTO DE MUESTREO INFORME DEL MUESTREO

PARTE 6

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta parte de la norma establece la informacion que debe ser cubierta en la elaboracion de

un informe de muestreo.

2 REFERENCIAS

NMX-Y-035

NMX-Y-035

NMX-Y-035

NMX-Y-035

NMX-Y-035

Parte 1 - Liquidos, polvos y granulos - Procedimiento
de muestreo - Nomenclatura, definiciones y simbolos.

Parte 2 - Liquidos, polvos y granulos - Procedimiento
de muestreo - Determinacion del tamafio de muestra.

Parte 3 - Liquidos, polvos y granulos - Procedimiento
de muestreo - Seleccion de especimenes.

Parte 4 - Liquidos, polvos y granulos - Procedimiento
de muestreo - Extraccion de especimenes.

Parte 5 - Liquidos, polvos y granulos - Procedimiento
de muestreo - Reduccion de muestras.

3 INFORMACION ESENCIAL

a) Objeto o causa del muestreo
b) Producto muestreado

Nombre o descripcion

Estado fisico

Presentacion (a granel o envasado; tipo y capacidad de los envases, si es el caso).

Cualquier informacién declarada de la composicion, finura, etc.

Identificacion del lote y, si es posible, fecha de  fabricacion o recepcion.

c) Persona que realizé el muestreo

Nombre
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Departamento

Organizacion a la que pertenece

Firma
d) Lugar, fecha y hora del muestreo
e) Plan de muestreo

Cantidad de muestra tomada y su relacion con respecto a la cantidad total del producto.
Numero de especimenes extraidos.

M¢étodos usados para seleccion y extraccion de especimenes
Cualquier observacion hecha durante el muestreo

f) Muestras de laboratorio

Tipo de reduccion de muestra usado

Cantidad y destino de muestras de laboratorio

Envases usados

Numero o codigo de identificacion

Fecha de envio a laboratorio

Informacion adicional para los analistas

g) Razén social y direccion de comprador y vendedor
h) Nombre y firma de los testigos

1) Copia del acta notarial, en caso de muestreo por reclamacion

4 INFORMACION ADICIONAL

Se puede agregar cualquier informacion que se considere relevante.
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