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RESUMEN

El presente trabajo consistira en la creacion de un Laboratorio en el area de
materiales de la FIMCP, con una descripcion clara del manejo y las
caracteristicas de cada uno de los equipos e instrumentos a utilizarse, el cual
nos permita complementar de manera practica colaborando a la parte
didactica en el estudio de los materiales no metdlicos existentes en el
Ecuador, enfocado principalmente a la caracterizacion de las materias primas
utilizadas en la industria de ceramica tradicional, con mira a desarrollar
investigaciones en ceramica avanzada o nanotecnologia de arcillas a través

de los proyectos de investigacion.

El disefio propuesto se desarrolla en dos secciones la primera, que consiste
en el diseno del Laboratorio de Molienda y Almacenamiento como fase previa
para tratar al material de su estado natural a un tamafio mas manejable que
nos permita llevarlo a la siguiente fase que es, la caracterizacion del material
en un Laboratorio con instrumentos de medicidén y analisis, para poder asi

estudiar las propiedades y comportamiento que tienen cada uno de los



materiales no metalicos del pais, ademas, se presenta un lineamiento de
pasos y propuestas a seguir para en un futuro muy cercano poder certificarse

como un laboratorio de calidad bajo normas ISO/IEC 17025.

Se presenta un programa de mantenimiento y calibracion para el perfecto
funcionamiento de los equipos e instrumentos del laboratorio, los ensayos
realizados se respaldan por una guia de procedimientos para cada seccion
del laboratorio y cada analisis que se realice, la misma que estara basada en
las normas ASTM tratando de acoplarlas a nuestras limitaciones técnicas y

de tecnologia.

Como ya existe un primer acercamiento hacia las principales industrias
ceramicas del pais, y teniendo la referencia de las necesidades y
oportunidades que se presenten dentro de este campo, se busca como meta
principal que este Laboratorio, pueda contribuir con analisis certificados y

estandarizados a la industria ecuatoriana.
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INTRODUCCION.

Con la introduccion de la materia de Procesamiento de Ceramicos en la carrera
de Ingenieria Mecanica se creo un interés en desarrollar un laboratorio de
ceramicos que permita estudiar las propiedades y aplicaciones con la finalidad

de investigar mas sobre aquellos nuevos materiales.

Las clases inicialmente se basaron en conocimientos teoricos, relaciondndonos
de manera muy subjetiva con los procesos reales a través de visitas a industrias
de ceramica tradicional y uno que otro laboratorio no certificado de
caracterizacion de materia prima no metdlica, lo cual motivo la idea de crear un
lugar donde aprovechando los conocimientos y la experiencia de los profesores
del area y la capacidad de los estudiantes, se pudiese evaluar de manera

certificada y estudiar con fines investigativos las materias primas no metalicas.

Concientes de que crear un laboratorio no es econdmico ni mucho menos rapido
comenzaron los acuerdos para obtener donaciones, apoyo de la escuela y otros
interesados en el proyecto, fue como se consiguié donaciones de equipos por
parte de la empresa privada, la construccion del area fisica donde funcionaria
una parte del laboratorio se dio por parte de la Facultad de Mecanica, el

financiamiento de equipos e instrumentos es gracias a proyectos de



universidades extranjeras y dinero que se obtuvo gracias a un proyecto semilla

que se gano en el CICYT dirigido por el Ing. Jorge Luis Céardenas.

El Laboratorio de Ceramicos, se constituye de dos secciones, en la primera se
encuentran los equipos de molienda y el area de almacenamiento, donde llegara
el material a ser analizado en su estado natural. La siguiente seccion permitira
conocer las propiedades y caracteristicas con el uso de equipos de analisis
especificos. Ademas, se presenta una guia de practicas para la caracterizacion
de las materias primas siguiendo la norma ASTM 2004 Volumen 15.02 Glass
and Ceramic Whitewares, que nos certifican que el procedimiento realizado en

cada ensayo es el correcto.

Se exponen procedimientos de seguridad para el manejo de los equipos de
molienda basicamente, caracteristicas de cada uno de los equipos que existen
actualmente, asi como una breve descripcion de su funcionamiento, de igual
manera se presenta un plan de mantenimiento preventivo para los equipos de
molienda y uno de calibracion para los instrumentos analiticos, de igual manera
se recomienda pasos que deberian cumplirse para poder acceder a una
acreditacion ISO/IEC 17025, siendo necesario para poder ofrecer el servicio de

un laboratorio certificado en el pais.



1.

CAPITULO 1

CARACTERIZACI(')N DE MATERIALES NO
METALICOS.

Al hablar de materiales No-Metalicos enfocamos un tema
inmensamente grande ya que la variedad existente sobre la faz de la
tierra es muy amplia por esa razon el propdsito de este estudio se
enfocara simplemente en procesos de caracterizacion de materias
primas no-metalicas, utilizadas en la industria ceramica tradicional del

Ecuador, como serian las arcillas, feldespatos, silices, caolines.

La caracterizacion de una materia prima, es la descripcion de aquellas
caracteristicas de la composicidén y estructura en las que se incluyen a
los defectos del material que son significantes para una preparacion
particular, estudio de las propiedades, aplicaciones a nivel industrial y
demas, basicamente al caracterizar un material se crea una ficha

personal Unica, con los datos arrojados por cada uno de los ensayos



realizados en el mismo. Dichos ensayos nos dan a conocer la
mineralogia, reologia y propiedades fisico — quimicas del material

analizado.

Para caracterizar un material es necesario evaluar su composicién y
estructura suficientemente para que el material y sus propiedades
puedan ser reproducidas, hablando de un proceso industrial se podria
decir que;

“Las propiedades de un producto final van a depender de

las caracteristicas iniciales de las materias primas” "

Existen varias etapas en la caracterizacion, por lo que, establecer las
areas de caracterizacion a evaluar es la parte critica y mas dificil, ya

que se debe tomar en cuenta varios aspectos segun Flock ™ como son;

e Debido a los factores econdmicos la caracterizacion mas barata se
realiza primero.
e Cualquier caracterizacibn que no sea necesaria para predecir el

comportamiento de procesamiento deber ser evitada.

* Russell K. Word, American Standard Inc.
MW.M. Flock, Characterization and Process Interactions, Ceramic
Processing before firing.



¢ Informacion de un solo tipo de caracterizacién no es valida.

e Técnicas analiticas instrumentales

¢ Métodos instrumentales proveen medios de caracterizacion rapidos,
reproducibles y relativamente automaticos.

e Mejora continua de limites de deteccion o resolucion

1.1. Descripcion de las Propiedades de Materiales No Metalicos.
Las caracteristicas de un material son parametros que especifican
los aspectos quimicos y fisicos de la:

Composicién.- proporciones de los componentes diferentes
quimica y fisicamente y la estructura.- distribucion espacial,
orientacion y asociaciéon de componentes. Al momento de realizar
una caracterizacién hay que tener claro ciertos conceptos que se
analizaran como son: Particulas, Polvos, Coloide y Aglomerados

duros y débiles.

Propiedades Fisico-Quimicas
Las importantes aplicaciones industriales para la ceramica
tradicional de este grupo de materiales radican en sus propiedades
fisico-quimicas. Dichas propiedades derivan, principalmente, de:

e Su pequeno tamano de particula

¢ Su morfologia laminar



Como consecuencia de estos factores, presentan, por una parte, un
valor elevado del area superficial y, a la vez, la presencia de una

gran cantidad de superficie activa, con enlaces no saturados(5).

Por otra parte, la existencia de carga en las laminas se compensa,
con la entrada en el espacio interlaminar de cationes débilmente
ligados y con estado variable de hidratacion, que pueden ser
intercambiados facilmente mediante la puesta en contacto del
material con una solucidon saturada en otros cationes, a esta
propiedad se la conoce como capacidad de intercambio catiénico y

es también la base de multitud de aplicaciones industriales(5).

Densidad y Estructura De Poros.- el conocimiento de la densidad
de fases ceramicas, particulas, aditivos de procesos y del sistema
en general es importante ya que la capacidad de almacenamiento
de materia prima es directamente dependiente de la densidad, un
cambio en la densidad implica cambios en estructuras de fases,

composicidn quimica, o porosidad del material (5).

Superficie especifica de Area.- La Superficie de area de las
particulas es muy dependiente del tamano y forma, y el contenido

en el rango sub-micron y el de poros finos o fisuras en la superficie.



La superficie especifica o area superficial de un material se define
como el area de la superficie externa mas el area de la superficie
interna (en el caso de que esta exista) de las particulas

constituyentes, por unidad de masa, expresada en m%g.

Capacidad de Intercambio catiénico.- Es wuna propiedad
fundamental que expresa si son capaces de cambiar, faciimente,
los iones fijados en la superficie exterior de sus cristales, en los
espacios interlaminares, o en otros espacios interiores de las
estructuras, por otros existentes en las soluciones acuosas
envolventes. La capacidad de intercambio catiénico (CEC) se
puede definir como la suma de todos los cationes de cambio que un
mineral puede adsorber a un determinado pH. Es equivalente a la
medida del total de cargas negativas del mineral. Estas cargas
negativas pueden ser generadas de tres formas diferentes(5):

¢ Sustituciones isomorficas dentro de la estructura.

¢ Enlaces insaturados en los bordes y superficies externas.

¢ Disociacion de los grupos hidroxilos accesibles.
A continuacion se muestran algunos ejemplos de capacidad de
intercambio catiénico (en meq/100 g):

¢ Caolinita: 3-5

o lllita: 10-50



¢ Montmorillonita: 80-200

Capacidad de absorcion.- Algunos materiales encuentran su
principal campo de aplicacién en el sector de los absorbentes ya
que pueden absorber agua u otras moléculas en el espacio

interlaminar o en los canales estructurales.

La capacidad de absorcion esta directamente relacionada con las
caracteristicas texturales (superficie especifica y porosidad) y se
puede hablar de dos tipos de procesos que dificilmente se dan de
forma aislada: absorcién (cuando se trata fundamentalmente de
procesos fisicos como la retenciéon por capilaridad) y adsorcion
(cuando existe una interaccion de tipo quimico entre el adsorbente,
en este caso el material no metélico (arcilla), y el liquido o gas
adsorbido, denominado adsorbato). La capacidad de adsorcion se
expresa en porcentaje de adsorbato con respecto a la masa y
depende de la sustancia. La absorcibn de agua de arcillas

absorbentes es mayor del 100% con respecto al peso.

Hidratacién e hinchamiento.- La hidratacion y deshidrataciéon del
espacio interlaminar son propiedades caracteristicas de las arcillas,

y cuya importancia es crucial en los diferentes usos industriales.



1.2.

Aunque hidratacién y deshidratacién ocurren con independencia del
tipo de catién de cambio presente, el grado de hidratacion si esta
ligado a la naturaleza del cation interlaminar y a la carga de la

[amina.

La absorcibn de agua en el espacio interlaminar tiene como
consecuencia la separacion de las laminas dando Ilugar al

hinchamiento.

Plasticidad.- Entre los materiales no metalicos, las arcillas son
eminentemente plasticas. Esta propiedad se debe a que el agua
forma una envuelta sobre las particulas laminares produciendo un
efecto lubricante que facilita el deslizamiento de unas particulas

sobre otras cuando se ejerce un esfuerzo sobre ellas.

Trituraciéon y Molienda.

La primera fase para realizar la caracterizacion de un material es
llevarlo a un tamafo de trabajo significativo, por lo cual nos
centraremos un momento para conocer los procesos de trituracion y

molienda como se muestran en el apéndice A.
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Ya que los métodos de reduccion de tamafo pueden agruparse de
varias maneras, perro como la reducciéon ocurre en etapas (4). El
término Trituracién, se aplica a las reducciones subsecuentes de
tamano hasta alrededor de 25 mm, considerandose las reducciones
a tamafos mas finos como Molienda.

Tanto la trituracién como la molienda pueden subdividirse aun mas
en etapas primaria secundaria y terciaria, como seria el caso de la
molienda puede subdividirse mas por el tipo de molino, el tipo de
los medios de molienda y el hecho de que la molienda se desarrolle

en medio humedo o seco(4).

En nuestra seccion de molienda trabajaremos con dos tipos de
maquinas especificas para la reducciéon de tamano que son: la
quebradora de rodillos (trituradora) y los molinos de tambor giratorio

(de impacto).

Trituradora de Rodillos.- Este tipo de trituradoras pueden tener un
rodillo con dientes o dos rodillos en cuyo caso los dientes son
opcionales. Puede ocurrir algo de fractura de crucero en las

maquinas dentadas, pero la mayor parte tiene lugar por estallido.
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[So)

FIGURA 1.1. Esquema de una trituradora de rodillos.

Molinos de tambor giratorio.- es la solucion al problema de
aplicar una pequena fuerza de fractura a un gran numero de
particulas, lograndose el efecto mediante medios de molienda para
que se produzca predominantemente fractura por estallido, los
medios de molienda lo constituyen barras de acero, bolas (acero o
ceramicas), o particulas del mismo material llamandose molienda

autogena (4).

El volumen de carga de un molino de tambor giratorio es el
porcentaje del volumen interior del molino que esta ocupado por los
medios de molienda e incluye los espacios huecos que existen
entre los medios, este valor se lo puede obtener de manera

aproximada de la siguiente ecuacion:
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H
%VC =113-126—= ecuacion 1.1.

M

Donde Hc es la distancia interior de la parte superior del molino a al

aparte superior de la carga estacionaria; Dy es le diametro del

molino por el interior del blindaje.

Entre las caracteristicas de los molinos de tambor giratorio para una

molienda humeda o seca, tenemos (4):

Que procesamiento subsecuente sea humedo o seco.

La disponibilidad de agua.

La molienda en medio humeda precisa menos energia por
tonelada de material.

La clasificacién en medio humedo requiere menos espacio que
la clasificacion en seco.

La molienda en medio humedo no necesita de equipo e control
de polvo.

Para efectuar molienda en seco es esencial un bajo contenido
de humedad y en consecuencia puede necesitarse una
operaciéon de secado adicional.

La molienda en medio humedo utiliza basicamente medio de
molienda y de blindaje ceramicos para evitar la corrosion y que

se contamine la muestra.
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e La molienda en seco elimina la necesidad de que el material

reaccione con el agua.

1.3. Andlisis Quimico y Composiciones De Fases
Es una de las técnicas de analisis mas comunmente utilizada para
los  materiales ceramicos. Instrumentacion |y  técnicas
espectroscopicas son utilizadas para Analisis cualitativos de rutina,
andlisis cuantitativos de impurezas, analisis cuantitativo de
elementos en sistemas que no pueden ser analizados por analisis

quimicos (1).

Cada elemento tiene un nivel de energia caracteristico por lo que la
adsorcion de energia radiante causa transicion de niveles bajos
hasta altos de energia, producen radiaciones que van desde
infrarroja hasta la ultravioleta. La informacién quimica es obtenida
de la longitud de onda e intensidades de la linea caracteristica

emitida en el espectro (visible-infrarroja).

Las técnicas espectroscépicas se fundamentan en la interaccién de
la materia con la radiacién. Esta interaccion involucra procesos

como la absorcién o la difusion (scattering).
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TECNICAS ESPECTROSCOPICAS

Fluorescencia de Rayos X

Método Principio Deteccion
ES (polvo) Estimulacion térmica de  |Linea emitida en el espectrg
Emision Espectroscopica electrones en el atomo (visible-UV)
FES (solucion liquida) Estimulacion térmica de  |Linea emitida en el espectrg
Espectroscopia de Emision electrones en el atomo (visible-UV)
de Flama
IAAS (solucion liquida) Estimulacion térmica de  |Linea emitida en el espectrg
Espectroscopia de electrones en el atomo (visible-UV)
IAbsorcion Atomica
XRF (polvo) Estimulacion de rayos X de |Linea emitida en el espectro

electrones en el atomo

(Rayos-X)

GC/MS (solido, liquido o
gas) Cromatografia de
Gases / Espectrometria de

masas.

lones deflectados por un

campo magnético

[Masa/Carga del lon

IRS (sdlido, liquido o gas )

Espectroscopia Infrarroja

Vibraciones moleculares con

cambio en momento dipolar

que absorbe radiacion IR

Espectro de absorcion (infrarrojo)

Referencia: Introduccion a los principios del procesamiento de ceramicos,

James S. Reed, 1988

Como las energias asociadas a cada uno de estos cambios son

muy diferentes, cada uno de estos procesos se puede tratar de

manera

independiente.

Consecuentemente,

los procesos de
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absorcion y emision solo pueden darse a determinadas frecuencias
de los fotones. Ademas, el conjunto de frecuencias a las que se
producen estos procesos es propio de cada molécula. Para una
molécula dada, su espectro de absorcion/emisién constituye una

"huella dactilar" de la misma (1).

Las absorciones que se producen en la region espectral del
infrarrojo involucran energias mucho mas pequefias si las
comparamos con las energias de absorcion relacionadas con la

estructura electrénica de la molécula (ultravioleta y visible).

Analisis de Fase.- Fases cristalinas difractan rayos X de acuerdo
con la ley de Bragg;

NA=2dsin 6 ecuacion 1.2.
Donde 6, es el angulo de difraccion de una RED a una distancia d,
A es la longitud de onda de los rayos X, y n es un numero entero.
La identificacién de una fase es lograda por la comparacioén de los
espacios intersticiales, d y las intensidades del material relativas a
la de materiales de referencia. Para determinar los analisis de fase
se utilizan técnicas de Microscopia Electronica como;

(Ver apéndice B)
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TABLA 2

TECNICAS DE ANALISIS POR MICROSCOPIA.

Microscopia Optica: (LM)

Microestructura de superficies pulidas, o
secciones finas, analisis de fases;

Resolucion hasta 0.2um.

Microscopia de barrido de electrones con
espectroscopia dispersiva de Rayos X

(SEM) / (EDS)

Microestructura de superficies pulidas,
fracturadas; resoluciéon 10 nm; analisis
cualitativo y semi-cuantitativo con 2 um de

resolucion utilizando EDS.

Microscopia de transmision de

electrones: (TEM)

Microestructura de secciones finas 20-200
nm, resoluciéon 1 nm, identificacién de
estructuras de cristales por difraccion de
electrones, analisis cualitativo y semi-
cuantitativo utilizando TEM con EDS ( 30-

to 50-nm de resolucion).

Referencia: Introduccion a los principios del procesamiento de ceramicos,

James S. Reed, 1988

1.4. Analisis de Superficie:

Anadlisis de superficie o material cerca de la superficie (varia del

material en “bruto”), ha

instrumentacion (1).

Auger Electron Spectroscopy (AES):

sido ayudado por mejoras en

rayo de barrido de

electrones excita a la superficie de la muestra, y la energia emitida
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por los “electrones AUGER” dan la informacién sobre los numeros

atomos de los elementos presentes.

Electron Microprobe Analycer (EMA): Rayos X caracteristicos
son emitidos cuando los electrones escanean una regidn
microscopica de la superficie, detectan, identifican y cuantifican los

elementos quimicos presentes.

Secondary lon Mass Spectrometry (SIMS): Se bombardea la
superficie con iones de baja energia mono-energéticos para
remover iones de la superficie por chispazos y asi poder analizarlos

utilizando espectrometria de masas.

X-Ray Photoelectron Spectroscopy (XPS): Cuando la superficie
es excitada utilizando rayos-X monocromaticos, los
‘photoelectrones” emitidos desde la superficie contienen

informacion sobre el tipo de atomos y su estado de oxidacion.

Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR): La finalidad de
las aplicaciones de espectroscopia infrarroja es la determinacion de
los grupos funcionales que contiene un determinado gas, a partir

del estudio de los espectros de absorcion en la region espectral 2-



1.5.
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20 um. Sin embargo, los detectores de infrarrojo no tienen la
selectividad espectral necesaria para distinguir las diferentes
bandas de absorcion, ya que suelen integrar toda la senal recibida
en un amplio rango de frecuencias. Existen dos maneras de
abordar este problema: la técnica dispersiva y la técnica por

transformada de Fourier (16).

Analisis Termoquimicos y Termo fisicos

Las técnicas termoquimicas determinan el cambio termodinamico
de los materiales individuales y reacciones entre materiales en una
mezcla, o entre el material y la atmésfera cuando cambia la

temperatura (Ver Apéndice C).

Termo Gravimetric Analysis (TGA): el material se suspende de
una balanza, y el peso es monitoreado durante un calentamiento o

enfriamiento controlado o bajo condiciones isotérmicas.

Differential Thermal Analysis (DTA): para este analisis las
termocuplas que estan en contacto con la muestra (generalmente
polvo) y con la muestra de referencia respectivamente, indican la

temperatura de ensayo y una temperatura diferencial debido a la
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transicion exotérmica o endotérmica o a la reaccion de la muestra

como funcién de la temperatura o del tiempo.

Differential Scanning Calorimetry (DSC): cuando el cambio de
entalpia es determinado, la técnica se llama “escaneado
calorimétrico diferencial’. Los parametros importantes que deben
ser controlados incluyen la rata de calentamiento o enfriamiento, la
conductividad térmica del contenedor, muestra y referencia, el
tamafo de particula de la muestra y el flujo y composicion de la

atmodsfera

Thermal Mechanical Analysis (TMA): analisis termo fisico que
incluye el monitoreo de la expansidon y contraccion durante el
calentamiento o enfriamiento y la resistencia a la penetracion
mecanica o la transmision de vibraciones mecanicas durante el

calentamiento (3).

La informacién termoquimica en conjunto con la informacion
quimica, de fase y analisis de micro estructura de materiales
calentados es utilizada para identificar cambios como: Eliminacién
de liquidos, Oxidacién de materiales, Reacciones entre materiales,

Vitrificacion, Recristalizacion
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Informacién Termo fisica es utilizada para identificar los cambios de

fase y sinterizada de materiales organicos durante la calcinacion y

cambios de propiedades de quimicos organicos
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FIGURA 1.2. Curvas de analisis termo fisicos”.

Proceso de sinterizacion y quemado.- en este proceso se
conocen las propiedades mecanicas finales de cada material ya

que el producto en verde (sin quemar), mecanicamente débil, se

*Curvas TGA/DTA/DTG de Sulfato de cobre, software de Shimadzu.
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transforma en un producto fuerte y durable, aqui es importante un

ciclo de quemado adecuado para no introducir errores ni fallas (13).

Existen diferentes regiones en la curva de quemado que son
criticas y deben ser consideradas para la optimizacion del proceso
de quemado, reacciones como deshidratacion del material,
volatilizacion de los ligamentos y lubricantes, oxidacion de
materiales organicos se deben tomar en cuenta al disefiar una
curva de quemado. La determinaciéon de las reacciones durante el
quemado puede ser hecha por medio de técnicas para medir los
cambios quimicos y fisicos: TGA, DTA y dilatometria (2) (Ver

Apéndice D).



TABLA 3

ETAPAS DE DESINTEGRACION DE LA MATERIA PRIMA NO
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METALICA
REACCION TEMPERATURA
Tipo Mecanismo °C °F
Perdida del agua mecanica 250-350 480-660
Oxidacion de la materia organica | 250-450 480-840
Comiin Deshidroxilacion 450-670 840-1240
Inversién de cuarzo af del silice | 700-850 | 1290-1560
libre
Descomposicion de carbonatos 790-870 | 1455-1600
Cristalizacion, desarrollo fase 880-960 | 1615-1760
liquida densificacion
Deshidroxilacion de la ilita 170-700 340-1290
Deshidroxilacion de la caolinita 250-900 480-1650
Deshidroxilacion de la 575 1065
montmorilonita
Especificos | Disociacion de la dolomita 800-950 | 1470-1740
Disociacion de la calcita 820-1020 | 1508 - 1868

Fuente: Engineered Materials HandBook, Volumen 4 Ceramic and Glasses.
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FIGURA 1.3. Curva de quemado.

Sinterizado.- Es un fendmeno dependiente del tiempo vy
temperatura, al quemar una composicion en el rango mas bajo del
proceso de sinterizacion requiere de de tiempos extendidos de
quema; al quemar una composicion en la parte alta del rango,
requiere de menos tiempo para obtener la misma densidad en el

producto quemado (13).

La tasa de calentamiento es un factor critico para todos los analisis
que se realizan ya que las reacciones ocurren en menos tiempo y
rangos mas amplios de temperatura cuando se incrementa la rata
de calentamiento. Mucha de las reacciones se las detecta a mas
largos periodos de tiempos y en rangos de temperatura mas

grandes.
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ETAPAS DE SINTERIZACION.

Etapa Observaciones
Inicial Superficies de las particulas se comienzan a
suavizar
Comienza interconexion de los poros abiertos
Difusion de dopantes activa
Porosidad decrece <12%
Intermedia Encogimiento de los poros abiertos que interceptan
a los bordes de grano
Porosidad media decrece
Crecimiento de grano lento
Encogimiento diferencial de poros, crecimiento de
granos en material heterogéneo
Final (1) Porosidad cerrada intercepta los bordes de grano
Poros se encogen mucho mas o desaparecen
Poros mas grandes que los granos se encogen
despacio
Final (2) Granos muy grandes comienzas aparecer

rapidamente

Poros dentro de los granos grandes se encogen
muy despacio.

Referencia: ASM, Engineered materials Handbook Volumen 4.

1.6. Tamaio y Forma de la Particula
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Es muy importante el uso del tamafo de particula como medida de

control para los procesos de reduccion de tamano (fragmentacion),

en ocasiones el material puede reducir se de tamafo para;

incrementar el area de superficie y acelerar asi un proceso quimico

como la lixiviacion. Antes de que pueda medirse el tamafo de
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particula, es muy necesario comprender lo que realmente significa

esta expresion de uso ambiguo “tamano de particula”, (1).

Normalmente las particulas procedentes de cualquier operacion de
reduccion de tamano tienen una gama de caracteristicas, que es
necesario tener en cuenta;

¢ El “tamano” de cada particula

e Eltamano promedio de todas las particulas

e La forma de las particulas

e Lagama de tamafios de particula

Generalmente el tamafno de los materiales convencionales estan en
el rango de 50 nm a 1cm, sin embargo tamafios mas largos de 1 cm
se utilizan en refractarios y concretos, y particulas menores a 5nm

se observan en materiales creados quimicamente.

Existen varias técnicas para la medicién de tamafo de particula,
pero la precisién de dicho dato depende de; la preparacion de la
muestra, la forma de la particula y la técnica usada para dicho
analisis, por lo que dos 0 mas analisis pueden ser requeridos para
cubrir el rango total de interés. Y finalmente tener en cuenta para
que se necesite la informacion de tamafos cuando se selecciona

un instrumento.
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TABLA 5.

PRINCIPIO ANALITICO VS. RANGO DE TAMANO

Principio Analitico y Método.

Tamizado Tejidos
Electro-formado

Clasificador d Aire | Contadores
Detectores de masa

Cromatografia Hidrodinamica
Campo

Por Zona Sensible | Bloque de Energia
Eléctrica

Microscopia / Optica

Anadlisis d Imagen | Eléctrica

Sedimentaciéon Gravedad
Centrifuga

Ultra-centrifuga

Light Scattering | Angular | |
Difraccién
Turbiedad
Cuasi elastico

Métodos Servicio | Adsorcion
Permeabilidad
Intrusién
Cromatografia

0.001  0.01 0.1 1 10 10> 10*  10°
Rango de Tamafo. (escala log. en pum)
Fuente: Introduccién a los principios del procesamiento de ceramicos, James
S. Reed, 1988

1.6.1. Tamizado o Cribado
El cribado es la clasificacion de particulas debido a su
habilidad o inhabilidad para pasar por una apertura de
tamafo controlado, las particulas son introducidas a una
serie de tamices con aperturas finas sucesivas y las
particulas son agitadas para inducir su paso hasta que la

apertura mas pequefa bloquea el paso de particulas, dicha
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técnica solo permite obtener el tamafo de grano de una

muestra mas no la forma ni tamafo de la particula (4).

El tamizado es una técnica muy comun y utilizada para
tamanos hasta de 44 ym. Un set de tamices generalmente
sigue una progresién de tamafios del V2., la aglomeracion
se torna en un problema en particulas de menor tamafo que
44 pm y pueden introducir errores en el analisis. En algunos
casos, analisis de tamizado en seco puede ser realizado
para particulas de hasta 20 ym por medio de técnicas
especiales, pero también se puede mejorar las técnicas con

la utilizacion de agua.

Cuando la muestra es muy grande, las aperturas de las
mallas mas finas se bloquean (vuelven ciegas) y el
mecanismo de tamizado o cribado se vuelve ineficiente,
aparatos viejos dependen de un movimiento mecanica de
baja frecuencia para la “motivacion de las particulas”,
mientras que aparatos mas modernos utilizan ademas
pulsos de aire de alta frecuencia y producen un cribado mas

eficiente (4).
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FIGURA 1.4. Curva de frecuencia del % de material retenido en el tamiz.

1.6.2. Técnicas de Sedimentacion.

Una particula esférica de densidad Dp, diametro a liberada
en un fluido de viscosidad 7.y de menor densidad D, se
acelerara momentaneamente y después caerda a una
velocidad final constante v.Un flujo laminar ocurre cuando el
namero Reynolds Re, de la particula es menor que 0.2, el

numero Reynolds es calculado de la ecuacion:

(vaD,)
Re = n ecuacion 1.3.
L

Para las particulas ceramicas, el limite mas alto es de

aproximadamente 50 um. (8) La velocidad final se relaciona
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con el diametro de particula de acuerdo con la ecuacion de

Stokes:

U_az(Dp_DL)g ..
1877L ecuacion 1.4.

donde, g, es la aceleracion de la gravedad o centrifuga. El

tiempo t para la sedimentacion a una altura H es:

(o 18H7,
aZ(DP —DL)x g

ecuacion 1.5.

Para citar un ejemplo (1) de cdmo se desarrolla este
métodos observamos que las particulas de Alumina en agua,
el tiempo de sedimentacion por gravedad para una altura de

1 cm es de 1 minuto para particulas de 10 um y de 2 horas

para particulas de 1um.

Rayos X (Sedimentacién).- Basicamente el la union de las
famosas leyes de Stockes de sedimentacion junto con las
atenuaciones de la radiacion X, estos dos conceptos
permiten medir tamafos de particulas tanto nanométricas
como milimétricas, denominandose Técnica de
Sedimentacion por Rayos X. El método de sedimentacion de

Radiografia es basado en dos bien-establecidos y conocidos
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conceptos el fenbmeno-gravitacional como la sedimentacion
y la absorcién de Rayos X de energia baja (3).

La Ley de Stockes describe la sedimentacion gravitatoria de
particulas esféricas como una funcién de didametro de la
particula. La ley simplemente declara que la velocidad final
de una particula esférica en un medio fluido es directamente

proporcional al cuadrado del diametro de la particula (1).

Clasificar particulas segun la velocidad de asentamiento, es
equivalente a clasificarlas por el tamano de la particula. La
velocidad de asentamiento es determinada midiendo el
tiempo requerido para las particulas para caerse una

distancia conocida.

El caso mas simple, para apreciar la técnica es imaginar que
se introducen todas las particulas simultaneamente al mismo
nivel superior de la celda de asentamiento, como se
esquematiza en la Figura. 1.6. Las particulas seran
separadas segun la velocidad de asentamiento cuando ellas
caigan. Si todas las particulas tienen la misma densidad,
entonces ellas también se separaran por el tamano. (Ver

apéndice E.)
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FIGURA 1.5. Esquema de un analisis con Rayos X

1.6.3. Técnicas de Difraccion Laser.

El principio de esta técnica es, particulas dispersas pasando
por un rayo de luz causaran difraccién de luz fuera de la
seccion transversal del rayo cuando las particulas son mas
grandes que la longitud de onda de la luz. La intensidad de
luz difractada es proporcional al tamafio de particulas al
cuadrado, mientras que el angulo de difraccion varia

inversamente con el tamano de particula.

El laser comunmente usado es el de He — Ne como fuente de
luz *, la combinacion de un filtro &ptico, lentes y foto
detectores que en conjunto con un microcomputador,
computan los datos de distribucion de tamafo de particula

obtenidos de la difraccion.

*Manual Técnico, Analysette 22 FRITSCH, Analizador Laser de Tamafo de

particulas.
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Con la ayuda de matematica compleja, la intensidad de
distribucion de la luz esparcida puede usarse para calcular la
distribucion de tamano de particula de las particulas
esparcidas. Se obtiene como resultado un diametro de
particula correspondiente a la difraccion laser con un
diametro que es equivalente a una esfera con idéntica

distribucion de la luz difractada. (Ver apéndice F.)

Lens combination / Detectors
| )
Laser .:<
. D
Fourierlens
He — Ne. Sample\

FIGURA 1.6. Esquema de analisis por Difraccion Laser

En conclusion la especificacion de un instrumento y el
procedimiento para la preparacion de muestras deben
basarse en la experiencia tanto como en los principio,
tomando en cuenta factores importantes como el costo del
instrumento, flexibilidad del método, capacidad del rango de

tamano, preparacion de la muestra y tiempo de analisis.



TABLA 6

TECNICAS DE ANALISIS PARA TAMANOS DE PARTICULAS
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Medio de Capacidad de Tamaio de Tiempo de
Método
Analisis Tamano. (um) Muestra (g) Anidlisis
Microscopia
Optica Lig. / Gas 400-0.2 <1 S-L
Electrénica Vacio 20 -0.002 <1 S-L
Tamizado
Aire 8000 - 37 50 M
Aire 5000 - 37 20 M
Liquido 5000 - 5 5 L
Gas inerte 5000 -20 5 M
Sedimentacién
Gravedad Liquido 100-0.2 <5 M- L
Centrifuga Liquido 100 - 0.02 <1 M
Zona de Censado
Eléctrico
Liquido 400-0.3 <1 S-M
Barrido de Luz
Fraunhofer Lig. / Gas 1800 - 1 <5 S
Mie Liquido 1-0.1 <5 S
Fluctuacion de
Intensidad
Liquido 5-0.005 <1 S

S = short (corto < 20 min.); M = moderado (20 - 60 min.); L = largo (> 60 min.)

Fuente: Introduccion a los principios del procesamiento de ceramicos, James

S. Reed, 1988
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1.7. ADITIVOS

De igual manera que existen propiedades exclusivas de un
material, estas pueden variar su comportamiento si quimicamente
reaccionan con algun tipo de aditivo, los mismo que son utilizados
en procesos industriales para llevar una materia prima a las
condiciones de trabajo necesarias, ya que el procesamiento de
ceramicos para obtener productos requiere de la transformacion de
materias primas (en forma de polvos) a un cuerpo denso y uniforme
a través de la aplicacion de técnicas de consolidacion y procesos
subsecuentes térmicos y sinterizacion, a continuacion citamos
algunos tipos de aditivos comunmente usados en la industria
ceramica tradicional (13):

Deflocunlantes, Coagulantes, Floculantes, Binder (Ligadores),

Plastificantes, Lubricantes, Bactericidas, entre otros

Aditivos para sinterizacion.- son modificaciones intencionales de
la quimica base del material, los aditivos de sinterizado son
combinaciones de uno 0 mas oOxidos que son afiadidos
primariamente para controlar el crecimiento de granos y para

mejorar la densificacion. (1).
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Solventes.- Los solventes son necesarios para impartir fluidez
como para hacer de vehiculo para la disolucion y distribucidn
uniforme de todos los aditivos. Los solventes son polares o no-
polares y pueden ser acuosos como no-acuosos. Agua es un
solvente polar muy comun, como también lo son los alcoholes
simples y glicoles, aunque el agua puede contener altos niveles de
impurezas disueltas como los metales de calcio, sodio, magnesio y

aniones como sulfatos y carbonatos (1).

Surfactantes.- Tienen varias funciones en el sistema, como
agentes de mojado o humectantes, ayudan al cobertura efectiva y
total de los sdlidos por el solvente; como dispersante, promueven la
defloculacion y estabilidad; como agentes anti-espumantes,
minimizan las burbujas que resultan de los procesos de formado.
Ademas que alteran las propiedades reoldgicas del sistema solido-

solvente y actuan como plastificantes y lubricantes (2).

REOLOGIA
Ciencia que estudia la deformacion y fluidez de la materia, es una
herramienta muy util tanto para los investigadores quienes buscan

respuestas en el desarrollo de nuevos materiales, como para los
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ingenieros quienes buscan métodos que faciliten el control de

calidad (12).

Reometria.- medida de las propiedades reoldgicas de un liquido o
de un material de particulas que se encuentran dispersas dentro de
un liquido. Una de las propiedades reoldgicas mas importantes es

la viscosidad, que es la resistencia que tienen los cuerpos a fluir.

REOLOGIA |

REOLOGIA I
Prof. Bingham, Am. Soc. Rheclogy, 1929

CIENCIA DEL FLUJO. DEFORMACION DE UN
CUERPO SOMETIDO A ESFUERZOS EXTERNOS

DETERMINACION EXPERIMENTAL
DEL COMPORTAMIENTO DE FLUIO

l

| MEDIDA DE PROPIEDADES VISCOELASTICAS I

FIGURA 1.7. Esquema de la Reologia.
Los materiales en general se pueden comportar de tres maneras

diferentes cuando estan sujetos a deformaciones (11).

e Solidos.- Ley de Hooke (teoria de elasticidad)
e Liquido.- Teoria de Viscosidad de Newton
e Visco-elastico.- Material que posee caracteristicas elasticas y

viscosas.
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Las medidas reoldgicas pueden ser realizadas en todo tipo de
material, mediante una variedad de instrumentos Illamados
redmetros, mientras los que se limitan a medir la viscosidad se

llaman viscosimetros (11).

Viscosidad.- La viscosidad es la medida de la friccion interna de
un fluido, esta friccion aparece cuando una capada fluido es
obligada a moverse una en relaciéon de la otra. La fuerza requerida
para generar este movimiento de fricciéon es llamada “cortante”,
estos cortantes ocurren siempre que el fluido este fisicamente
moviendo ya sea por agitacion, atomizado, bombeo, etc.

Viscosidad Absoluta.- se obtiene de cualquier sistema geométrico y
es independiente de la densidad Medida: (Pa. s)

Viscosidad Cineméatica.- se obtiene de cualquier sistema
geométrico y depende de la densidad. Medida: Stokes (Pa.s/Kg.m®)
Viscosidad Aparente.- es una medida de los liquidos No-
Newtonianos y se mide de acuerdo a la tasa de deformacion.

Medida: (Pa.s)

Teoria de Viscosidad de Newton
Isaac Newton definié la viscosidad considerando el modelo que

aparece en la Fig. 1.8., donde, dos placas de un fluido de igual area
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A, estan separadas por una distancia “dx” y se mueven en la misma

direccién pero a diferentes velocidades “V¢” y “V,”.

Newton asumidé que las fuerzas requeridas para mantener esta
diferencia en las velocidades fue proporcional a la diferencia de
velocidades a través del liquido, es decir, al gradiente de velocidad,

por lo que Newton expresa (12):

dv
7 | —4
/ \)\/ I
Ve / A PaNE F
/
; 7
<
VT‘i A A dX

|
AN
I

]

FIGURA 1.8. Modelo de Newton.

F ov
K =n & ecuacion 1.6.

Donde n es la propiedad medida del material y se Illamo
“‘viscosidad”, el gradiente de velocidad dv/dx es medido del cambio
de velocidad de las capas una respecto a la otra, esto hacia que
existiera un moviendo relativo (cortante) entre las capas el cual se

lo llamo “taza de deformacién” y cuya unidad de medida es (sec™).

El termino F/A que indica la fuerza por unidad de area necesaria

para producir la accion de corte, fue referenciado como “esfuerzo
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cortante” T y sus unidades de medida son (dinas / cm?) o Newtons

por metro cuadrado (N / m?)

n=— ecuacion 1.7.

/4

La unidad fundamental de mediciéon de la viscosidad es el “poise”
que significa, si un material genera un esfuerzo cortante de una
dyna por cm2 para producir una taza de deformacion de 1 sec-1,
tiene una viscosidad de 1 poise (P)o 100 centipoises (cP), también

se puede expresar en Pascal — segundo (Pa.s).

En su estudio Newton también defini6 2 tipos de sistemas
diferentes de flujo: Newtonianos y No-Newtonianos

Newtoniano.- también llamado fluido verdadero es aquel, que
sometido a un esfuerzo tangencial o cortante, se deforma con una

velocidad que es proporcional directamente al esfuerzo aplicado.

T n

[ ,

FIGURA 1.9. Comportamiento de fluido newtoniano.
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No-Newtonianos.- son aquellos en que el esfuerzo cortante no es
directamente proporcional a la relacién de deformacién. Por comun
estos fluidos se clasifican respecto a su comportamiento en el
tiempo o independientes del mismo, existen ademas otros tipos de
fluidos no newtonianos como pueden ser:

Pseudo-pléasticos.- Es aquel tipo de fluido en el que decrece sus

viscosidad mientras incrementa su taza de deformacion (y).

.

A ¥ B >

FIGURA 1.10. Comportamiento de fluido Pseudo-plastico.

Dilatante.- es aquel que incrementa su viscosidad cuando

disminuye la taza de deformacion (y).

FIGURA 1.11. Comportamiento de fluido dilatante.
Plastico.- Es un tipo de fluido que se comportara como un soélido

bajo condiciones estaticas.
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FIGURA 1.12. Comportamiento de fluido plastico.

Tixotropia

La tixotropia se define como el fendbmeno consistente en la pérdida
de resistencia de un coloide, al amasarlo, y su posterior
recuperacioén con el tiempo. (11) Las arcillas tixotropicas cuando
son amasadas se convierten en un verdadero liquido. Si, a
continuacion, se las deja en reposo recuperan la cohesion, asi
como el comportamiento sdlido. Para que un material tixotropico
muestre este especial comportamiento debera poseer un contenido
en agua préximo a su limite liquido. Por el contrario, en torno a su

limite plastico no existe posibilidad de comportamiento tixotrépico.

Viscosimetro.
Es el instrumento utilizado para medir la viscosidad, puede ser
analogo, digital y programable, existen dos tipos de viscosimetros:

e Viscosimetros Rotacionales.

e Viscosimetros Capilares.
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HOUSING
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FAVOT SHAFT — SPIRAL SPRING
PIVOT CUP ———
| JEWELLED
BEARING

GUARDLEG

SPINDLE —————

SAMPLE _
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—

FIGURA 1.13. Diagrama funcional del viscosimetro.
Viscosimetro Rotacional.- esta relacionado con el torque (M) y la
velocidad de rotacion (w).

Viscosimetro Capilar.- esta relacionado con la presién (p) y el

caudal Q.

Ambos son usados para la medicion de propiedades reolégicas de
fluidos Newtonianos y No-Newtonianos.

Centramos nuestro interés en lo viscosimetros rotacionales que son
con los cuales vamos a trabajar, su principio de funcionamiento es;
Medir el torque requerido para girar un elemento sumergido
(spindle) en un fluido. El spindle es conducido por un motor

mediante un espiral calibrado, la deflexiéon de este espiral ante el
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torque generado es indicado por un indicador o pluma (analogo) o

en una pantalla de cristal liquido (digital).

Todos los viscosimetros constan de una transmision de velocidades
multiples y la intercambiabilidad de spindle permite que este equipo
sea muy versatili y cubra un amplio rango de medicién de

viscosidad.

La viscosidad en viscosimetros rotacionales se define por los
parametros de la geometria del spindle utilizado de las cuales
citamos las 2 mas usadas:
Cilindro concéntrico.- aplicado para Spindles de geometria
cilindrica.

TAZA DE DEFORMACION (sec™):

20R.°R,’
V= XZ(RCZ _ sz) ecuacion 1.8.

ESFUERZO CORTANTE (dynas/cm?):

M

=
27 R, L

ecuacion 1.9.

VISCOSIDAD (centipoises):
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n=-

ecuacion 1.10
Y

Definiciones: o = velocidad angular del spindle (rad/sec)

Rc = Radio del recipiente de la muestra (cm)
Rb = Radio del spindle (cm)

X = radio de la taza de deformacion (se calcula)
M = Torque de salida del instrumento.

L = Longitud efectiva del Spindle (Ver Anexo 1.7.)

Ak
w
3
L |
—» Rs
€R.

FIGURA 1.14. Esquema Modelo Cilindro Concéntrico.
Cono y Plato.- aplicado para Spindles de geometria de disco o
plato conico.

TAZA DE DEFORMACION (sec’™):

w

Y= ..
sené ecuacion 1.11.

ESFUERZO CORTANTE (dynas/cm?):
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M
T=__—" .y
2 3 ecuacién 1.12.
—7r
VISCOSIDAD (centipoises):
n=— ecuacion 1.13.
Y

Definiciones: 0 = Angulo del cono (grados)

r = Radio del cono (cm.)

Cone Plate

FIGURA 1.15. Esquema Modelo Cono y Plato.

Técnicas de Medicion de Viscosidad

Informacién.-Se recomienda siempre anotar la informacién del
modelo del viscosimetro, numero de spindle o accesorio utilizado,
velocidad de rotacion, tamafio o dimensiones del recipiente que

contiene la muestra, temperatura de la muestra, tiempo de rotacién
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del spindle, procedimiento de preparaciéon de la muestra (si

existiese)

Selecciodn del tipo de spindle y de la velocidad de rotacion.- Si
estamos trabajando con un fluido que tiene una técnica existente
usamos el spindle y la velocidad especificada. (11) Cuando
realizamos pruebas originales no especificadas el mejor método de
seleccion es el de prueba y error. Lo correcto es obtener en la una
medicion entre 10 y 100, recordando que la precisidn mejoran con

lecturas mas aproximadas a 100.

Sea cual fuese el modelo del viscosimetro el minimo rango de
viscosidad se obtiene usando el spindle mas largo y la mas alta
velocidad, mientras que el rango mas alto se lo consigue utilizando
el spindle mas pequefio y usando la velocidad de rotacion mas

baja. (Ver apéndice G.)

Tamafo del Contenedor de la muestra.- las dimensiones optimas
del recipiente que contiene la muestra a ser analizada estan en n
diametro de 83mm o mayor y un volumen de 600 ml

aproximadamente.
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Condiciones de la muestra.- El fluido de muestra debe estar libre
de aire ya sea disuelto o en forma de burbujas, debe mantenerse
todo su volumen a una temperatura constante, esto se lo obtiene

con una constante agitacion de la muestra.

Inmersion del spindle.- El spindle debe sumergirse en la muestra
hasta donde se encuentra una marca ranurada, ademas, hay que
tomar en cuenta que el spindle debe ser introducido de tal manera
que se ubique en el centro del recipiente. Siempre se cuadra la

posicidon del spindle con el viscosimetro apagado.

Sensibilidad y Precision.- Los viscosimetros esta garantizados
para tener una precision de + 1 % para todo su rango de escala
usando todas la combinaciones de spindle y velocidad de rotacion,
este porcentaje expresado en centipoises (cP.) seria igual al factor

del spindle £ 25 cP, mientras que su repetibilidad seria de £ 2 %.

Chequear su calibracion.- Es aconsejable comprobar la
calibracion del equipo cada 100 mediciones, para esto se utiliza
Estandares Calibrados de Viscosidad que son fluidos con valor

certificado de viscosidad.
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CAPITULO 2.

2. DISENO DEL LABORATORIO.

Con la introduccion del los ceramicos como materiales alternativos, que
van ganando un mercado en nuestro pais de forma tradicional y a nivel
internacional como materiales avanzados, el area de materiales ha visto
necesario desarrollar un lugar de trabajo que nos permita conocer mas a

fondo las propiedades de los materiales no metalicos.

El laboratorio consta de dos infraestructuras relacionadas, la primera es el
Area de Molienda y Almacenamiento donde se trabajara el material
pesado, hasta llevarlo a un tamafo 6ptimo para realizar la caracterizacion
con los equipos necesarios en el Area de Analisis y Experimentacion, en
ambas secciones seran propuestos disefios de infraestructura que
permitan en un futuro cumplir los requerimientos de la norma internacional

ISO 17025 con el objetivo de llegar a ser un laboratorio certificado.
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2.1. Infraestructura del Laboratorio de Molienda y Almacenamiento.

Denominada la seccion 1, es donde llegara el material en su estado
natural, se almacenara y se realizara el proceso de reduccién de

tamano de las muestra a analizarse si asi lo requiriese la practica.

Con un area de 35 metros cuadrados y ubicada en la parte baja del
edificio donde esta el Area de Materiales y Procesos de
Transformacion, sera donde funcione este laboratorio, de diseho
descomplicado consta de: un mesén en forma de “L” con un lavadero
en cada esquina con sus respectivos tanques de almacenamiento de
desperdicios y evitar asi que estos se sedimenten y dafien la tuberia,
dado que el trabajo que se realizara aqui genera material particulado
se dispusieron rejas en la entrada al Laboratorio y en la parte lateral
izquierda que van desde el nivel superior del meson hasta las vigas
que conforman el techo para que disperse material volatil. ( Ver

planos en Apéndice H.)

Se recomienda una vez cimentados los equipos en la posiciones de
trabajo colocar ceramica antideslizante en el piso, bajo cada mesén
se encuentras areas de almacenamiento con sus respectivas puertas
corredizas hechas en aluminio. Ademas el acabado final de los

mesones de trabajo debe ser con ceramica blanca.
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2.2. Descripcion de los equipos utilizados en la Seccién 1.
En esta seccion nos encontramos con equipos y maquinaria que
generan mucho ruido y vibraciones en su funcionamiento, por lo cual
se encuentran cimentados y ubicados de manera secuencial

haciendo mas optimo el proceso de molienda.

Muchos de estos equipos fueron rehabilitados ya que habian sido
dados de baja, algunos se mandaron a disefiar como los son el
sistema motriz de rodillos para los molinos de bolas, mientras que

otros fueron producto de donaciones de la empresa privada.

Todos los equipos que se encuentran en el laboratorio de molienda
son de facil uso, hay que tener en claro los determinados tamafios de
muestra que se permiten trabajar en cada uno de estos para evitar

posibles perjuicios a las maquina por sobrecarga.

A continuacion se explicara el funcionamiento y las caracteristicas
principales de estos equipos para un correcto desarrollo de las

practicas.
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2.2.1. Trituradora de Rodillos.
Descripcioén.- Equipo de trituracién media, relativamente bajo
en finos, tiene una relacion de reduccion de 3 : 1, usa rodillos
dentados con ancho igual a dos veces su diametro.
Aplicacion.- Utilizado para reducir muestras que presenten
tamanos de grano de hasta 20 mm OD, el material debe estar
seco para evitar que este se pegue a los rodillos de trituracion.

Especificaciones Técnicas.

Capacidad (Kg): 4.

Potencia (KW): 1.5.
Dimensiones: 133 x 61 x 51
Poder: 220 VDC / 60Hz.

Funcionamiento.

Se enciende el sistema desde una botonera ubicada en la
pared posterior al equipo, activa el motor eléctrico pero los
rodillos no se mueven, una vez que se ha seleccionado la
abertura de los rodillos con las perillas de posicionamiento
dependiendo el tamano final de la muestra que se desee, se
presiona el pedal (embrague) para que acoplen el motor
eléctrico con el sistema motriz de los rodillos y comience la

trituracion.
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Tolva de
Alimentacion

Perillas de
Ajuste.

Pedal
(Embrague)

Figura 2.1. Trituradora de Rodillos

Figura 2.2. Vista Lateral Rodillos dentados.
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2.2.2. Mezcladora de Rodillos.
Descripcion.- Este equipo consta de dos discos macizos que
giran dentro de una cavidad cilindrica unidos a través de un eje
simétrico a los 2 rodillos.
Aplicacién.- se lo utiliza basicamente par realizar mezcla de
tierras diferentes y en algunos casos para la reduccién de
tamafo siempre y cuando este sea de baja dureza aplica a
material seco.

Especificaciones Técnicas.

Capacidad (kg.) : 10

Potencia (KW).: 1.5

Dimensiones de la camara (cm): 610D x27H
Dimensiones (cm) : 103 x 95 x 68
Poder: 220 VAC / Hz.60

Funcionamiento.

Se enciende desde la botonera ubicada en la pared posterior al
equipo, se activa el moto reductor que hace girar los brazos y
estos a su vez hacen rodar los rodillos macizos en sus
extremos.

Una vez terminado el proceso para descargar el material se
procede a abrir la tapa ubicada en fondo de la cavidad de

mezcla, posee un seguro de palanca.
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Figura 2.3. Mezcladora de Rodillos.

Rodillos
Macizos.

Figura 2.4. Vista Superior del Mecanismo de Mezcla.
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2.2.3. Molino de Bolas y Sistema Motriz de Rodillos.

Descripciéon.- Los molinos de bolas, recipientes de forma
cilindrica basicamente de Alumina recubierto por una coraza
cilindrica metalica con anillos de caucho (tambor rotatorio),
cuyo interior se carga con bolas de Alumina de tamafios
variados para una molienda mas eficiente, este tambor gira
longitudinalmente en un sistema de rodillos a velocidad
constante.

Aplicacion.- Se utiliza para obtener tamafos de grano
menores a 150 ym que pasen el tamiz No. 100, posee una
relacion de reduccion de 5 : 1 y es aplicable a molienda seca o

via humeda.

Especificaciones Técnicas.

Capacidad de molienda (kg.): 1

Potencia (KW): 0.5

Material de Blindaje y Medios: Alumina
Dimension de Molinos (cm): 250D x25H

Dimensiones Sistema Motriz (cm): [89 x 32 x 55
Rango de Velocidad (RPM): 0 hasta 150
Poder: 110 VAC / 60Hz.
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Funcionamiento.

Hay que tener claro las siguientes condiciones para cargar un
molino de bolas, ya que el volumen de carga esta dada por la
ecuacion .1.1.

Para el caso de nuestros molinos el %VC para que trabaje a
maxima potencia es de 50% para molienda via humeda y un
%VC de 40% para molienda en seco. Ademas la distribucién de
tamanos de los elementos de molienda la cual tiene que ser
variada para que llene todos los intersticios y la molienda sea
mas optima. Una vez cargados los molinos se asegura bien la
tapa y se los coloca de tal forma que los dos anillos de caucho
del molino queden en contacto con los rodillos vulcanizados del
sistema motriz, la velocidad de rotacion se la selecciona del

control digital ubicado a un lado de la estructura.



Controlador
Digital.

SIEMENS

Motor eléctrico
con caja de
reduccion.

Figura 2.5. Sistema Motriz de Rodillos.

Figura 2.6. Molinos de Bolas.

57
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2.2.4. Tamizadoray Tamices ASTM.
Descripciéon.- Equipo mecanico que mediante golpes
continuos obliga a pasar el material seco a través de los
diferentes tamices colocados en forma de columna.
Aplicacién.- Se lo utiliza en prueba de distribucion de tamafo
de particulas generalmente con material seco y en pocas
ocasiones por via humeda.

Especificaciones Técnicas.

Potencia (KW): 1.5

Capacidad de tamices: Seis (6) + fondo ciego.
8, 10, 30, 60, 100, 115,

Tamices No. ASTM disponibles: lggiwo, 200, 250, 270, 325,

Dimensiones Tamizadora (cm): 70 x 63 x 43

Tamano de Tamices (pulg.): 8” (20.32 cm) OD.

Poder: 220 VAC / 60Hz.

Funcionamiento.

Los tamices se los colocan uno encima del otro de manera
ascendente de numero de tamiz, es decir, que se la abertura
de la malla se vaya haciendo mas pequena a medida que se
acerca al fondo ciego, una vez asegurada la columna de
tamices se coloca la tapa especial con taco de goma sobre la
columna de tamices para recibir los golpes y se enciende el

equipo desde la botonera ubicado en la pared.



Figura 2.8. Juego completo de tamices.

59



60

2.2.5. Mezcladora.

Descripciéon.- Mezclador de alta potencia, consta de un
potente motor eléctrico libre de mantenimiento con proteccion
para sobrecarga de temperatura, con display digital para control
de la velocidad (rpm).

Aplicacion.- Ideal para mezclar y homogenizar suspensiones
de alta viscosidad y gran volumen de muestra hasta 5 galones
y viscosidades de hasta 10000cps.

Especificaciones Técnicas.

. I 60 to 500 rpm.
Rango de velocidad I 240 to 2000 rpm

Torque Max. (in-0z) 259

Potencia Motor (hp) 1/10
Dimensiones (mm.) 89 x292x 210
Poder 115 VAC / 60Hz

Material de eje y Hélice Acero Inoxidable Tipo 316

Funcionamiento.

Posee un potenciometro que permite aumentar o disminuir la
velocidad, tiene un sistema dual que permite que el mezclador
trabaje en dos rangos, uno de baja velocidad y alta potencia y
el otro para velocidades de mezclado elevadas pero con poco

torque, las dos opciones son elegibles simplemente con girar a
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la posicién deseada el anillo ranurado ubicado en la parte
superior del mandril.

El eje se acopla al motor eléctrico por medio de un mandril que
posee una llave ranurada para su ajuste final, mientras la hélice

se ajusta al eje por medio de llaves hexagonales.

Figura 2.9. Mezcladora.
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2.3. Infraestructura del Laboratorio de Andlisis y Experimentacion.
Denominada seccion 2 se ubica en el laboratorio de Metalografia sera
donde funcionara el laboratorio de analisis y experimentacion, se
encontraran equipos para analisis, necesarios para llevar a cabo una
caracterizacion mas cualitativa y especifica de los materiales no

metalicos.

El disefo propuesto ocupa un area de 7 x 4 metros la cual sera
cerrada con paneles para independencia y seguridad de los equipos
adquiridos, se levantaran tres mesones de los cuales 2 ya se
encuentran construidos y el otro es el propuesto en el disefio, en el
meson central se ubicara un lavadero doble, ademas, consta de 2
anaqueles ubicados sobre los mesones para almacenar vidriaria y

reactivos quimicos.

El piso del laboratorio debera tener baldosas antideslizantes e inertes
a reactivos quimicos, los equipos de aire acondicionado deberan
tener la capacidad de mantener la temperatura y humedad tomando
en cuenta la presencia de equipos que generan calor como los

hornos y secador de lamparas infrarrojas.
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2.4. Descripcion de Instrumentos de Medicion utilizados en la
Seccion 2.
Los equipos que se operan en este laboratorio son muy delicados, en
su mayoria electrénicos, nos sirven para ir descubriendo una a una
las propiedades fisico — quimicas, reologia y mineralogia de los

materiales.

Algunos instrumentos son de uso sencillo como la Balanza
electrénica, la Balanza analitica, la balanza calibrada para liquidos,
horno de secado, secadero de ldmparas infrarrojas, prensa hidraulica,
agitadores tanto mecanicos como magnéticos, destilador vy
desionizador de agua entre otros, mientras que algunos son de uso
complicado un poco mas técnico como el espectrofotometro, los
equipos de titulacion quimica, el horno de rampas, viscosimetro y

reactivos quimicos.

La experiencia y habilidad del personal capacitado que realiza las
mediciones, asi como, equipos en buen estado con sus respectivos
certificados de calibraciones son importantes para la fiabilidad de los

resultados obtenidos en cada analisis.
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2.4.1. Balanza Analitica y Electrénica.
Descripcién.- Las balanzas son instrumentos para medir el
peso, la diferencia entre una balanza analitica y electronica es
simplemente exactitud con la muestra el resultado medido
siendo el presentado por la analitica el mas confiable y exacto.
Aplicacion.- La balanza electrénica es de uso mas simple en
mediciones continuas, los pesos que se manejan son mayores
a los 100 g., mientras que la analitica es especifica para pesos
pequefos menores de 100g o hasta menores de 1g cuyo valor
requiere un precision exacta ya que pueden ser reactivos
quimicos muy importantes.
Especificaciones Técnicas.

Balanza Analitica BL210S Sartorius.

Capacidad (g): 649
Precision: 0.1 mg
Repetibilidad: <+0.1 mg
Linealidad: <+0.2 mg

Tamafrio del plato (cm): 8 OD

g, mg, kg, oz, Ib, oz t, ct, dwt, gn,

Unidades disponibles de tael (4), tola, momme, karat, baht,

peso- mesghal, partes por libra.
Poder: 115 VAC / 60 Hz
Dimensiones (cm): 22x35x35

Tamarfo Camara (cm): 18 x24x18




Balanza CP4201 Sartorius.
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Precision : +0.1g.
Capacidad de Carga.: 4200 g.
Tiempo de respuesta promedio: 1 seg.

Tamano del plato (mm): 190 x 204
Dimensiones (mm): 213 x 342 x 90.

Funcionamiento.

Encender balanza: pulsar =)

En caso dado, tarar la balanza: pulsar tecla [Ty

Observar el peso presentado en el display y anotarlo.

Apagar balanza: pulsar tecla (165 ]

= .
\ B __r"‘h- :‘

Figura 2.10. Balanza Electrénica y Analitica.
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2.4.2. Autoclave.

Descripcién.- Este sistema eléctrico de esterilizacion es un
recipiente a presion con un elemento de calentamiento
sumergible que hara hervir el agua generando vapor de agua
que aumentara la presién interna de la olla.

Aplicacion.- Basicamente sera utilizada para pruebas de
porosidad y absorcion de agua en probetas quemadas
(sinterizadas), y para esterilizacion de vidriaria y accesorios.

Especificaciones Técnicas.

Tamafio de la Camara (mm.): 216 H 283 OD

Rango de Temperatura: Min.: Ambiente Max..: 110 °C
Capacidad. (Litros): 7

Material de la Camara: Aleacién d aluminio.
Dimensiones (mm.): 425 Altura x 318 diametro.
Poder: 120 V. / 60Hz.

Funcionamiento.
El equipo posee un manémetro en la parte superior que indica
la presion interna generada, ademas de un potencidémetro para

controlar la temperatura de las resistencias.



Mango de Bakelita

L]

Valvula de
.— Control.

Tubo de
«—— escape de
aire.

Estante de soporte #2151 S
Mota: En la sberura encajan 1
bos elementos de calentar

Base de soporte optional
#2180

. Interruptor on/off
Termostato.

Luz piloto.

Figura 2.11. Autoclave.
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2.4.3. Picnometro.

Descripcién.- Copa de Acero inoxidable, cuya tapa de igual
material posee un orificio superior que hace el papel de valvula
de drenaje ya que permite que el picndmetro se llene de
manera exacta ocupando siempre el 100 % de su volumen.
Aplicacion.- Utilizado junto a balanzas de laboratorio para
determinar gravedad especifica. Estas copas vienen con
estandares americanos o Ingleses (U.S. Standard / British
Standard).

Especificaciones Técnicas.

Tipo: British Standard (S.1)
Certificado MIL STD 45662A : Si

Capacidad (ml): 100

Tolerancia Volumétrica: +0.5%

Peso picndmetro vacio (g): 243

Dimensiones (mm): 78.3 Hx44.50D

Figura 2.12. Picnometro.
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2.4.4. Agitador Mecanico.
Descripcion.- Motor eléctrico con su respectivo control de
velocidad para un solo sentido de giro provisto de eje y hélice,
una caracteristica importante es que esta disenado para alta
velocidad y poco torque, posee su propio soporte universal.
Aplicacion.- Homogenizar slurrys para  aplicaciones
especificas segun la practica, mezclar y elaborar suspensiones.

Especificaciones Técnicas.

Rango de Velocidad (rpm): 500 a 10,000
Potencia Motor (hp): 1/15
Dimensiones (mm): 143 x 108 x 92
Longitud del Eje (mm): 305
Diametro del Eje (pulg.): 3/8
Poder: 115 VAC /60 Hz
Material del Eje y Hélice: 316 SS

F .

ll

S

Figura 2.13. Agitador Mecéanico.
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2.4.5. Agitador Magnético.

Descripcion.- Instrumento que genera un torque magnético
que hace girar una capsula magnética recubierta con
polimetros inertes quimicamente, ademas, posee un plato de
aluminio que realiza la funcion de plato caliente.

Aplicacion.- Utilizado para toda practica en la cual se requiera
agitar por remolino un producto ya seas este quimico o
convencional de baja viscosidad en condiciones de velocidad
de agitacion (rpm) y temperatura controlados.

Especificaciones Técnicas.

Rango de Velocidad(rpm): 60 to 1200 rpm

Precisiéon Velocidad: 20 rpm

Precision Temp.: 2%

Rango de Temperatura: Ambiente +5 Hasta 380°C
Max. Volumen de Agitacion: 40 Ib

Dimensiones del Plato (mm.): 178 x 178

Material del Plato: Aluminio

Dimensiones (mm.): 273 L x 194 W x 76H
Fuente de Poder: 120 VAC / 60 Hz

Funcionamiento.
Tanto la velocidad de agitacion como la temperatura del plato
se modifican con los controladores analogos ubicados en la

parte frontal del equipo.



71

Figura 2.14. Agitador Magnético.

2.4.6. Viscosimetro Brookfield.
Descripcioén.- Es un viscosimetro de geometria Cono / Plato
modelo RVTD con pantalla de leds para presentar las
mediciones, con selector analogo de velocidades de rotacion.
Aplicacion.- Medir la viscosidad de slurrys y pastas para dar a
conocer la reologia de las mismas.

Especificaciones Técnicas.

Rango de Velocidad(rpm): 5a100

Precisiéon Velocidad: 0.5 rpm

Rango de viscosidad (cPs) 100 hasta 13 millones
Rango de Temperatura: Ambiente +5 Hasta 380°C
Numero de Spindles: 7

Dimensiones (mm.): 178 x 178

Lectura de la pantalla: Digital
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Funcionamiento.

Nuestro viscosimetro consta de cuatro controles basicos para
su funcionamiento; el selector de velocidad de rotacién ubicado
al costado izquierdo de la consola tiene cuatro posiciones, el
boton de encendido, que enciende el display pero no el motor
eléctrico esta ubicado en el panel frontal a la izquierda, en el
centro se encuentra el potencidmetro de calibracion sirve para
encerar la pantalla antes de una medicion, y finalmente
encontramos el botdn que activa el motor eléctrico para que

comience a girara el spindle dentro de la suspension para

poder tomar la medida de viscosidad.

Figura 2.15. Viscosimetro y Juego de Spindles.
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2.4.7. Secador de ldmparas Infrarrojas.
Descripcion.- Caja de acero inoxidable con 6 lamparas
infrarrojas dispuestas de manera tres en la parte superior y tres
en la parte inferior con interruptores independientes para cada
lampara.
Aplicacién.- Su uso sera exclusivo para eliminar la humedad
de muestras pequefias no mayores a 100 g.

Especificaciones Técnicas.

Rango de Temperatura: Ambiente +5 Hasta 120°C
Max. Volumen de secado (g): 600

Dimensiones (mm.): 60 x 60 x 30

Fuente de Poder: 120 VAC / 60 Hz

Figura 2.16. Secador de Lamparas Infrarrojas.
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2.4.8. Horno de Resistencias (Secador).

Descripcion.- Es un horno de paredes refractarias de silice de
forma octogonal con dos juegos de tres resistencias activadas
independientemente para controlar mejor la distribucion de
temperatura.

Aplicacion.- tomando en cuenta la alta temperatura que
alcanza en poco tiempo su uso se centrara como secador de
muestras en gran volumen.

Especificaciones Técnicas.

Rango de Temperatura: Ambiente +5 Hasta 900°C
Max. Volumen de secado (Q): 4000

Dimensiones (mm.): 50 x 80 x 100

Fuente de Poder: 120 VAC / 60 Hz
Elementos calefactores.: 6

Funcionamiento.

La temperatura de trabajo se selecciona en el tablero de control
por medio de un indicador analogo, el sistema se activa desde
una botonera, ademas tiene dos controles independientes para
cada juego tres resistencias ubicadas en la parte frontal del
horno hay que tener cuidado de activar el numero correcto de

resistencias de acuerdo a la temperatura seleccionada.
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Figura 2.17. Horno de resistencias.

2.4.9. Medidor de Permeabilidad.
Descripcién.- instrumento de la marca Baroid, consta de tres
partes un cilindro maquinado en aluminio, tapa superior con
orificio para entrada de presién neumatica y una tapa inferior
con drenaje y mallas para filtracion.
Aplicacion.- Utilizada para medir la permeabilidad de los
slurrys ceramicos, de igual manera su uso se justifica también

para medir velocidad de formacion de las pastas ceramicas.
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Especificaciones Técnicas.

Rango de Presion: Atmosférica Hasta 100 psi.
Max. Volumen (cm®): 400

Volumen de trabajo (cm?®): 300

Dimensiones (mm.): 137 x 98 x 89

Material: Aluminio.

Funcionamiento.

Una vez cargada la suspensién en el medidor de permeabilidad
se revisa que este bien sellado y se lo coloca en el soporte
metalico y se ajusta la tapa con el tornillo del soporte para
evitar que hayan fugas de presion que alteren el resultado, se

conecta la linea neumatica verificando la presion de trabajo

propuesta en la practica.

Figura 2.18. Medidor de Permeabilidad (Baroid).
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2.4.10. Desionizador para Agua.

Descripciéon.- Este desionizador posee una resina de
intercambio de iones (la capacidad 1400 granos expresaron
como CaCO3) usa un sistema de cama simple un solo cuerpo
de 19 que remueve particulas, cationes y aniones, dando
calidades de agua de alto grado de resistividad como 15-18
MQ-cm.

Aplicaciéon.- se ubica en la linea de agua que entra al
destilador con el fin de obtener un agua destilada de elevada
pureza.

Especificaciones Técnicas.

Presién de agua: Hasta 125 psi.
Max. Caudal (GPM): 90
Caudal de trabajo (cm®): 60
Dimensiones (cm): 59 Hx 18 OD
Temperatura de Trabajo (°C) 32

Funcionamiento.

Se coloca directamente a la linea de entrada del agua potable
con tuberia de % de pulg., las resinas son faciimente
intercambiables, ademas posee una luz indicadora cuando en

nivel de calidad del agua decae por menos de 0.2 MQ-cm.
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Figura 2.19. Filtro Desionizador.

2.4.11. Destilador de Agua de Laboratorio.
Descripcidn.- Instrumento que evapora el agua por medio de
resistencias de acero inoxidable y condensador de vidrio
inerte de Borosilicato para no contaminar la calidad del agua
obtenida.
Aplicacién.- una vez que el agua ha pasado por el filtro
desionizador entra al destilador donde aumenta la calidad del

agua eliminando cualquier mineral o sélido disuelto.



Especificaciones Técnicas.
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Capacidad: 4 litros/hr
Rango de Resistividad: 0.25 hasta 0.3 M-cm
Consumo de agua de condensado: |60 litros/hr

Presion de Agua:

3 psi (minima)

Resistencia (elemento de
calentamiento):

Un elemento, 3kW

Poder:

220 VAC, 50/60 Hz

Dimensiones:

48 x46 x 15

Funcionamiento.

Con la tuberia en su lugar simplemente se enciende la

resistencia con switch ubicado en el equipo, tomar en cuenta

que siempre este abierta la entrada de agua ya este del grifo

comun o algun otro sistema que se adicione.
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Figura 2.20. Destilador.

2.4.12. Espectrofotometro GENESYS 10 UV/SCAN.
Descripcién.- un espectrofotometro es un equipo que hace
pasar una has de luz con longitud de onda determinada para
identificar de manera cuantitativa la concentracién de
cualquier elemento en una solucion, tiene sistema de Barrido,
consta de un sistema Optico Unico que asegura exactitud y
precision, calibracion automatica de longitud de onda al
encendido para asegurar que el instrumento siempre opera
apropiadamente, programas de  aplicaciones para
concentraciones, curva estandar, relacion de absorbancia,
diferencia de absorbancia, barrido de exploracién, multiples

longitudes de onda y absorbancia a tres puntos netos.



81

Aplicacion.- Disefiado para mediciones cuantitativas en;
control de calidad en Ilaboratorios industriales y de
investigacion, su funcion especifica esta dirigida a determinar la
concentracién de sales disueltas en un slurry ceramico ya sea
estas como sulfatos, cloruros, etc.

Especificaciones Técnicas.

Capacidad (Posiciones): 6 holder.

Rango Longitud de Onda: 190 hasta 1100 nm.

Ancho del Barrido 5nm

Tipo de lampara: Xenodn

Exactitud: 1.0 nm

Repetibilidad: 0.5 nm

Poder: 110 VAC / 60 Hz.
Ver Apéndice |

Funcionamiento.

1. Encienda el instrumento oprimiendo la tecla de Encendido
(1= Encendido, 0= Apagado). La secuencia de encendido
aparecera en la pantalla y el instrumento realizara los
autodiagnosticos, no es necesario dejar calentar la lampara
pueden realizarse analisis inmediatamente después de
encender el equipo.

2. Selecciona las unidades de concentracion que se desea

trabajar utilizando el menu de la botonera.
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3. Seleccionar la longitud de onda con que se va ha trabajar o
a el tipo de concentracion que se va ha analizar (ver
practica 14, REF. ASTM C867-94).

4. Cargar el cuvettes con la muestra a analizarse en la

posicién de holder elegido y correr la prueba.

/

Holder, para 6
cuvettes.

Figura 2.21. Espectrofotometro GENESYS 10.

2.4.13. Moldes de Yeso.
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Descripcién.- Cuerpos de yeso que permiten formar piezas
ceramicas por vaciado extrayendo el agua de un slurry por la
capilaridad del molde, para crear los especimenes utilizados
para las practicas de caracterizacion de una materia prima.

Aplicacion.- Sirve para formar las barras, placas y discos

usados en las practicas de caracterizacion descritas en el

capitulo 3.

Funcionamiento.

1. Los moldes constan de dos partes que se unen cerrando
herméticamente y formando la cavidad de la pieza que se
creara por vaciado.

2. Vaciar el slurry ceramico procurando llenar hasta el tope del
reservorio, para no introducir aire a la pieza.

3. Verificar que no decaiga el nivel del reservorio y revisar por
medio del tacto, introduciendo un dedo en el reservorio y
comprobando la densidad de la pieza que se esta formando
o controlarlo por tiempo.

4. Desconchar la pieza del molde con cuidado y dejar secar la
pieza en un ambiente controlado.

5. Colocar los moldes usados en el secadero a 100 °C.



84

Figura 2.22. Moldes de Yeso.

2.4.14. Prensa Hidréaulica.

Descripcidn.- Instrumento creado en acero maquinado consta

de dos ejes o carrilles donde se monta los moldes metalicos o

matrices para crear especimenes por prensado.

Aplicacion.- permite crear probetas de ensayo por prensado

para desarrollar procesos de caracterizacion de los materiales.

Especificaciones Técnicas.

Capacidad Maxima:

2000 psi/ 15 Kg/cm?

Carrera del embolo:

130 mm.

Fluido Hidraulico:

Aceite hidraulico SAE 10

Dimensiones:

31 x62x24

Funcionamiento.

Su principio de funcionamiento es el mismo de una gata

hidraulica de vehiculos, consta de un brazo de palanca para
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generar el movimiento del embolo y la valvula de desfogue

para alivia la presion interna del fluido.

Figura 2.23. Prensa Hidraulica.
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CAPITULO 3

3. MANUAL DE PROCEDIMIENTOS PARA UNA
CORRECTA CARACTERIZACION DE MATERIAS
PRIMAS NO-METALICAS.

Para el desarrollo de este capitulo nos basamos en la normativa ASTM
2004 Vol. 15.02 Glass and Ceramic Whitewares y de procedimientos
desarrollados en la industria ceramica del Ecuador, tratando de
adecuarlos a nuestras limitaciones tecnoldgicas, tomando en cuenta
que el objetivo de la creacién del Laboratorio esta enfocado al analisis
de los materiales no metalicos usados en la industria de ceramica

tradicional del pais.

Las practicas de laboratorio aqui descritas nos permiten conocer de
manera didactica las propiedades fisico - quimicas de algunas materias

primas comunmente usadas, asi también, su reologia.
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3.1. PRACTICA 1: Reduccion de Tamarfio de Grano.

Propésito.- Lograr mediante procesos mecanicos la reduccion del
tamafo de grano de una muestra de materia prima desde su
tamafno en estado natural hasta un tamano que permita realizar

trabajos de caracterizacion.

Sintesis.- El grado de reduccion de tamafio que se logra por medio
de cualquier maquina se la describe por la relacion de reduccion.
Por lo que hay que tener en cuenta que la trituradora de rodillos se
utiliza para tamanos de grano menores a los 2 cm de diametro,
mientras que el molino de Bolas la relacién de reduccion esta dada
por la velocidad de rotacion, la distribucidén de tamafos de los

medios de molienda (bolas) y el tiempo de molienda.

Equipos y Materiales.

1. Horno eléctrico Triturador de Rodillos.

2. Molino de Bolas (Tambor y bolas de Alumina)
3. Mazo de Caucho

4. Martillo

5. Balanza electronica.

6. Bandejas plasticas o metélicas.

7. Cronometro.
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Procedimiento.

1. Obtener un kilogramo de la muestra de analisis del lote de
materia prima.

2. Usando el mazo de caucho o el martillo dependiendo de la
dureza del material se trata de reducir lo maximo posible el
tamano de grano, ademas, se trata de dispersar la muestra.

3. La muestra dispersa se coloca en una bandeja metalica y se la
introduce en el horno secador a unos 105 °C por 12 horas para
eliminar completamente la humedad.

Triturador de rodillos.

1. Se selecciona mediante los tornillos de ajuste la separacion
deseada de los rodillos, de acuerdo al tamafno del material de
ingreso.

2. Se coloca en material seco en la tolva de ingreso procurando
que no se aglomere el material al ingreso, evitando que pase a
los rodillos de trituracion.

3. Se enciende la trituradora desde la botonera ubicada en la
pared y se presiona con el pie el embrague para poner a
funcionar los medios de trituracién y comenzar asi la reduccion

de tamarnio.
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El material reducido cae en la bandeja metalica propia de la
maquina donde se almacena antes de pasar a la siguiente

etapa de molienda.

Molino de Bolas.

1.

Se comprueba que el tambor y los medios de molienda estén
completamente secos para que el material no se adhiera.

Se coloca el material de la trituracion en el molino de bolas
procurando que ocupe no mas del 40% del volumen del tambor.
Los medios de molienda deben tener tamafos distribuidos de
manera que ocupen todos los intersticios posibles de molienda.
Seleccionar la velocidad en RPM en el controlador digital del
sistema de rodillos, las cuales dependiendo el proceso y el tipo
de material.

Se coloca el molino en los rodillos y se controla el tiempo de
molienda con el cronometro.

Acabado el tiempo de molienda se descarga el contenido del
molino en un tamiz ASTM No. 8 o 10, con el fin de que el
material molido pase al recipiente plastico y las bolas de

Alumina se queden en el tamiz.
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3.2. PRACTICA 2: Analisis Granulométrico (Clasificaciéon de
Particulas.)
Propdsito.- Medir la habilidad o inhabilidad de una particula de un
tamano determinado a pasar por un abertura de malla especifica,
mediante lo cual se logra distribuir en diferentes numeros de mallas

diferentes tamanos de grano de una muestra.

Sintesis.- Hay que tomar en cuenta que este método no presenta
como resultado el tamano de particula de un material, simplemente
la distribucién de tamafio de grano en estado natural, es decir, la
muestra en estado natural mediante vibracién se obliga a pasar a
través de las aberturas que presentan las mallas a particulas de

menor tamano

Equipos y materiales.

1. Sistema ROTAP (Tamizadora).

2. Seis Tamices certificados ASTM ( No 60, 100, 140, 200, 270,
325) con sus respectivas aberturas de malla (250 um, 150um,
106 pym, 75 um, 53 ym, 45um)

3. Tapa superior metalica y Bandeja de fondo ciego.

4. Balanza Electronica.
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Procedimiento.

1. Seleccionar muestra significativa del material a analizarse de
peso mayor a un kilogramo en estado natural.

2. Se coloca en el secador de resistencias por 24 horas con la
finalidad de eliminar cualquier residuo de humedad que
existiese.

3. Se pesa en la balanza electronica 1 Kg. del material
completamente seco, tomando en cuenta no desperdiciar nada.

4. Se colocan los tamices en orden ascendente comenzando por
el fondo ciego seguido por el de menor abertura de malla (325
pMm) terminando finalmente con el de mayor abertura (60 um),
las mismas que se colocan en la tamizadora.

5. Se vierte contenido (1 Kg.) tomado para analizarse sobre la
malla superior controlando que no quede ningun residuo en el
recipiente que lo contenia para evitar errores de peso.

6. Se coloca la tapa y se prende el equipo ROTAP por 10
minutos, la cual mediante movimientos elipsoidales horizontales
y un balanceo superpuesto ayudado por golpes longitudinales
de arriba hacia abajo facilitaran el paso del material a través de
los tamices distribuyéndose de mejor manera en sus tamanos

correspondientes.
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Una vez terminada la agitacion se procede a apagar el equipo y
pesar en la balanza electronica los residuos de material que se
ha distribuido en cada tamiz.

Comenzando por el tamiz superior hasta llegar al fondo ciego,
se aconseja usar un cepillo de cerdas suaves para retirar el
material que se queda en las aberturas del tamiz y en los
bordes del marco y la malla.

. Se anotan la cantidad de material pesado en cada tamiz y si, su
suma total es inferior a 980 gramos toca repetir la practica ya
que se ha perdido demasiado material en a manipulacién del

proceso.

10.Los tamices limpios con sus respectivo fondo y tapa son

colocados nuevamente donde se los encontré al comienzo de la

practica.

Presentacion de resultados.

1. Presentar al encargado las gavetas plasticas con las fracciones

granulométricas etiquetadas con sus pesos y el numero del

tamiz del que se recogio.

2. Confeccionar una curva de distribucion granulométrica que

represente el rechazo acumulado vs. el Logaritmo de la

abertura de la malla.



93

3. Confeccionar una curva de distribucion granulométrica que
represente el paso acumulado vs. el Logaritmo de la abertura
de la malla.

4. Rechazo simple de cada tamiz vs Logaritmo de la abertura de la
malla.

5. Paso simple de cada tamiz vs Logaritmo de la abertura de la

malla.

Para el desarrollo de estas curvas se ayudara del siguiente cuadro

para el tratamiento de datos del apéndice J.
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3.3. PRACTICA 3: Determinacién De pH.

Propésito.- Este método describe un procedimiento para
determinar los valores de pH de arcillas o polvos no metalicos en

suspensiones acuosas.

Sintesis.- Se ha demostrado experimentalmente que el valor de pH
de suspensiones de arcilla y polvos no metalicos en agua
dependen en largamente de los elevados porcentajes de solidos.
Algunos procedimientos esperan la sedimentacion de los soélidos
antes de hacer la determinacién, mientras que otros hacen la
inmersién del electrodo del medidor de pH dentro de la suspension.
Los valores de pH de una materia prima son muy importantes ya
que un material muy basico o muy acido tiene incidencia en la

reologia.

Equipos y materiales.

1. Horno eléctrico con control de temperatura para mantener la
muestraa 105°+ 2° C.

2. Mezclador de alta velocidad.

3. Agitador de velocidad variable.

4. Mortero con su respectivo mazo de molienda.
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o

Platillos de Aluminio.

6. Balanza electronica.

7. Probeta de 500 ml.

8. Medidor de pH portatil o de mesa.

9. Vaso de precipitacion, Beaker 400 ml.

10. Agua desionizada y destilada. (Tipo Il segun ASTM D-1193)

11. Solucion de calibraciéon de pH 7.0 y pH 4.0 para la calibracién

del medidor.

Procedimiento.

1. Calibrar el medidor de pH.

2. Se toma una muestra representativa del lote de materia prima.

3. Todos los materiales no metalicos a excepcion de los slurry
deben haber sido secados a 105° C por 24 horas.

4. Colocar en el recipiente del mezclador de alta velocidad 225
ml de agua tipo Il y adicionar 25 g. de muestra seca.

5. La suspension resultante se agita a alta velocidad por
exactamente 10 minutos y transfiere al Beaker de 400ml.

6. Se introduce el electrodo del medidor de pH en la suspension y

se anota su valor estable de pH.
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3.4. PRACTICA 4: Elaboracion de un Slurry.

Propdésito.- Generar suspensiones a partir del material no metalico

seco que permitan conocer algunas propiedades en estado liquido.

Sintesis.- Como se sabe muchas de las materias primas que se

utilizan en la industria ceramica tradicional del pais son arcillas y

para la realizacion de algunas pruebas que permitan comprobar sus

propiedades necesitan formar slurrys o suspensiones arcilla — agua.

Equipos Y Materiales

1.

2.

Balanza Electronica

Recipientes plasticos o metalicos de 1litro de volumen.

Agitador mecanico.

Agua destilada y desionizada TIPO IV segun norma ASTM
D1193 (Ver Apéndice J).

Solucién de Silicato de Sodio al 10% (Aditivo defloculante)

Procedimiento.

1.

Se selecciona el material que se desea analizar este puede

estar seco o humedo, tener en cuenta si el material se disuelve
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con facilidad en el agua es decir es plastico o necesita un pre-
proceso de molienda y se pesa 1 kilogramo en la balanza.

En el recipiente se colocan 200 ml de agua destilada y se
coloca en el agitador mecanico a velocidad moderada, poco a
poco se anade el material seco de manera que la suspension
no se torne muy espesa.

Se afiade agua de ser necesario hasta formar la suspension, si
no deflocula la suspension se afiaden gotas de Silicato de sodio

para que ayude a deflocular la muestra.



98

3.5. PRACTICA 5: Determinacion de Densidad y Porcentaje De
Solidos usando el Picnémetro.
Propoésito.- Determinar la densidad de las suspensiones agua —
arcilla y poder calibrar el picndmetro usado para hacer esta

determinacion.

Sintesis.- Los solidos contenidos en los sistemas Agua — arcilla
pueden ser determinados por dos maneras; evaporando toda el
agua y calculando el porcentaje de soélidos o determinando la
densidad del sistema y calculando el porcentaje de solidos.

Todo instrumento usado para medir la densidad de un slurry

deberia ser calibrado para contener un volumen exacto de agua.

Equipos y Materiales.

1. Picnémetro, recipiente cilindrico con tapa de acero inoxidable,
calibrado para contener 100,00 + 0.005 ml

2. Termdémetro, con rango de 0° C a 100° C para medir la
temperatura del agua y del slurry.

3. Balanza, para capacidad de 500.0 gramos + 0.01 gramos.

4. Agitador Mecanico de Velocidad Variable.

5. Horno de temperatura controlable.

6. Agua destilada y desionizada.
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Procedimiento.

A.- CALIBRACION DEL PICNOMETRO.

1. Revisar que el picndmetro este limpio y seco.

2. Tare el picndbmetro en la balanza.

3. Llene con agua desionizada a temperatura ambiente.

4. Cuidadosamente tape el picndmetro evitando perder agua. Algo
de agua se vera obligada a salir por el orificio de ventilacion de
la tapa lo que asegura un llenado exacto.

5. Con toallas de papel seque externamente todo el recipiente.

6. Vuelva a pesar el picndmetro con el agua contenida usando la
escala tarada en la balanza. Anote dicho peso.

7. Remueva la tapa y mida la temperatura del agua.

8. Usando un grafico adicional de Densidad de Agua vs.
Temperatura (Ver apéndice J) y mediante la siguiente relacion

determine el volumen ocupado por el agua.

Peso del agua
Volumen cc = gua (9) ecuacion 3.1.

Densidad del Agua (g/cc) a X°C

9. Si el volumen no esta dentro del rango 99.95 y 100.05 ml (cc)

entonces, la copa del picndmetro debe ser calibrada.
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10. Para incrementar la capacidad de la copa, se lijja suavemente

11

las paredes interiores usando un papel lija fino (# 600).

. Para disminuir la capacidad de la copa suavemente lije el borde

de superior de la copa con papel de SiC, quedando

completamente plano para que no exista fuga al colocar la tapa.

B.- MEDICION DE LA DENSIDAD Y CONVERSION A

PORCENTAJE DE SOLIDOS.

La muestra de slurry debe ser representativa y tiene que estar
bien agitada, no debe estar en reposo por mas de 10 minutos.
Llevar al agitador mecanico para homogenizar la muestra
evitando asi la sedimentacion, a baja velocidad para evitar que
ingrese aire al slurry y disminuya el volumen en el picnémetro.
Tare el picndmetro calibrado usando la balanza.

Llene el picnédmetro con el slurry recién agitado.

Coloque la tapa verificando si escapa slurry por el orificio
superior lo cual nos certifica que esta completamente lleno.
Limpie el exceso de slurry de la tapa y las paredes picnémetro.
Pese el picnémetro lleno en la balanza con la tara anterior y

anote el resultado para calcular la densidad.
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Para obtener la Densidad a partir del Peso.

W

=V = 10000 (g/cc) ecuacion 3.2.

W = Peso de la Muestra.
V = Volumen del Picndmetro 100.00 cc.

P = Densidad del Slurry.

Para obtener el % de Sdlidos a partir de la Densidad.

% Solidos= P PP x1.625x100 ecuacion 3.3.

P = Densidad del Slurry.
Pw = Densidad del Agua a la temperatura de trabajo.
F = 1.625 (Factor de densidad para Arcillas u otro

material No metalico.)

Para trabajos de alta precisién, o si la variacién de temperatura es
alta se compensa la formula de % Sodlidos usando el siguiente
artificio.

% Solidos = P _PPW X Pe x1.625x100  ecuacién 3.4.

Pc - Pw

Donde;

Pc = Densidad del Material No-Metalico Seco.
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3.6. PRACTICA 6: Determinacion del Valor Maximo de Pandeo En
Quema.
Propdsito.- Conocer la deformacién de un material, la misma que
se mide segun la cantidad de milimetros que se pandee la probeta
de practica durante el quemado, lo cual es necesario para prevenir

deformaciones en el producto industrial al momento de la quema.

Sintesis.- Cuando un material ceramico se encuentra en proceso
de sinterizacion, todos los elementos que lo componen comienzan
a fundirse hasta lograr obtener las propiedades mecanicas
caracteristicas, este proceso en productos ceramicos terminados
puede generar problemas ya que las piezas se pueden escurrir y
cambiar su presentacion final, esto se debe a las propiedades
exclusivas de cada uno de los oxidos presentes, por esa razén es
que determinamos ese factor mediante el pandeo presente en las
barras de prueba, por accién de la gravedad la barra se pandea en

el momento de la sinterizacion.

Equipos y Materiales.
1. Moldes de Yeso (Barras 260 x 20 x 15 mm)
2. Calibrador vernier.

3. Soportes de ceramica.
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4. Papel milimetrado.

5. Mufla con controlador electronico de temperatura.

6. Equipo de Seguridad.

Procedimiento.

1.

Con la materia prima a analizarse y realizando los pasos
anteriormente mencionados se crea un slurry tamizado por
malla ASTM No. 100 y con un peso especifico de 1600 Kg/m?®.
Se coloca el molde para la barra (espécimen de andlisis.) de
manera que no se desperdicie material por los bordes, tomando
en cuenta que debe estar completamente lleno el reservorio.

Se comprueba la formacion de la barra por vaciado mediante el
tacto, introduciendo el un dedo en el reservorio y comprobando
la formacion del espécimen, no se especifican tiempos ya que
cada slurry dependiendo del material tiene una velocidad de
formado diferente.

Una vez listo se desconcha la barra y se mide 160mm con el
calibrador, que es la medida que tendra la barra de trabajo que
usada en este ensayo.

Secar por 24 horas al ambiente y 12 horas en el secador a 100°

C para eliminar completamente la humedad de la pieza.
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6. Se coloca la barra de 160mm sobre los soportes ceramicos
como se muestra en la Fig. 3.1. uno en cada extremo.

7. Se procede a introducir todo el conjunto a un proceso de
quema previamente descrito que vaya desde la temperatura
ambiente hasta los 1200° C (Curva de Quemado)

8. Después del proceso de quema se coloca la barra sobre el
papel milimetrado ajustando sus extremos a los indicadores de
la hoja milimetrada y se mide en milimetros desde el punto 0,0
hasta el punto mas bajo de la barra pandeada que sera el punto
centro, es decir, a 80 mm de cada extremo.

9. Se anota dicho valor en milimetros.

FIGURA 3.1. Soporte Cerdmico.
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3.7. PRACTICA 7: Determinacion del Modulo de Ruptura en Seco
para Arcillas y Cuerpos Cerdmicos. (REF. ASTM C 689 — 03a)
Propésito. - Presentar un método para preparacion de
especimenes de prueba ya sea por vaciado, extrusién o prensado
en seco hechos de arcillas o materiales semejantes y dar un detalle

descriptivo de la Maquina de ensayos.

Sintesis.- La prueba de Modulo de Ruptura en Seco es
ampliamente usada como una medida del poder de compactacién
en seco de las arcillas empleadas en la formaciéon de ceramicos. Ya
que dependen del grado de Defloculacion de la suspension para el
caso del especimenes hechos por vaciado, secado de las barras de
prueba en atmésferas saturas de humedad, imperfecciones en la
superficie del espécimen o vacios (poros) en el interior, todos estos
son factores que alteran los valores obtenidos de Mddulos de

Ruptura.

Equipos y Materiales.

Los siguientes equipos de Laboratorio son necesarios para la
preparacion de los especimenes por vaciado y prensado en seco.

1. Horno de Secado, es un secador eléctrico con control de

temperatura para mantener la camara a 105° +2° C.
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2. Balanza, con capacidad de 2000 gramos.

3. Beaker de acero inoxidable capacidad 1200 ml.

4. Agitador Mecanico de velocidad variable.

5. Desecador

6. Moldes de Yeso, para formar barras de 260 x 20 x 15mm

7. Fundas de polietileno.

8. Espatula metalica.

9. Desecador.

10. Maquina de Prueba 405A UNIVERSAL SAND STRENGTH
MACHINE, Dietret Detroit.

11. Calibrador vernier

Procedimiento para la preparaciéon del espécimen.

Observaciéon: Segun la norma ASTM se recomienda usar barras
cilindricas de 12.8 mm. de diametro y 114mm. de longitud, pero
modificamos el espécimen por facilidad de trabajo basandonos en

métodos usados en los laboratorios de CISA (Edesa).

A.- ESPECIMEN POR VACIADO.
1. Se sigue el mismo procedimiento de la practica anterior para la
formacion del slurry de vaciado y la formacién de la barra con el

molde de yeso.
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B.-

1.

2.

3.

4.

5.

6.

C.-

1.
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Pero esta vez se utilizara la porcion de 100 mm sobrante de la

Practica 6.

ESPECIMEN FORMADO POR PRESNSADO EN SECO

Se seleccionan 1100 g. de muestra.

La muestra de arcilla es secada y pulverizada.

Exactamente 1000 gramos de material seco y pulverizado se
mezclan en un mortero con 100ml de agua desionizada.
Después de 5 minutos de mezcla se examina la consistencia de
la mezcla debe estar humedo pero no mojado, se retira con una
espatula el material del mortero y se envuelve en fundas de
polietileno por 2 horas.

Se saca el material de las bolsas de polietileno y se agregan 50
gramos de material seco y pulverizado y se homogenizan bien
por 2 minutos hasta obtener una masa plastica.

Esta masa se coloca en un molde rectangular de dimensiones
100 x 20 x 15 mm. disefada exclusivamente para nuestra
prensa hidraulica.

SECADO DE TODAS LAS MUESTRAS.

Las barras hechas por vaciado o prensado so colocadas en el

horno eléctrico a una temperatura de 105 ° + 2° C. por 24 horas.
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Al salir del horno secador se colocan las barras en un
desecador par evitar que absorban humedad del ambiente.
Las condiciones del lugar donde se realice el ensayo debe tener

una humedad relativa del 50%.

PROCEDIMIENTO DE LA PRUEBA.

Las barras preparadas como previamente se describid son

utilizadas para medir el modulo de Ruptura en seco de la siguiente

manera.

1.

Las barras enfriadas se retiran del horno y son colocadas de
una en una en la maquina de ensayos de Ruptura (cualquiera
de las 2 mencionadas), la carga de Ruptura en Libras es
anotada, tomando en cuenta siempre los tres puntos, dos de
apoyo y uno de carga

Las velocidades de avance dependen del tipo de maquina que
se este usando.

La carga aplica al espécimen debe ser uniforme y en ninguno
de los casos exceder 1 Ibf / min (4.4 N / min)

Las dimensiones de las secciones rotas son medidas con el

vernier y anotadas.
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5. Los valores de los Mddulos de Ruptura deben ser calculados
con los datos disponible y expresados en psi (libras / pulgada

cuadrada), y se calculas de la siguiente manera.

3PL

MOR=_"
2BD

ecuacion 3.5.

Donde;
MOR = Modulo de Ruptura (Ib / pulg?)
P = Carga de Ruptura en libras.
L = Avance (pulg.)
B = Ancho de la barra (pulg.)
D = Espesor del espécimen (pulg.)
Presentacion de Resultados.
Al momento de la presentacion de informe de la practica adjuntar:
¢ Tipo de material (nombre)
e Dimensiones de la barra de prueba.
¢ Tipo de maquina que se utilizo.
e Carga maxima de ruptura.
e Incrementos de la carga.
e Dimensiones del espécimen roto.

e Condiciones de humedad del lugar del ensayo.
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3.8. PRACTICA 8: Determinacion de Humedad Libre. (Ref. ASTM
C324-01)
Propoésito.- Determinar el grado de humedad con el que se
encuentra la materia prima en su estado natural o antes de entrar a

su respectivo almacenaje.

Sintesis.- En los materiales no-metalicos podremos encontrar
hasta tres tipos de agua retenida. La primera es el agua de
cristalizacion, aquella que se encuentra intrinseca en la formula y
se elimina con temperaturas entre los 400° y 500° C. la siguiente, el
agua superficial presente en un fina capa en las superficies de las
arcillas la cual depende del tipo de aniones y cationes presentes.
Finalmente hay una pobre porcion de agua, la cual es
probablemente la continuacion de la capa superficial de humedad,
se visualiza como una capa que orienta las moléculas de agua

hacia la superficie mas lejana posible de la arcilla.

Equipos y Materiales.
1. Balanza electronica con precision de £0.01 g.
2. Secador de lamparas infrarrojas.

3. Platos de aluminio con capacidad para 100 g.
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Procedimiento.

1.

Obtener una muestra no menor a 1000 g. del lugar de
almacenamiento o de su estado natural.

Triturar o esparcir la muestra.

Tare el plato de aluminio en la balanza.

Coloque 100 g. exactos de la muestra en el plato de aluminio.
Coloque el plato con la muestra en el secador de lamparas
infrarrojas (90° - 105° C), para practicas breves, como solo
desea evaporar el agua superficial es suficiente con 30 min.
Saque la muestra del secador (no pasar de 1 minuto) y pese
solamente el material seco sin el plato de aluminio.

Para saber el porcentaje de humedad contenido en la muestra

se procede a realizar el siguiente calculo:

Ww -Wd
%Humedad = TWw x100 ecuacion 3.6.

Donde:
Ww: Peso del material humedo.

Wd: Peso del material seco.
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3.9. PRACTICA 9: Andlisis de Residuos en Malla Himeda. (Ref.
ASTM C325-81)
Propoésito.- El método de analisis mediante malla humeda nos
permite tener una idea del porcentaje de residuos organicos como
plantas, raices y rocas presentes en el material en su estado
natural, este método no es aplicable a materiales seco ya molidos

ya que el residuo obtenido en la malla es insignificante.

Sintesis.- El analisis en malla es un modo directo y valido de
determinar el contenido de material burdo o grueso contenido en

las arcillas.

Equipos y Materiales.

1. Horno eléctrico o secador con control de temperatura.

2. Platos de aluminio para secar la muestra, capacidad de 500 g.

3. Mallas de prueba de niumeros ASTM # 100 — 140 — 200 — 325,
las cuales deben tener su tamiz en perfectas condiciones.

4. Mezclador mecanico de alta velocidad.

5. Balanza Analitica (0.001g.)

6. Botella de Agua o Chorro de Agua (puede ser agua potable del
grifo siempre y cuando tenga presion de salida)

7. Brocha suave y pequeia.
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8. Platos ligeros de aluminio de 2” de diametro.
9. Microscopio de hasta 40 X (Magnificacion)
10. Agua destilada y desionizada.

11. Silicato de Sodio o Hexametafosfato de Sodio.

Procedimiento.

1. Seleccionar 250g. de muestra completamente seca del secador.

2. Coloque en una jarra plastica o de acero inoxidable la muestra y
afiada 1000ml de agua tratada (destilada y desionizada)

3. Lleve la suspension obtenida al Agitador mecanico de alta
velocidad y afada 500ml de agua y silicato de sodio en
proporciones de 1ml hasta obtener un slurry liviano.

4. Agitar por 15 minutos a la maxima.

5. Colocar las malas una encima de otra en orden ascendente de
numero de malla, es decir, primero ira la malla ASTM # 100 y en
el fondo se encontrara la malla ASTM # 325.

6. Vaciar la suspension recién agitada en las mallas, tomando en
cuenta que se debe enjuagar el recipiente que contenia la
suspension 'y con un chorro de agua a presion media,
suavemente ir lavando la suspension vaciada en las mallas

hasta que se elimine completamente el material arcilloso el cual
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se ira con el flujo de agua a través de las mallas, quedando
unicamente los residuos organicos pesados.

7. Desarmar la torre de mallas y eliminar el exceso de agua con
una esponja por la parte inferior de la malla.

8. Los residuos obtenidos en las mallas seran colocados en los
platos de aluminio previamente marcados.

9. Los platos se llevan a un secador de lamparas infrarrojas donde
se eliminara la humedad residual por no mas de 30 minutos.

10. Los residuos de cada malla son pesados en la Balanza Analitica
y anotados.

11. El porcentaje de residuos organicos se lo obtiene del siguiente

calculo.
) Wr.
% Residuos = Wt><100 ecuacion 3.7.

Donde:
Wr: Peso de los residuos de cada malla.
Wi: Peso total de la muestra en seco.
Es decir, obtendremos cuatro resultados de % Residuos ya que

estamos usando 4 mallas diferentes.
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3.10. PRACTICA 10: Contraccion Lineal En Seco Y Por Quema.

(REF. ASTM C326-03)

Propdésito.- Tener los valores de contraccion después de secar y

quemar, piezas de arcilla, bajo varias condiciones de procesos.

Sintesis.- Como se hizo referencia en la prueba para determinar
humedad libre las arcillas contienen tres tipos de agua, las misma
que ocupan un espacio en el cuerpo arcilloso (pieza determinada),
sea cual fuese la forma de la pieza que estamos fabricando esta
experimentara cambio de tamafio en sus dimensiones y volumen.
La contraccién lineal en seco se atribuye este efecto al Agua
superficial que al evaporarse quedan poros y al estar fresco el
material estos se llenan inmediatamente, para la contracciéon en
gquema, se da al eliminarse la materia organica (presente en todo
material arcilloso como; carbonatos, fosfatos, etc.) y el agua
molecular de las arcillas a 500° C, de igual manera al evaporarse
por las altas temperaturas del proceso de quema quedan poros
internos los cuales se llenan al fundirse el material a unos 800 ° a
1200° C donde se obtiene una pieza con mejores propiedades de

resistencia mecanica.
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Equipos y Materiales.
1. Prensa Hidraulica.
2. Secador de Lamparas infrarrojas.
3. Moldes circulares (¢ = 50 £ 1mm) para la prensa.
4. Moldes de Yeso para preparacion de placas.
5. Horno de Resistencias con control de Temperatura.
6. Platillos de aluminio y/o bandejas.
7. Sistema Motriz de Rodillos.
8. Molinos de Bolas.
9. Jarras Metalicas o plasticas de 1000 ml.

10. Calibrador Vernier.

Procedimiento.
Observacién: Segun la norma ASTM se recomienda usar barras
cilindricas de 19 mm. de didmetro y 127 mm. de longitud, pero
tomando en cuenta métodos usados en los laboratorios de
grandes compafiias como CISA (Edesa), modificamos la forma del
espécimen recomendando el siguiente procedimiento.
ESPECIMEN PRENSADO.
1. Se pesan 50 gramos de la muestra molida y tamizada por malla

ASTM No. 100. (150 um.) y se le adicionan 10 gramos de agua
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obteniendo una relacion de mezcla que mantenga una humedad
necesaria requerida para el prensado.

Se coloca el material en el molde cilindrico de la prensa
hidraulica y se mantiene presionado a 50 psi por 8 minutos.
Sacamos el espécimen del molde y procedemos con el

calibrador a medir su diametro y lo anotamos.

ESPECIMEN POR VACIADO.

Preparamos un slurry con un peso especifico de 1600 + 5
Kg./m® y viscosidad de trabajo minima.

Colocamos los moldes de yeso de tal manera que no se
derrame por los lados y vaciamos el slurry, teniendo siempre en
cuenta que el nivel del reservorio del molde este lleno para
evitar que se introduzca aire y la pieza quede hueca.
Esperamos que la pieza se forme en el molde, para esto
utilizamos la técnica del tacto, introduciendo el dedo en el
reservorio del molde y palpando la formacién de la pieza.

Una vez que se determine que la pieza se ha formado y secado
lo suficiente en el molde se desconcha (extrae la pieza del
molde) y se marcan las diagonales de la placa con una

distancia de 100 £ 1 mm. previamente medidas en el calibrador.
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En el secador de resistencias se los mantiene entre 80 y 100°
C, por un periodo de 12 a 24 horas.

El disco y la placa son retirados del secadero y se procede a
medir el diametro y las diagonales respectivamente.

Los valores de dimensiones obtenidos se los anota y se
procede a poner los especimenes en el horno y simular un
proceso de quema de 12 horas.

8. Terminado el proceso de coccidn de las piezas se las deja
enfriar en el horno para evitar que los cambios bruscos de
temperatura generen fisuras o distorsionen las piezas.

9. Se procede nuevamente a medir las diagonales y el diametro

segun corresponda y se anotan dichos valores.

Célculos.
Calculo de la Contraccion Lineal en Seco como porcentaje de la

longitud plastica.

ecuacion 3.8.

Donde:
Sq = % de contraccion lineal en seco.
L, = Longitud plastica del espécimen.

Ly = Longitud seca del espécimen.
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Calculo de la contraccion Lineal Total después del secado y
gquemado del espécimen ceramico, como porcentaje de su longitud

plastica.

ecuacion 3.9.

Donde:
St = % de contraccion lineal total
L, = Longitud plastica del espécimen.
Ls= Longitud después de la quema del espécimen.
Si se desea saber el valor de contraccion volumétrica este se

calcula de la contraccion lineal de la siguiente manera.
. . 3
Contraccion Volumetrica % = [1—(1— %00) }xlOO ecuacion 3.10.

Donde:
S = % de contraccion lineal.
Ademas, se puede calcular el Factor de Contraccién, necesario

para predecir el tamafio en seco 0 en quema de la pieza.

: _p
Factor de Contraccion = . ecuacion 3.11.

f
Donde:
L, = Longitud plastica del espécimen.

Ls= Longitud del espécimen de prueba quemado.
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3.11. PRACTICA 11. Porcentaje de Humedad Retenida y Perdidas
Por Ignicion (L.O.1.)
Propdésito.- Saber la cantidad de agua superficial y el porcentaje
de materia organica como carbonatos, fosfatos, residuos de raices

y otros, que se encuentran formando parte de la materia prima.

Sintesis.- Con sus siglas en Ingles L.O.l. (Loss On Ignition), hace
referencia a la perdida de peso que se presentara en un material
al momento de su quema, es decir, la materia organica parte de la
composicién natural al someterse a las altas temperaturas que
genera una curva de coccidon se incineradas oxidandose a
temperaturas entre los 250° C y los 750° C y se descomponen en
forma de gas carbonico, al descomponerse esta materia organica
se reduce el peso y el volumen de la pieza.

Observaciéon: se usa el mismo espécimen de analisis de la

Practica 10 (Ref. C326-03).

Equipos y Materiales.
1. Balanza electronica con presion de 0.01 g.
2. Tamiz ASTM # 100.
3. Moldes de Yeso para placa cuadrada

4. Horno con controlador de temperatura.



121

Procedimiento.
1. El espécimen recién desconchado de la Practica 10 es pesado
y se anota su valor.
2. Una vez seco el espécimen se lo vuelve a pesar, para calcular
el porcentaje de agua retenida del material.
3. La placa quemada, una vez enfriada al salir del horno se pesa
nuevamente y con este peso calcularemos el L.O.I.
Célculos.

1. % de Humedad Retenida

% de Humedad Retenida. =VWVW_WS><100 ecuacién 3.12.
W

Donde:
Ww = Peso humedo. (g.)
Ws = Peso en seco (g.)

2. LO..

Ws —Wf
LOIl =———x100 -
Ws ecuacion 3.13.

Donde:
Ws = Peso después de Quema.

L.O.1 = % Perdidas por Ignicién.
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3.12. PRACTICA 12: Determinacion del indice Azul de Metileno en
arcillas. (REF. ASTM C837-99)
Propoésito.- Este procedimiento permite determinar el indice de

azul de metileno que las arcillas absorben mediante coloracion.

Sintesis.- El indice de Azul de metileno determina la capacidad
de intercambio catiénico de una arcilla y se usa como método de
evaluacion para determinar el tamafo de particula. Ademas el MBI
(Methylene Blue Index) ha sido relacionado a, superficie de area,
fuerzas de enlace, plasticidad, caracteristicas de Defloculacion y
distribucion de tamafio de particulas. Dado la buena correlacion
existente entre estas propiedades y el MBI, pero se limita a ciertos
materiales no Metalicos especificamente a ciertas arcillas. Las
ventajas de este método son; rapidez, bajos costos y repetibilidad

del proceso si esta estandarizado.

Equipos y Materiales.
1. Mortero y mazo de porcelana. Para moler la muestra.
2. Malla de 8 ASTM No. 100 (150 pym)
3. Balanza Analitica de precision 0.001g.
4. Agitador magnético con plato caliente.

5. Vasos de precipitacion.
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Mezclador de alta velocidad.

Medidor de pH (portatil, de banco o de papel)

Buretas volumétricas tituladas de 50ml. Para dispensar la
solucion de azul de metileno.

Papel Filtro (Ref. Baroid No. 987 o equivalentes.)

REACTIVOS Y SOLUCIONES.

Agua destilada y desionizada. Calidad superior a los 2 MQ_cm.

2. Solucion de Azul de Metileno al 0.01N (1ml = 0.01meq)

3. Acido Sulfurico al 0.1 N.

1.

Procedimiento.

PREPARACION DE LA MUESTRA.

La muestra que se vaya a triturar en el mortero debe estar
completamente seca, se puede usar las muestras de la Practica
8 Ref. C324-01), de no ser asi la muestra debe secarse en un
horno a 100 ° C por 24 horas.

La muestra seca y triturada en el mortero se pasa por malla
ASTM No. 100 las porciones en peso que se usan para la
prueba varian de acuerdo al tipo de arcilla.

Una porcion de 250 ml de agua desionizada de un total de
300ml se adicionan en conjunto con la muestra de arcilla

seleccionada al recipiente del mezclador de alta velocidad y se
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agita por 10 min. El slurry resultante se transfiere a un Beaker
de 600ml de vidrio y la porcidn restante de 50 ml de agua se
usa para limpiar los lados del recipiente del mezclador.
A una temperatura de 40° C y una velocidad de rotacién baja se
selecciona el agitador magnético y se anada la solucion de
acido sulfurico 0.1N, si es necesario, en pequefias cantidades
hasta obtener un acidez del 2.8 a 3.2 pH y dejar agitar por 3
minutos.
. TITULACION CON AZUL DE METILENO.
Se coloca la bureta titulada y cargada con 50 ml de solucién de
azul de metileno 0.01N sobre el Beaker que se esta agitando.
Se adicionan 5ml de solucion sobre el slurry y se deja
homogenizar por 2 minutos.
Se introduce una barrilla agitadora de vidrio en el Slurry y se
deja caer una gota sobre el papel filtro.
Los iones del arcilla atrapan el colorante de azul de metileno y
las gotas son de color azul intenso, se adiciona en incrementos
de 1ml solucién de azul de metileno al slurry dejando agitar de 1
a 2 min. y se va comprobando el color de la gota.
Se hace esto hasta que se satura catiénicamente el slurry de
azul de metileno y comienza a presentar la gota un halo de

color celeste o un azul menos alrededor de la gota.
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6. Una vez encontrado el punto final se comprueba nuevamente

con una gota nueva sobre el papel.

Célculos.
1. El (MBI) indice de Azul de Metileno se lo calcula de la siguiente

forma.

ExV

MBI = x100

ecuacion 3.14.

Donde:
MBI: indice de Azul de Metileno [meq/100] g. de arcilla..
E: Mili equivalentes de Azul de Metileno por Mililitro.
V: ml de azul de metileno requeridos para la titilacion.
W: Gramos de material seco.

Como la Solucién de Azul de Metileno tiene una concentraciéon de

0.01N la formula de calculo se reduce a:

0.01xV
MBI = WX]-OO ecuacion 3.15.

Finalmente se anota el valor de MBI obtenido para su

correspondiente clasificacion.
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3.13. PRACTICA 13: Determinacion de la Rata de Filtrado
(Permeabilidad de un Slurry) (REF. ASTM C 866 — 77)
Propdésito.- Determina la proporcion a la que se forma una capa
de pasta de arcilla-agua de un slurry determinado bajo la

filtracion presurizada.

Sintesis.- La proporcibn de la filtracion es directamente
relacionada a los procedimientos de conformado como la filtro
prensa, el vaciado y secado de pieza en las cuales la
permeabilidad del agua a través de la capas de pasta formadas es
un mecanismo controlado. Existe una linea recta que representa la
relacion que existe entre el tiempo de filtro prensado y el cuadrado
del espesor de la capa de pasta. La proporcion de la filtracion se
relaciona directamente a la presion del filtro prensa y esta
inversamente relacionado al cuadrado del area de la superficie de
las arcillas y la viscosidad de agua a la temperatura de

comprobacion.

Equipos y Materiales.
1. Balanza Analitica de precisién 0.001 g.
2. Batidora o agitador mecanico.

3. Filtro prensa (Ref. Baroid Nacional Lead Co.)
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4. Calibrador vernier.

5. Cronometro.

1.

Procedimiento.

Pesar 100 g. de muestra seca segun la Practica 8 (Ref. C324-
01) y mezclar con 300 ml de agua desionizada en la batidora
por 10 minutos, o0 se puede usar el slurry resultante de la
practica 10 (Ref. C326-03.)

Lo correcto seria colocar el slurry resultante en un recipiente
cerrado por 24 horas para que se homogenice el material con el
agua, pero para condiciones de practica de laboratorio se puede
obviar este tiempo y simplemente agitarlo por mas tiempo para
obtener la homogenizacion necesaria.

Colocar el contenido en el cilindro de la filtro-prensa colocando
el respectivo papel filtro y malla de filtrado, llenar las % partes
del cilindro.

Colocar la tapa del filtro prensa y aplicar 345 KPa. (50 psi.) de
presion de aire por 30 minutos.

Desconectar la presion de aire y vaciar el contenido aun liquido
del filtro prensa por 5 minutos.

Queda una torta resultante a la que nuevamente se aplica la

presion de aire y se deja secar por 10 minutos.
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Observacién: Algunos materiales tienen una rata de filtrado mas
rapida que otros y el aire pasa a través de la torta con mayor
facilidad para estas el tiempo de secado es menor que 10 minutos
se toma referencia cuando se escucha salir aire por el desfogue

del filtro prensa.

7. Se saca la torta final y se mide con el calibrador el espesor de

la misma este se anota conjuntamente con su peso.

8. Se deja secar la torta por 24 horas a 105° C y se vuelve a tomar

1.

su peso y medir su espesor para comprobacion.

Célculos.

La Proporcién de Filtracion se calcula de la siguiente manera:

L2
FR=— ecuacion 3.16.
T
Donde:
FR = Rata de Filtracion. [cm?/ s]
L = Espesor de lafiltro torta hUmeda. [cm.]

—
1

Tiempo de filtrado [s]
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El fragmento vaci6 o nulo de Ila filtro torta varia
considerablemente dependiendo de los iones en el agua que
modifica la compactacion de la estructura de las particulas de
arcilla en la filtro torta. Agua que es normalmente usado por
mezclar con las arcillas debe usarse para las pruebas de
interacciones entre los iones en el agua con la arcilla. Sin
embargo, en algunos casos el agua destilada solo si esos iones
introducidos con la arcilla son considerados en la prueba. El
fragmento vacio es calculado de la siguiente forma basado

sobre la densidad de las arcillas como 2.6 mg./cm®

VE=1-_ W »
2 60x Ax L ecuacion 3.17.
Donde:
VF = Fragmento Vacié en la filtro torta.
W = Peso en seco de la filtro torta [cm.]
A = Area Seccién transversal de la filtro prensa [cmz]

L = Espesor de la filtro torta humeda.
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3.14. PRACTICA 14: Determinacién del Contenido de Sulfatos
Solubles (Método de Fotometria). (REF. ASTM C867-94)
Propdésito.- determinar los iones de sulfato soluble removidos de
una arcilla por lixiviado* o filtracidon. Sin embargo es también usado

para la determinacién del contenido de sulfatos en el agua.

Sintesis.- La mayoria de los sulfatos solubles removidos por
lixiviado con agua de las arcillas depende de factores tales como:
disolucion, intensidad de la agitacion, duracion del lixiviado,
temperatura entre otras.

Un exceso en la concertacion de iones de sulfatos en una materia
prima evita una correcta defloculacién ya que en la preparacion
de un slurry al adicionarle defloculantes los iones de este
reaccionan con los iones presentes de sulfatos y coagulan la

suspension.

Equipos y Materiales.
1. Balanza Analitica £ 0.1 mg.
2. Balanza electrénica £ 0.01 g.
3. Mezclador de alta velocidad.
4. Filtro prensa (Ref. Baroid Nacional Lead Co.)

5. Beakers de vidrio o matraces Elmeyer 125 ml
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Pipetas graduadas de 1ml de division.
Probetas de 10 a 25 ml.
Espectrofotometro GENESYS 10 UV/VIS-SCAN.

Cuvette (Celda) de vidrio de borosilicato.

SOLUCIONES Y REACTIVOS

1.

BaCl,.2H,0 validado y certificado por Committee on Analytical
Reagents of the American Chemical Society.
Agua purificada (desionizada y destilada Tipo IV segun norma

ASTM D-1193)

Procedimiento.

PROCESO DE CALIBRACION DEL EQUIPO.

Nota: Para determinar Sulfatos SO; el filtro de la longitud de onda
debe ser calibrado a 550 nm.

Llene la celda de transmisién que debe estar completamente

limpia con la solucién preparada.

2. Inserte la celda en el respectivo holder del equipo. Ponga el

filtro a 550 nm y ajuste la transmisién para una lectura de 100%.

3. Vierta el contenido de la celda en un matraz y afiada un sobre

de cristales de Clorato de Bario (BaCl,-2H,0), agitar
fuertemente para disolver todos los cristales en la suspension y

deje estabilizar por 5 minutos.
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4. Llene nuevamente la celda de transmision con la suspension
obtenida cuidando no empapar las paredes de la celda y corra
otra vez la lectura del espectrofotometro y esta ves debe dar
cercano al 1%.

5. La solucién estandar de 100 ppm esta entonces hecha dentro
de una serie de soluciones de baja concentracion de acuerdo
con la siguiente carta de dilucién (Ver apéndice J).

6. El resultado de esta tabla es usado para la determinacién de

sulfatos en muestras desconocida de agua y filtrado.

PREPARACION DE LA MUESTRA PARA LA DETERMINACION
DE SULFATOS.

1. Del procedimiento realizado en la Practica 13 se coloca una
probeta de 10ml. en el tubo de desfogue del Filtro prensa, o de
otra manera al slurry de la misma practica se lo coloca en la
filtro prensa y se aplica una presion gradual hasta los 100 psi.
Para poder obtener el filtrado.

2. Para eliminar errores los primeros 5 ml obtenidos del filtrado
son descartados y se comienza a almacenar en la probeta el
filtrado restante.

3. Con una pipeta traspase la muestra de la probeta al matraz de

50ml. Unos 5 ml del total de la muestra seran usados para la
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prueba, esta puede comprender de entre 1 ml hasta los 10 ml
de filtrado dependiendo de la concentracion de iones de sulfatos
de la muestra. Si las cantidades seleccionadas producen
lecturas mas alla de la linea de calibracion, adicionalmente se
requiere una dilucién mayor segun la carta.

Ejemplo: Si uno inicialmente prepara una muestra de 5 ml de
filtrado y 45 ml de Agua destilada (50 ml en total) y obtiene una
lectura de porcentaje de transmision bajo la curva de
calibracion, por lo cual se seria entonces utilizar 10 ml de
filtrado y 40 ml de agua destilada en el siguiente ensayo.

4. Adicione 5 ml de glicerina en solucion y 2.5 ml de Reactivo
Acido — Sal. a la solucién del Matraz de 50 ml y agitar
fuertemente.

5. Verter la solucion en la celda de transmision teniendo cuidado
en no crea burbujas dentro de la celda y no derramar liquido en
las paredes de la celda.

Observacion: Manejar la celda de forma que no quede huellas

digitales en la paredes que disminuyan su transparencia, usar

guantes de algoddén o algun tipo de tela para evitar el contacto

directo con la celda.
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Ajuste la medicién para el 100% de la escala usando el boton
de calibracion, en otras palabras encerar el equipo para el
analisis.

Vierta el contenido de la celda en un Beaker y limpie y seque la
celda de transferencia.

Adhiera a la solucion un sobre de cristales de Clorato de Bario
(BaCl2-H 20) y agitar cuidadosamente para disolver todos los
cristales.

Dejar reposar por 5 minutos.

10. Verter la solucion dentro de la celda de transmision sin rayarla

ni ensuciarla y colocarla en el holder del equipo de

espectrofotometria.

11. Anotar el resultado en ppm presentado en la pantalla del equipo

de concentracion de Sulfatos.
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3.15. PRACTICA 15: Determinacion Visual del Color de Quema de la
Materia Prima. (Método Adaptado)
Propdésito.- Mediante este proceso observamos que algunos
materiales al ser quemados no presentan el mismo color de su
estado natural como materia prima, lo cual permite predecir que

tipos de arcillas son utiles para cada tipo de producto deseado.

Sintesis.- Nos es claro que las arcillas o materiales no metalicos
son las recopilacion de materia organica de todas las etapas
geoldgicas las propiedades presentes en cada una depende
intrinsecamente de los compuestos que a estas la conformen,
razon por la cual pueden presentar en estado natural un color

completamente diferente al de la quema.

Equipos y Materiales.
1. Moldes de Yeso para placas.
2. Horno con control electrénico de temperatura.

3. Sentido de la vista.

Procedimiento.
1. Siguiendo los pasos realizados en la practica 10 ASTM-C326-

03 se obtienen los especimenes que seran analizados.
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2. De igual manera que en la practica arriba mencionada se
introducen las piezas al horno con una determinada curva de
coccién que simule un proceso industrial.

3. Una vez que han salido las piezas del horno se define sus color
de quema con colores precisos, es decir, Habano Claro, habano
Oscuro, Marrén Claro, Marrén oscuro, Amarrillo, Rojo, Rosado,
Crema, Blanco, Café, Morado entre otros que se obtengan,
evitando hacer desplazamiento de colores en la descripciéon
como por ejemplo; Amarillo, Rojizo, Casi Rosa, Café, Claro,

Oscuro, entre otros.



137

3.16. PRACTICA 16: Curva de Defloculacién.

Propdésito.- Determinar el comportamiento de la viscosidad de un
slurry ceramico, es decir, su reologia, permitiendo de esta manera
llegar a su maximo punto de fluidez presentando la viscosidad de

trabajo mas baja para dicho slurry.

Sintesis.- Resaltando que la Reologia, es la ciencia que estudia la
deformacion y fluidez de la materia, ha sido una herramienta muy
util tanto para los investigadores (cientificos) quienes buscan
respuestas en el desarrollo de nuevos materiales, como para los
ingenieros quienes buscan métodos que faciliten el control de

calidad.

Equipos y Materiales.
1. Viscosimetro Brookfield.
2. Spindles (RV-1, RV-2, RV-3, RV-4)
3. Agua Destilada
4. Balanza
5. Dispersante (Silicato de Sodio)

6. Agitador Mecanico.
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Procedimiento.

1. Pesar 60% de material y 40% de agua destilada, para crear el
slurry ceramico.

2. Homogenizar bien el material y el agua en el agitador mecanico,
de ser necesario con el gotero colocar el dispersante en la
mezcla hasta obtener una solucién ceramica trabajable.

3. Calibrar el viscosimetro a la velocidad de rotacion necesaria
para la practica (se recomienda 20 rpm) y colocar el spindle
respectivo.

4. Tomar el slurry ceramico y medir su viscosidad anotando el
valor sefalado en el viscosimetro, tomando en cuenta
multiplicar por el factor del spindle para obtener el dato en
centipoises (cP).

5. Se anade 2 gotas de Silicato de sodio haciendo la relacion de
que cada gota equivale a 0.2 ml. y se lo coloca en el agitador
mecanico para homogenizar la suspensién y hacer que el
defloculante interactué cationicamente con el material no
metalico.

6. De manera inmediata se retira el recipiente del agitador y se lo
coloca en el viscosimetro listo para tomar la medida.

7. Se introduce el Spindle en el Slurry hasta la ranura marcada en

el mismo, y se enciende el viscosimetro dejando que el spindle
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gire por 30 segundos, lo cual es un tiempo estandar para que se
estabilice el valor que se presenta en la pantalla, dicho valor se
anota y se multiplica por el factor del spindle que se esta
usando y obtiene el valor de la viscosidad en centipoises (cP.s).

8. Se repite el paso 7 hasta que obtener valor repetitivos de
viscosidad, es decir, que el slurry haya alcanzado su minimo
valor de viscosidad de trabajo.

9. Se recomienda comprobar los valores de viscosidad cambiando
el numero del spindle para verificar que los datos que se estan
tomando son correctos y existe trazabilidad entre cada Spindle.

Nota: Existen algunos materiales no metalicos que son de dificil

Defloculacion por la cantidad de sulfatos o carbonatos presentes en

su estructura, razén por la cual para disminuir el numero de pasos

se recomienda afiadir dispersante en cantidades de 1 a 2 ml en

cada medicion segun sea el requerimiento.

Presentacion de resultados.

1. Confeccionar una Curva de Defloculacién en la que se mida el
consumo de dispersante (cc/g.) o (ml/g.) vs. el valor de la
viscosidad (cP.s).

2. Los datos tomados son anotados de manera ordenada en la

siguiente tabla (Ver apéndice J).
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3.17. PRACTICA 17: Curva De Gelado.

Propdésito.- Determinar el comportamiento de la viscosidad de un

sistema agua-arcilla, con respecto al tiempo.

Equipos y Materiales.
1. Viscosimetro Brookfield
2. Spindles (RV-3)
3. Arcilla o Material no metalico.
4. Agua Destilada
5. Balanza

6. Dispersante (Silicato de Sodio)

N

Agitador Mecanico.

Procedimiento.
1. Pesar 60% de material y 40% de agua destilada, para crear el
slurry ceramico.
2. Homogenizar bien el material y el agua en el agitador mecanico,
de ser necesario con el gotero colocar el dispersante en la
mezcla hasta obtener una solucién ceramica menos viscosa y

me permita trabajar mejor.
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3. Se afiade 1 a 4 ml de dispersante hasta observado que la
suspension no quede muy ligera ni muy pesada y agitar bien
para que se homogenice.

4. Calibrar el viscosimetro a 10 rpm y colocar el spindle # 3

5. Medir su viscosidad (cP.s), el valor que se presenta en la
pantalla, se multiplica por el factor del spindle que se esta
usando y se obtiene el valor de la viscosidad en centipoises

(cP.s), cada minuto, hasta llegar a un maximo de 30 minutos.

Presentacion De Resultados.
1. Realizar grafico Viscosidad (cP.s) vs Tiempo (min.)
2. Los datos tomados son anotados de manera ordenada en la

siguiente tabla presentada en el apéndice J.
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3.18. PRACTICA 18: Punto de Fusion de Materia Prima No Plastica.

Propdésito.- Conocer de manera empirica como se va ha
comportar la parte no plastica del slurry ceramico, especificamente
buscamos saber si el material logra llegar a su punto de

vitrificacion a la temperatura escogida como de trabajo.

Sintesis.- En un proceso ceramico estan involucrados también
materiales que no tienen las propiedades plasticas como muchas
arcillas pero son indispensable para que un producto este
completo, como es el caso de los Feldespatos, los Silices, y los

kaolines.

Lo que se busca a través de esta practica es saber si a la maxima
temperatura del proceso estos materiales van a cumplir con su
funcién especifica, de no ser asi se emplean aditivos que logren
bajan ese punto de fusion hasta obtener los resultados deseados a

nuestra temperatura de trabajo.

Equipos y Materiales.
1. Molino pequefio de Bolas.

2. Tamiz ASTM No. 140.
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3. Agua Destilada.

4. Molde cénico de Aluminio y Placa de yeso..
5. Horno electrénico.

6. Balanza.

7. Placas refractarias.

8. Mortero.

9. Secador de lamparas infrarrojas.

Procedimiento.

1. Enla balanza electrénica se pesan 50 gramos del material.

2. El material pesado se coloca en el molino de bolas pequeno y
se agregan 80ml de agua destilada.

3. Con el molino cargado y bien sellado se enciende el sistema de
rodillos por 15 min., para reducir el tamafo de la particula, la
velocidad seleccionada debe estar en 100 RPM.

4. Se vierte el contenido del molino sobre el molde de yeso, para
absorber el contenido de agua.

5. Se retira el material seco del molde y se lo coloca en el secador
de lamparas infrarrojas para eliminar cualquier porcentaje de
humedad.

6. El material seco se coloca en un mortero y es tamizado a través

del tamiz No. 140.
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7. Se llena el molde cénico a presion con el material procesado de
tal forma se obtenga un cono prefecto que se pueda mantener
estable sobre la placa refractaria.

8. Se coloca el cono en el horno con ciclo de quema de doce
horas con una temperatura maxima de 1200° C vy tiempo
suficiente de sinterizacion.

9. Una vez terminado el ciclo de quema se retira el cono del horno
y se comprueba visualmente si el material se fundié.

10. Se anota la apreciacion visual conjuntamente con el cédigo del

material.

Presentacion de resultados.

Los resultados obtenidos de esta practica son de comparacion
visual por lo que se ha propuesto las siguientes denominaciones:
a) Fundido.

b) Vitrificado.

¢) No fundido.
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3.19. PRACTICA 19: Determinacién del Porcentaje de Absorcion de
Agua, Densidad General, Porosidad Aparente y Gravedad
Especifica Aparente en Materiales Quemados (REF. ASTM-
C373-88).

Propdsito.- Comprender cual sera la estructura final de cada uno
de los materiales después del proceso de quema, calculando las
propiedades  especificas necesarias para evaluar el

comportamiento de cada una de las materias primas o de sus

respectivas mezclas después de la quema.

Sintesis.- Las propiedades que se buscan en la practica son de
suma importacion ya que sirven para determinar las propiedades
finales de un producto terminado en que se utilicen estas materias
prima ademas me permite ver si existen errores en las curvas de
quemado del proceso productivo. Tomando en cuenta que en el
proceso de quema se lleva a cabo al sinterizacion de los
materiales entre si este puede ser discontinuo ya sea por las
propiedades originales del material o por las equivocas rampas de

temperatura seleccionadas.

Equipos y Materiales
1. Balanza electronica de precisién de 0.01 g.

2. Horno Secador (100° C)
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Soporte y canastilla metalica para suspender el espécimen de
analisis.

Contenedor, que puede ser un Vaso de precipitacion en el que
quepa el espécimen.

Platillos de aluminio.

Agua destilada.

Autoclave pequenio.

Espécimen de prueba, deberan ser por lo menos cinco (5) los
cuales podran presentar ligeras fisuras en su superficie y filos
removidos, no deberan estar completamente rotos y lo

importante es que deben pesar menos de 50 g.

Procedimiento.

El espécimen quemado se debera secar en un horno secador a
105° C hasta obtener un peso constante y se determinara la
masa seca D.

Colocar los especimenes en los platillos de aluminio e
introducirlos en el pequefo autoclave de laboratorio (olla de
presion eléctrica) con agua destilada y dejar hervir por 5 horas
tomando en cuenta que el nivel de agua siempre cubra
totalmente la muestra, culminado el tiempo apagar el autoclave

y dejar enfriar dentro del mismo por 24 horas.
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3. Sacar los especimenes y determinar las masa S que es el peso

1.

suspendido en el agua, para esto se debera utilizar el soporte y
la canastilla, tener en cuenta que los especimenes que se
pesen deberan estar sumergidos en el contenedor al mismo
nivel por lo que se recomienda usar de contenedor un Vaso de
Precipitacion de vidrio.

Después de obtener la masa suspendida con una toalla de
algodon se retira el exceso de agua de la superficie de la
muestra y se determina la masa saturada M, teniendo en cuenta
que no se debe presionar con la toalla mucho al espécimen ya
absorberia demasiada agua y eso introduciria un error, de igual
manera los pasos deber ser lo mas rapidos posible para evitar

que se evapore el agua que cubre la muestra.

Célculos.

En los siguientes calculos la asuncién hecha es que 1 cm® de

agua pesa 1 gramo a temperatura ambiente.

2. Calculo del Volumen exterior V en centimetros cubicos.

V=M-=-S5 ecuacién 3.18.

3. Volumen de poros abiertos Vop en centimetros cubicos.

Vop =M -D ecuacion 3.19.
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Porosidad Aparente P, expresado como un porcentaje es la
relacion existente entre el Volumen de los poros abiertos con el

volumen exterior de | espécimen.
P= ( M - Dj x 100
Vv

Absorcion de agua A, expresada en porcentaje, es la relacion

ecuacion 3.20.

existente entre la masa absorbida de agua con la masa del

espécimen seco.
M-D
A= x100
D
6. Gravedad especifica aparente T

D
T= ( D— Sj ecuacion 3.22.

7. Densidad total B (Bulk Density), expresada en gramos sobre

ecuacion 3.21.

centimetros cubicos es la cantidad de masa seca dividida para

el volumen exterior, incluyendo los poros.

D
B= (V) ecuacion 3.23.

Presentacién Del Informe
Para cada propiedad se debera reportar el promedio de los

valores obtenidos de los cinco especimenes.
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3.20. PRACTICA 20: Prueba de Sedimentacion.

Propdésito.- Mediante esta practica se pretende determinar la
estabilidad de las materias primas no metalicas plasticas como las

arcillas en suspensiones.

Sintesis.- El principio en el cual se basa este método es la Ley de
Stockes, segun la cual las particulas suspendidas mas pesadas se
sedimentaran a mayor velocidad que las livianas, lo que nos
permite tener una idea sencilla del tamafo de particula del

material y de la estabilidad de las particulas en la suspension.

Materiales.
1. Fundas plasticas 2 litros.
2. Cronometro.
3. Jarra metalica o plastica 1000 cm?®
4. Agua destilada.

5. Agitador mecanico.

6. Balanza Electrénica 0.01g.

Procedimiento.

1. Pesar 600 gramos de materia prima y 500ml de agua destilada.
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Colocar en la jarra y agitar por 15 minutos para que se
homogenice la muestra.

Vaciar el contenido dentro e las fundas plasticas y sellar.

Dejar reposar a temperatura ambiente las fundas durante 48
horas.

Concluir si el material sélido se sedimento o si la suspension se

mantiene intacta con sus particulas suspendidas.
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CAPITULO 4.

4. ASPECTOS Y CONSIDERACIONES IMPORTANTES EN
EL DISENO DEL LABORATORIO.

En este capitulo hablaremos de las consideraciones basicas que debe
cumplir o adoptar un laboratorio de calidad, siendo el objetivo principal de
nuestro trabajo poder tener un laboratorio que cumpla todas las normas de
calidad aplicadas en la actualidad para acceder a una acreditacién y en un

futuro una certificacion 1ISO 17025 y ser competitivos a nivel nacional.

Por otro lado esta la seguridad que merece el técnico que maneje los
equipos presentes en el laboratorio, para lo cual haremos hincapié en las
normas de Seguridad y Salud Ocupacional cumpliendo con lo indicado por el
S.E.S.O. La programacién de mantenimiento de los equipos en muy
importante ya que de su buen funcionamiento depende la veracidad de los

resultados.
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4.1. Norma de calidad para laboratorios ISO/IEC 17025-2000.

Las organizaciones se registran bajo normas de sistemas de calidad
(ISO 9001 o 9002) en una amplia gama de sectores de igual manera
los laboratorios se acreditan para pruebas o mediciones especificas,
para productos especificos y para especificaciones de prueba bajo el

sistema de calidad 1SO 17025.

Las razones principales por las cuales un laboratorio se acredita son:
o Identificar la competencia especifica de los laboratorios.
o Establecer estandares minimos de competencia.
o Mejorara el cumplimiento de Normas.
o Conocer los requerimientos regulatorios.

o Asegurar la aceptacion de los datos del laboratorio.

La acreditacion de un laboratorio es el reconocimiento formal de que un
laboratorio es competente para cumplir pruebas especificas u otras
definidas por diferentes entidades, la misma que es otorgada por un
organismo de acreditacion reconocido bajo criterios normados,
después de la evaluacién en sitio, del sistema de administracion de

calidad y de la aptitud especifica por evaluadores calificados que se
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cercioraran de los requerimientos técnicos de cada método en
particular, los procedimientos de calibracion y la expresion de la

incertidumbre de la medicion.

Organizaciéon de la Norma ISO 17025
1. Alcance
2. Referencia de Normas.
3. Términos y Definiciones.
4. Requisitos Administrativos.

5. Requisitos Técnicos.

Haciendo referencia a esta organizacion el alcance esta dado por el
cumplimento de los requerimientos solicitados en la norma, las
referencia de las normas que se utilizan en la realizacion de cada
ensayo para que certifiquen un procedimiento del mismo, los términos y
definiciones usados deben estar completamente claros para el usuario,
los requisitos administrativos como el sistema de calidad, el control de
documentos entre otros estan enteramente ligados a los auditores que

realicen la certificacion.
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Los puntos bases para obtener una acreditacion al momento de realizar
la verificacion por parte de los auditores siempre seran los Requisitos
Administrativos y los Requisitos Técnicos, un ejemplo de las tablas de
verificacion y valoracion utilizadas por auditores de la entidad A2LA en
una acreditacién ISO/IEC 17025 para laboratorios se pueden observar

en el Apéndice K.

Siendo los requisitos administrativos de un enfoque mas
interdisciplinario referido a la parte econdmica, reparticion de cargos,
manejo de documentacion, etc. Siguiendo la linea bajo la cual se
desarrolla este estudio revisaremos a continuacion mas a fondo los

requerimientos técnicos solicitados en la 17025;

Requisitos Técnicos.

1. Generalidades.

Muchos factores determinan la exactitud y confiabilidad de los ensayos
y/o calibraciones realizadas por un laboratorio, el grado en ele cual los
factores contribuyen a la incertidumbre total de las mediciones difiere

considerablemente entre el tipo de ensayo y de calibracion, por lo cual



155

el laboratorio debe tomar en cuenta estos factores en el desarrollo de
sus métodos de procedimientos, dichos factores son;

2. Personal.

La direccidn del laboratorio debe asegurar la competencia de todo
aquel que opera un equipo especifico, ejecuta ensayos Yy/o
calibraciones, evalla los resultados y firma los informes de los ensayos

y los certificados de calibracion®.

La direccion del Laboratorio debe formular las metas con respecto a la
educacion, formacién y habilidades del personal del laboratorio. El
laboratorio debe utilizar personal que sea empleado por el, o bajo
contrato del laboratorio, cuando se utilice personal contratado y
personal técnico adicional este debera ser supervisado para que

trabajo de acuerdo con el sistema de calidad del laboratorio.

El laboratorio debe mantener la descripcion de cargos actualizada para
el personal gerencial, técnico y de apoyo clave, involucrado con

ensayos y/o calibraciones.

* |SO/IEC 17025, Parrafo 5.2.1.
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La direccibn debe autorizar personal especifico para ejecutar tipos
particulares de muestreo, ensayos, calibraciones, emitir informes de
ensayos y certificados de calibracion, dar opiniones e interpretaciones y

operar tipos particulares de equipos.

3. Instalaciones y Condiciones Ambientales.

La norma nos dice que; las instalaciones del laboratorio para ensayos
y/o calibraciones, incluyendo pero no limitado a, fuentes de energia,
iluminacion y condiciones ambientales, deben ser tales que faciliten la
ejecucion correcta de los ensayos y/o calibraciones. Asegurando que
las condiciones ambientales no invaliden los resultados o afecten

adversamente la calidad requerida de cualquier medicion.

Los requisitos técnicos para las instalaciones y las condiciones
ambientales que puedan afectar el resultado de los ensayos y
calibraciones deben estar documentados.

El laboratorio debe hacer seguimiento, controlar y registrar las

condiciones ambientales, requeridas por especificaciones, métodos y
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procedimientos pertinentes o cundo estas condiciones influyan en la

calidad del resultado, por lo que se debe poner atencién;

A la esterilidad biolgica

e Polvo

e Interferencia electromagnética.
e Radiacion

e Humedad

e Suministro eléctrico

e Temperatura

¢ Niveles de Ruido y Vibraciones.

Debe haber una separacion eficaz entre las areas cercanas en las
cuales se realizan actividades incompatibles, para prevenir la
contaminacion cruzada. Se controlara el acceso y uso de las areas que

afecten la calidad de los ensayos y/o calibraciones.

Se deben tomar medidas para asegurar el orden y la limpieza del

laboratorio, preparando procedimientos especiales.
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4. Métodos de ensayo y calibracién y validacion de métodos.

En el laboratorio se usaran métodos y procedimientos apropiados para
todos los ensayos y/o calibraciones dentro de su alcance lo que
incluye; muestreo, manejo, transporte, almacenamiento y preparacion
de los items a ser ensayados y/o calibrados y cuando fuese apropiado,
una estimacion de la incertidumbre de la medicion asi como las

técnicas de estadistica para el analisis de datos.

El laboratorio debe tener instrucciones sobre el uso y funcionamiento
de todo el equipo pertinente, y sobre el manejo y preparacion de los
items para el ensayo. Todas las instrucciones, normas manuales y
datos de referencia pertinentes al trabajo del laboratorio de deberan
mantener vigentes y estar facilmente disponibles al personal como se

lo referencia en las seccion 4.3 de la normativa ISO/IEC 17025-2000.

Seleccion de Métodos.

El laboratorio debe usar métodos de ensayos y/o calibracion,
incluyendo meétodos de muestreo, los cuales cumplan con las
necesidades del cliente y que sean apropiados para los ensayos y/o

calibraciones que se realiza. Se utilizan preferiblemente métodos
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publicados en normas nacionales, internaciones o por organizaciones
técnicas reconocidas asegurando el uso de la ultima edicion de la
norma.

Cuando el cliente no especifica el método a utilizar se debe seleccionar
el método apropiado, informandolo cuando algin método propuesto por
este considere el laboratorio inapropiado o desactualizado.

Hay que tomar en cuentan varios factores en la seleccion del método

COMmo son;

Métodos desarrollados por el laboratorio.- la introduccién de un
método desarrollado por el laboratorio para su uso propio debe ser una
actividad planificada y asignada a un personal calificado equipado con

recursos adecuados.

Métodos No-normalizados.- cuando se empleen método no cubiertos
por métodos normalizados, deben estar sujetos a acuerdos con el
cliente incluyendo una especificacion clara de los requisitos solicitados,

validandolo antes de ser utilizado.
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Validacién de métodos.- es la confirmacion por examenes y la
provision de evidencias objetivas de que los requisitos particulares para
un uso especifico previsto son cumplidos. Un laboratorio debe validar
métodos; no normalizados, disefiados por el laboratorio, normalizados

usados fuera de su alcance proyectado.

Estimacién de la incertidumbre.- los laboratorios de ensayos deben
tener y aplicar procedimientos para estimar la incertidumbre de la
medicion, algunos métodos de ensayos puede impedir calculos validos
de la incertidumbre de la medicion, en estos casos se intentar al menos
identificar los componentes de la incertidumbre y hacer una estimacion

razonable.

Control de los datos.- los calculos y la transferencia de los datos
deben estar sujetos a una verificacion apropiada de una manera

sistematica.

5. Equipos.
Los equipos y su software utilizados para el ensayo, calibracion y

muestreo deben ser capaces de alcanzar la exactitud requerida y
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deben cumplir con las especificaciones pertinentes a los ensayos.
Antes de colocar en servicio, los equipos deben ser calibrados y
verificados  para establecer que estos cumplen los requisitos

especificados del laboratorio.

Los equipos deben ser operados por personal autorizado. Las
instrucciones actualizadas sobre el uso y mantenimiento de los equipos
deben estar facilmente disponibles para ser utilizados por el personal

del laboratorio.

Se deben mantener registros de cada item del equipo y su software los
cuales deben incluir; identificacion del equipo, nhombre del fabricante,
namero de serial, ubicacion, ultima fecha de calibracion, futura fecha de

calibracion, plan de mantenimiento, reparaciones realizadas al equipo.

Deben existir procedimientos para el manejo seguro, transporte,
almacenamiento, uso y mantenimientos planificados del equipo que
aseguren su correcto funcionamiento, los equipos sujetos a sobrecarga
0 maltrato que presenten resultados sospechosos deben ser retirados

del servicio, aislarlos y etiquetarlos correctamente.
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Cuando las calibraciones den lugar a un conjunto de factores de
correccion, el laboratorio debe tener procedimientos para asegurar que

las copias se actualizaran correctamente.

6. Trazabilidad de la Medicion.

Todo equipo utilizado para ensayos y/o mediciones, incluyendo equipos
para mediciones auxiliares que tengan un efecto significativo sobre la
exactitud o validez de los resultados de calibracién, ensayo o muestreo

debe ser calibrado antes de ser puesto en servicio.

En todos los laboratorios de ensayos, el programa para calibrara el
equipo debe ser diseflado y operado para asegurar que las
calibraciones y las mediciones realizadas por el laboratorio son

trazables al Sistema Internacional de Unidades (SI)

La trazabilidad a las unidades de medida del S| puede ser lograda por
referencia a un patrén primario apropiado o por referencia a una
constante natural. Todo material de referencia debe, en lo posible,

estar trazado a las unidades de medicion del SI, o a materiales de
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referencia certificados. Los materiales de referencia internos deben

verificarse tanto como resulte técnica y econémicamente factible.

7. Muestreo.

El laboratorio debe tener un plan de muestreo y procedimientos para el
muestreo, los mismos que deben estar disponibles en el sitio donde se
realiza el muestreo. Los planes de muestreo deben estar basados en
métodos estadisticos apropiados, cuando se razonable y el proceso de
muestreo debe tomar en cuenta los factores a ser controlados para

asegurara la validez de los resultados del ensayo.

Cuando algun cliente requiera desviaciones, adicionales o exclusiones
del procedimiento documentado, debe registrarse el hecho en detalle
con los datos apropiados del muestreo y deben ser incluidas en todos

los documentos que contienen los resultados del ensayo.

El laboratorio debe tener procedimientos para registrar los datos
pertinentes y las operaciones relacionadas al muestreo que forma parte
del ensayo o la calibracion que esta siendo llevada a cabo. Estos

registros deben incluir el procedimiento de muestreo usado, la
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identificacién del personal que lo ejecuta, las condiciones ambientales y
diagramas u otro medio equivalente para identificar el sitio de muestreo

Si es necesario.

8. Manejo de items de ensayo.

El laboratorio debe tener procedimientos para el transporte, recepcion,
manejo, proteccion, almacenamiento, retencién y/o disposicién de los
items de ensayo, incluyendo todas las provisiones necesarias para

proteger la integridad del item.

El laboratorio debe tener un sistema para la identificacion de los items
durante su permanencia en el mismo, el cual debe garantizar que no se
confundan fisicamente, en le momento de la recepcién del item a
ensayar se debe registrar cual anormalidad o desviacion de las

condiciones normales en los métodos de ensayo.

El laboratorio debe tener procedimientos e instalaciones apropiadas
para evitar el deterioro, perdida o dafio del item de ensayo durante el
almacenamiento, manejo y preparacion. Cuando los items deben ser

almacenados o0 acondicionados bajo condiciones ambientales
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especificas, estas condiciones deben ser mantenidas seguidas y

registradas.

9. Aseguramiento de la calidad de los resultados de ensayo.

Los procedimientos de control de calidad para hacer seguimiento a la

validez de los ensayos Yy calibraciones realizadas. Los datos resultantes

deben ser registrados de tal manera que se pueden detectar

tendencias. Este seguimiento debe ser planificado y revisado y puede

incluir pero no estar limitado a, lo siguiente:

a) Uso regular de materiales de referencia certificados

b) La participacion en comparaciones Inter-laboratorios o programas
de ensayos de aptitud.

c) La replica de ensayos o calibraciones utilizando el mismo o
diferente método.

d) Larecalibracion o reensayo de los items retenidos

e) La correlacion de los resultados para diferentes caracteristicas de

items.
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10.Informe de Resultados.
Los resultados de cada ensayo, calibracion o serie de ensayos
realizados en el laboratorio, deben ser informados con exactitud, de
manera clara, no ambigua y objetiva.
Cada ensayo o informe de calibracion debe incluir por lo menos la
siguiente informacion;
e Un titulo.
e Nombre y direccion del laboratorio y la ubicacion donde fueron
realizados los ensayos.
¢ Identificacién Unica del informe del ensayo (tal como un numero de
serial), y en cada pagina una identificacion para asegurar que cada
pagina es reconocida como parte del informe de ensayo.
e Nombre y direccion del cliente.
¢ Identificacion del método usado
e descripcion; condicion de; identificacion de (los) item (s) ensayado.
o fecha de recepcion del item de ensayo.
e Referencia del plan de muestreo y procedimientos utilizados por el
laboratorio.
e Los resultados del ensayo o la calibracién con las unidades de

medicion
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e El (los) nombre(s), funcién, y firma(s) o identificacion equivalente de
la(s) personas que autoricen el informe de ensayo.
e Siempre adjuntar el respectivo certificado de calibracion del equipo

en que se realizo el ensayo.

Nota 1: Las copias impresas de los informes de ensayo deben incluir
también el nimero de pagina y el nimero total de paginas.

Nota 2: Se recomienda incluir una declaracion especificando que el
informe de ensayo o de -calibracion no debe ser reproducido,

Unicamente en su totalidad con la aprobacion escrita del laboratorio.

Cuando se incluyen opiniones e interpretaciones, el laboratorio debe
documentar las bases sobre las cuales se hacen las mismas. Las
opiniones e interpretaciones deben estar claramente marcadas como
tales en el informe de ensayo.

Cuando los informes de ensayo contienen resultados de ensayo
realizados por subcontratistas, estos resultados deben estar
claramente identificados, los cuales deben ser informados por escrito 0

electrénicamente.
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4.2. Seguridad y prevencion de accidentes.

Dado que se cuenta en los laboratorios con equipos e instrumentos que
podrian generar dafios o perjuicios con un mal manejo o utilizacion,
siguiendo los pasos descritos en la normativa 1ISO OHSAS 18002,
propondremos un plan de seguridad para el manejo correcto de los

equipos que puedan presentar peligro.

Planificacion para la identificacion de peligros, evaluacion de
riesgo y control de riesgos”

La organizacion debe establecer y mantener procedimientos para la
continua identificacion de peligros, la evaluacion de riesgos y la
implementacion de las medidas de control necesarias. Estos
procedimientos deben incluir:

e Actividades rutinarias y no rutinarias;

e Actividades de todo el personal que tenga acceso al sitio de trabajo
e Las instalaciones en el sitio de trabajo, provistas por la organizacion

O por terceros.

* S.E.S.O. “Series de Evaluacion en Seguridad y Salud Ocupacional OHSAS
18002:2000”
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La organizacion debe asegurar que los resultados de estas
evaluaciones y los efectos de estos controles sean tomados en cuenta

cuando se fijen los objetivos de S & S O.

La complejidad de los procesos de identificacion de peligros,
evaluacion de riesgos y control de riesgos depende en gran parte de
factores tales como el tamafio de la organizacion, las situaciones
relacionadas con el sitio de trabajo dentro de la organizacion y la

naturaleza, complejidad e importancia de los peligros.

En los procesos de identificacion de peligros hay que tener la

disponibilidad de informacién como la siguiente:

e Detalle de procedimientos de control de cambios

e Planos (s) del sitio

e Flujo gramas de los procesos;

e Inventario de materiales peligros (materias primas, productos
guimicos, desechos, productos, subproductos);

¢ Informacion toxicologica y otros datos de S & S O;

e Datos ambientales del lugar de trabajo.
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Identificacién de peligros, evaluaciéon de riesgos y control de
riesgos

Las medidas para la gestion en riesgos deberian reflejar el principio de
la eliminacion del peligro cuando sea posible, seguido por la reduccion
de riesgos ya sea disminuyendo la probabilidad de ocurrencia o la
severidad potencial de lesiones o dafios, o la adopcion de elementos
de proteccién personal (EPP) como ultimo recurso. La identificacion de
peligros, evaluaciéon de riesgos y control de riesgos son la herramienta

clave en la administracién del riesgo.

Los procesos de identificacion de peligros, evaluacion de riesgos y
control de riesgos se deberian documentar, incluyendo los siguientes
elementos:

¢ Identificacion de peligros;

e Evaluacion de los riesgos con medidas de control existentes (0
propuestas) en el lugar (teniendo en cuenta la exposicién a peligros
especificos, la posibilidad de falla de las medidas de control y la
potencial severidad de las consecuencias de lesiones o dafios);

e Evaluacion de la tolerabilidad del riesgo residual;
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e Identificacion de cualquier medida adicional de control de riesgo
necesaria,
e Evaluacion de que las medidas de control de riesgos son suficientes

para reducir el riesgo a un nivel tolerable.

Siguiendo la secuencia descrita hacemos la evaluacion de los riesgos
presentes y quienes las podrian ocasionar, encontrando el mayor
riesgo de accidente en el Laboratorio de Molienda ya que se
encuentran maquinas y equipos de molienda de potencia considerada

ocasionando riesgos mecanicos y eléctricos.

Se entiende como riesgo mecanico aquellos ocasionados con el uso de
maquinas y herramientas mecanicas, el riesgos con las maquinas y las

lesiones ocasionadas por las mismas se deben en general a;

¢ una falta de comprension de los riesgos que estas presentan; y
e l|a deficiencia de un disefio seguro que reduzca su posibilidad de

causar dafos.
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Hay que tener en cuenta que aunque las maquinas se disefian para
realizar diferentes tareas, existe un factor comun en todas ellas que
utiizan el movimiento. En consecuencia “el movimiento” es la
propiedad fundamental que constituye la razén basica de los

accidentes en las maquinas.

Hay tres formas generales de movimiento, como consecuencia de las
cuales pueden ocurrir distintos tipos de riesgo, y estas son;

¢ el movimiento giratorio

¢ el movimiento de vaivén

¢ el movimiento relativo persona-maquina.

Identificando el tipos de maquinas usadas en nuestro laboratorio

podemos decir que existen del tipo giratorio y de vaivén.

Riesgos de maquinas con movimiento giratorio
Existen varias de situaciones de riesgo ocasionadas por maquinas con
movimientos giratorios por lo que clasificamos de la mejor manera

como sigue;
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a.-) Partes en movimiento giratorio convergente, cuando existen partes
giratorias en contacto, una de las cuales gira en sentido horario y la
otra en direccion contraria, el riesgo presente da lugar a
aplastamientos.

b.-) Estrangulacion, cuando la maquina que gira hace que algun
elemento ajeno a su operacion se envuelva en una parte en
movimiento

c.-) Accion de particulas que se desprenden como proyectiles, se
produce cuando un cuerpo en movimiento giratorio se rompe parcial o
totalmente y sale disparado como proyectil.

d.-) Accién de la friccion, cuando una superficie lisa gira a alta
velocidad y se puede poner en contacto con la piel, ocasionando
guemaduras.

En este grupo se encuentran la Trituradora de Rodillos, la Mezcladora
de Rodillos, la Tamizadora (RO-TAP), Mezclador y el Sistema Motriz de

Rodillos de los molinos de Bolas.
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Riesgos Eléctricos.

La mayoria de las personas piensan que los bajos voltajes no les
afectan, lo cual es erréneo ya que la gravedad de la descarga eléctrica
no solo depende del voltaje sino que de los siguientes factores:

a.-) La cantidad de corriente que circule por el cuerpo y depende de las
diferencias de resistencia que presente el cuerpo humano, por lo cual a
menor resistencia la accion de la corriente en amperios sera mayor.

b.-) EI camino que recorre la corriente que circule por el cuerpo, la
misma que ocasiona dafios en tejidos vivos y afecta la gravedad de la
descarga.

c.-) Duracion de la permanencia del cuerpo formando circuito, mientras

mayor sea el tiempo de permanencia mayor sera el dafio.

Refiriendonos al efecto fisiologico del choque eléctrico que depende
mas de la corriente (amperios) que pasa por el cuerpo, que del voltaje,
por lo cual cualquier corriente superior a 10 miliamperios (0.1 amp.)
puede causar contracciones musculares dolorosas y que en corrientes
de 0.05 a 0.1 amp. segun el recorrido ha causado la muerte
instantanea, a continuacion se muestra en la Tabla 7 la escala de

amperajes y su consecuencia.



TABLA 7.

Efecto del choque de corriente dependiendo del amperaje.

EFECTO

RANGO DE CORRIENTE (amp.)

Sensacion mediana
Umbral de percepcion.

0.001 hasta 0.01

Dificultades respiratorias
extremas.

Paralisis muscular
Paralisis parcial

0.01 hasta 0.1

Dolor.
Muerte 0.1 hasta 0.2
Quemaduras severas 0.2 hasta 1.0

Paro respiratorio.

Fuente: Manual del Ingeniero Mecanico, MARKS

Normas de Seguridad a seguir con instalaciones eléctricas.
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1. Cuando trabaje alrededor de equipos eléctricos, manegjese

lentamente y este seguro del apoyo correcto de los pies para un

buen balance.

2. Sicae una herramienta metdlica tener precaucion al retirarla.

3. Quitar toda la energia y poner a tierra todos los puntos de alto

voltaje antes de tocarlos.

4. Cuando se trabaje en tableros o breakers asegurarse que no

restablezcan la energia accidentalmente.
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5. Nunca toque un equipo eléctrico estando parado sobre pisos
metalicos, concreto humedo u otra superficie conductoras.

6. No manejar equipos eléctricos con ropas o zapatos humedos.

7. Utilice personal autorizado e instrumentos apropiados para probar
circuitos eléctricos.

8. No adivine si un circuito descubierto tiene o no corriente, considere
todo circuito como vivo hasta comprobar lo contrario.

9. Use equipo de proteccidn o herramientas aisladas al trabajar cerca
de circuitos eléctricos.

10. No cambiar fusibles de los equipos sin saber de que capacidad

son.

Normas de Seguridad para el manejo de los equipos.

Trituradora de Rodillos.

1. Activar el control de la botonera Unicamente con el reservorio lleno
de material y listo para la trituracion.

2. Revisar que nadie se encuentre cerca de los rodillos de trituracion.

3. Presionar el pedal (embrague) lentamente de manera que trituracion

sea mas eficiente y no trabe la maquina.
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4. Se recomienda el uso de guantes de cuero, gafas de seguridad y
tapones auditivos de goma.

5. Usar mascarilla de algodén para evitar afeccion a las vias
respiratorias, por la cantidad de material particulado que se
suspende en el ambiente mientras dura el proceso de molienda.

6. No cargar material al reservorio con el pedal presionado.

7. Apagar el equipo desde la botonera cuando se culmine el trabajo.

Sistema Motriz de Rodillos para Molino de Bolas.

1. Comprobar que el indicador digital se encuentre en 0 rpm mientras
se montan los molinos de bolas.

2. No montar o sacar los molinos, de los rodillos cuando estos estén en
movimiento ya que podria ocasionar lesiones por aplastamiento ya
sea por las cadenas, rodillos o engranes del sistema que se
encuentran al descubierto.

3. Seleccionar una velocidad media de rotacion de los rodillos para
evitar que salten los molinos y puedan caer ocasionando dafios al
personal.

4. No acomodar los molinos mientras el sistema este en movimiento,

es preferible apagar el sistema y alinear los molinos si es necesario.
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Mezclador de Rodillos.

1.

El equipo se debe cargar con mientras este apagado, jamas en
movimiento ya que puede desprender particulas como proyectiles.
Verificar que nadie este cerca de la botonera de control y acciones
el equipo por accidente mientras se esta cargando.

Una vez cargado colocar la tapa acrilica, verificando su correcto
aseguramiento.

Para adicionar material o descargar el material del equipo este debe
estar apagado.

Se recomienda usar guantes de cuero, gafas protectoras, tapones

de caucho y mascarilla de algodon.

Tamizadora (RO-TAP)

1.

Colocar los tamices en el equipo cuando este apagado sin exceder
el numero limite de tamices recomendado.

Al momento de encender el equipo procurar que nadie este cerca
del mismo por lo menos a un metro de distancia.

No interrumpir el funcionamiento del equipo mientras este activado si
circular cerca del mismo.

Se recomienda el uso de tapones auditivos.
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Mezcladora.

1. Jamas encender el equipo sin que el eje y la hélice se encuentren
dentro del recipiente donde se va ha agitar.

2. Nunca introducir las manos ni objetos metalicos en el recipiente
mientras este activado el mezclador.

3. Procurar seleccionar la velocidad correcta de agitacion para no
sobrecargar el equipo ocasionando algun accidente del tipo
eléctrico.

4. Se recomienda el uso de gafas de seguridad.

Normas para Control y Almacenamiento de Quimicos.

Es importante describir las actividades relacionadas con la recepcion,

revision, almacenamiento y consumo o salida de los quimicos y

reactivos de los anaqueles del Laboratorio.

1. Cuando lleguen los quimicos y reactivos el encargado por el
Laboratorio de receptarlos debera cotejar su contenido con el de la

relacion que lo acompana.
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De igual manera lo hara con la orden de compra que hizo el
gerente del laboratorio, en lo que se refiere a marca, grado y
cantidad total de cada quimico incluido en la orden.

Si la orden de compra y la remesa no concuerdan, esta no debera
ser colocada en los anaqueles hasta que lleguen las instrucciones
escritas del departamento de compras.

Una vez aceptada la remesa el encargado procedera a crear si es
el caso o poner al dia la Base de Datos de Control con todos los
datos de la remesa.

Cada quimico o reactivo debera ser etiquetado con su fecha de
recepcion antes de ser colocado en los anaqueles.

Cada quimico deberan almacenarse en un lugar asignado, el cual
debe no tener una humedad superior al 80%, la temperatura puede
ser variable ya que depende de las especificaciones técnicas del
guimico, hay que evitar mezclarlos, cada tipo tendra su espacio
gue estara asignados por numeros.

Dado que lo quimicos y reactivo tienen fechas de caducidad hay
gue cumplir “entra primero, sale primero”, las remesas recientes

deben colocarse detras de las existente respectivamente.
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8. Los quimicos almacenados deben mantenerse siempre limpios y
ordenados.
9. La informacién que debera contenerse en la Base de Datos de

Control de cada quimico y reactivo ingresado sera3;

Marcas aprobadas (preferente y alternativa)

e Grado, concentracion y/o cualquier requisito especifico.

e Cantidad maxima que debera tenerse almacenada.

e Cantidad minima que debera tenerse almacenada. (para hacer
orden de compra.)

e Cantidad que normalmente se reordena para la compra.

e NUumero o codigos de ubicacion dentro del anaquel de

almacenamiento.

e Movimientos de la cantidad consumida.

4.3. Organizacion del mantenimiento.

Mantenimiento es el conjunto de medidas o acciones necesarias para
asegurar el normal funcionamiento de una planta, maquinaria o equipo,
a fin de conservar el servicio para el cual ha sido disefiada dentro de su

vida util estimada.
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Objetivos.

a) Resumir al minimo los costos debido a las paradas por averias
accidentales (de los equipos).

b) Limitar la degradacion de los equipos a fin de evitar procesos
defectuosos.

c) Asesorar en el desarrollo de mejoras en el disefio de maquinaria y

equipo; con el propdsito de disminuir la probabilidad de averias.

Funciones del Servicio de mantenimiento.

a) Determinar los tipos de mantenimiento a efectuar.

b) Dimensionar adecuadamente los medios técnicos y humanos de
mantenimiento.

c) Decidir que trabajo de mantenimiento deben ser subcontratados.

Tipos de Mantenimiento.

1. Mantenimiento preventivo.- El mantenimiento preventivo se
aplica antes de que ocurra la averia y comienza desde el momento
gue se va hacer la instalacion del equipo. Hay que tomar en cuenta los
siguientes factores primarios para asegurar un mantenimiento que no

involucre fallas de instalacion;
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a) Adecuada cimentaciéon y anclaje del equipo.

b) Uso de aisladores de vibracion.

c) Acoplamiento y alineamiento coherente de los equipos.

d) Ubicacion correcta del equipo en un sitio que permita desarmar
el equipo para acciones de mantenimiento.

e) Condiciones ambientales de limpieza, eliminacion de polvo.

f) Condiciones de iluminacion suficientes.

g) Condiciones de aireacion o ventilacion acorde con los

requerimientos de los equipos instalados.

Adicionalmente este tipo de mantenimiento se divide en dos tipos de
mantenimientos mas en la practica que son:
e Mantenimiento planificado.

e Mantenimiento predictivo.

2. Mantenimiento Correctivo.- es aquel que se emplea para reparar
0 corregir las averias sufridas por el equipo. En cierto modo se lo
podria considerar como mantenimiento de averias o como de

emergencia.
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Este se desarrolla cuando se produce la paralizacion parcial o total del
equipo por causa de una falla mayor en su funcionamiento, al corregir
la falla para la rehabilitacion del equipo los costos incurrido en el

arreglo seran mayores que los del mantenimiento preventivo.

4.3.1. Programa de mantenimiento de equipos de molienda y

equipos varios.

Para el caso de lo equipos utilizados en la Seccion 1 de
molienda, se ha especificado un mantenimiento preventivo
semestral por personal especializado para corregir cualquier mal

funcionamiento y evitar un el dafio permanente del equipo.

Para haber tomado la decisiébn de realizar un mantenimiento
preventivo semestral nos basamos en la frecuencia de actividad
de los equipos, si es cierto estos se encuentran por el momento
casi parados que realizan trabajos eventualmente, pero una vez
gue se complete la infraestructura del laboratorios y se
comience a brindar servicios, la frecuencia de activacion de los
equipos serd mayor y por ende se debera replantear el tiempo al

que se le hara el mantenimiento preventivo.

Ademas, citamos algunos puntos de revision que pueden ser
realizados por el operador del equipo antes de su uso para

prevenir el mal funcionamiento del equipo.



Sistema de Motriz de Rodillos.
Puntos de Mantenimiento.
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1

Revisar que exista lubricacion en las chumaceras.

Revisar que no existan rasgaduras o imperfecciones en el vulcanizado de

los rodillos.

Revisar la lubricaciéon de las cadenas de transmision.

Revisar que las cadenas estén colocadas correctamente en las catalinas.

Revisar el estado de aceite del moto reductor.

OO |W(IN

Revision periddica de las condiciones del motor eléctrico.

Trituradora de Rodillos
Puntos de Mantenimiento.

1

Revisar periodicamente el desgaste de los dientes de los rodillos.

2

Revisar la correcta lubricacion de los pifiones.

3

Revisar el brazo del embrague.

4

Revision periddica de las condiciones del motor eléctrico y Caja
reductora.

5

Lubricacién de todas las partes moviles.

Mezcladora de Rodillos.
Puntos de Mantenimiento.

1

Revisar el ajuste de los rodillos a los brazos.

2

Revisar la lubricaciéon correcta de los brazos.

3

Revision periddica de las condiciones del motor eléctrico y Caja
reductora.

Tamizadora
Puntos de Mantenimiento.

1

Revisar que las piezas moviles estén correctamente ajustadas.

2

Revisar el estado del caucho ubicado en el martillo.

3

Correcta lubricacién de piezas moviles.

Revision periddica de las condiciones del motor eléctrico y Caja
reductora.
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4.3.2. Programa de calibracion de instrumentos de laboratorio.
Basicamente, si  no existiese ningun problema de

funcionamiento en los instrumentos presentes en la Seccion 2
de Andlisis, lo correcto y segun la norma ISO/IEC 17025, seria

enviar el equipo a calibrarse a un laboratorio de calibracion
autorizado una vez al afio, el mismo que debe emitir un
certificado debidamente avalado por alguna acreditacion o
certificacién, para respaldar que los datos obtenidos de las
mediciones hechas con los instrumentos son correctas y estan

libres de cualquier error.

Entre los instrumentos que se deben calibrar una vez al afio y
mantener siempre su certificado de calibracién al dia tenemos:

e Balanza Analitica.

e Balanzas Electronicas.

e Viscosimetro.

e Picnometro.

" Norma para calidad de Laboratorios.
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e Espectrofotémetro Genesys 10

Cabe recalcar que no siempre se debera esperar un afio para
realizar este proceso de calibracion, ya que debido a factores de
manejo incorrecto por parte del operador, pequefios golpes no
ocasionales y otras incidencias de sus uso, los instrumentos se
pueden descalibrar, por lo que se aconseja el uso de patrones
de calibracién o referencia que nos permitan tener una idea de
la incertidumbre que presenta un equipo antes de realizar un

analisis.

El patron de calibracion o referencia, no es mas que un peso o
una sustancia con un valor determinado y certificado, la misma
que al ser usada en el instrumento este debera presentar el
mismo valor que muestra dicho patron o estar dentro de su

rango de incertidumbre.

Es aconsejable comprobar de esta manera la precision del

equipo, por lo menos después de cada cierto numero de
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mediciones o hacerlo mensualmente para comprobar que no

haya ningun defecto en su funcionamiento.

Existen otros instrumentos presentes en el laboratorio que talvez
no necesiten ser calibrados, pero si necesiten un mantenimiento
preventivo, que les permita funcionar correctamente, el mismo
gue deberia realizarse de igual manera una vez al afio y estos
son:

e Horno secador de resistencias.

e Autoclave.

e Agitador Mecénico.

e Mezclador.

e Agitador Magnético.

e Prensa Hidraulica.

e Secador de Lamparas.

e Filtro prensa Baroid.

Adicionalmente encontramos otros equipos que requieren un
mantenimiento mas continuo, como es el caso del:

¢ Destilador de agua.
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e Filtro desionizante.

Estos equipos deben ser limpiados frecuentemente ya que en el
destilador se acumula residuos sdlidos producto de las sales
gue se sedimentan en el proceso de destilacion del agua y se
debe retirar y limpiar del equipo constantemente para que no

afecten la calidad del agua obtenida.

Mientras que el filtro desionizante se debe recargar la resina de
intercambio cationico por lo menos una vez cada tres meses,
siempre y cuando su funcionamiento sea de frecuencia
moderada, para que no se disminuya la resistividad del agua

obtenida.
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CAPITULO 5.

5 INVERSION DEL PROYECTO.

Llevar a cabo este proyecto implica costos significativos los cuales han sido
cubiertos con donaciones de la empresa privada, aportes economicos de
proyectos internaciones, premios ganados en proyectos concursables y la

incondicional ayuda de la Facultad de Mecanica y Ciencias de la Produccion.

Muchos de los equipos e instrumentacion fueron adquiridos como nuevos y
parte de ellos especialmente los equipos de molienda fueron reactivados ya
gue habian sido dados de bajo afios atras y permanecian almacenados en

las bodegas de la Facultad.

A continuacion se presenta el desglose de gastos incurrido en el desarrollo
de este proyecto y los futuros gastos que se recomiendan realizar para el

correcto funcionamiento del laboratorio.
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5.1 Costo Total del proyecto.
El proyecto de construccion del laboratorio no solo implica gastos en
equipos e infraestructura, hay tomar en cuenta también los gastos
gue genera el proceso de acreditacion y certificacion 1SO, el uso de
personal calificado que desarrolle con completo dominio vy

conocimiento todos los ensayos de caracterizacion.

Los gastos que se presentan a continuacion resultan en los incurridos
desde el afio 2003 cuando nacio la idea de desarrollar este proyecto,
se hace un desglose de los gastos hasta la fecha del 5 de agosto del
2005, la informacion de equipos adquiridos, reparaciones, servicios y
otros trabajos realizados, generando un gasto de USD $ 40,041.45.

Existen Muchos gastos adicionales que deben realizarse como son; la
adecuacion final de las dos secciones que componen el laboratorio,
gastos de certificacion y demas que son propuestos, cabe recalcar
gue los precios on estimados basandonos en precios estandarizados
de materiales y servicios por parte de la Camara de la construccion
de Guayaquil en un estudio publicado en febrero de 2005 y a

cotizaciones” solicitadas a empresas relacionadas dandonos un gasto

estimado de USD $72,235.00

*

Las cotizaciones de mantenimiento y calibracion de equipos e instrumentos
fueron facilitadas por MERCK S.A., TECNOESCALA, Ing. Jaime Yagual
(Contratista)
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DESCRIPCION DEL RUBRO. CAN. VALOR
Vidrieria de Laboratorio.
Matraz volumétrico 500 ml 2 |3 38.01
Balén aforado de 50 ml 3 |$ 81.24
Balén aforado de 100 ml 3 |9 39.11
Bal6n aforado de 250 ml 3 |$ 53.93
Balén aforado de 500 ml 3 |$ 57.02
Bal6n aforado de 1000 ml 2 |'$ 57.02
Varilla de agitacion 25cmx6mm 4 |'$ 8.15
Frasco lavador (500 ml) 2 |3 12.88
Tubos de ensayo 16cmx150 10 | $ 51.52
Bureta automatica de 50ml con botella 1 |3 52.64
Pinza doble bureta 1 |3 40.32
Matraz aforado de 250ml T7P (LMS) 2 |3 19.26
Vasos de precipitacion Boeco de 100 ml 4 | $ 7.62
Vasos de precipitacion Boeco de 150 ml 4 |'$ 8.06
Vasos de precipitacion Boeco de 250 ml 4 | $ 8.51
Vasos de precipitacion Boeco de 500 ml 4 |'$ 11.65
Vasos de precipitacion Boeco de 1000 ml 4 $ 21.06
Pipeta graduada de 10 ml, 1/10 (LMS) 6 | $ 11.42
Pera pipeteadora de 3 vias (roja) 2 | $ 17.47
Picetas plasticas de 500 ml 2 |'$ 8.06
Vaso de precipitado Pirex 2000 ml 2 |$ 29.12
Probetas Pyrex 10 ml 2 |$ 7.32
Embudo de decantacion Pyrex 1L 1 |$ 105.43
Embudo Buchner Poliprop 919 ml Thomas 1 |$ 28.38
Papel filtro Whatman N.3 110MM/100UND 3 |$ 81.48
Equipo e Instrumentos adquiridos.
Morte_ro.de porcelana pequefio 12cm diametro (145 ml) 1 s 16.78
con pistillo
Soporte metalico rectangular 4 | $ 156.80
Mortero de porcelana de 500 ml, 163mm 1 |$ 25.76
Tamiz 8' Tyler Standard 270 mesh 1 |3 162.96
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Tamiz 8' Tyler Standard 325 mesh 1 |$ 188.44
Tamiz 8' Tyler Standard 100 mesh 1 |3 94.64
Tamiz 8' Tyler Standard 115 mesh 1 |3 96.60
Tamiz 8' Tyler Standard 150 mesh 1 |3 105.84
Tamiz 8' Tyler Standard 170 mesh 1 |3 115.58
Tamiz 8' Tyler Standard 200 mesh 1 |$ 123.76
Tamiz 8' Tyler Standard 250 mesh 1 |$ 142.52
Balanza electrénica de capacidad 4200grx0,1 1 $ 1,972.31
Kits para analisis de suelos y agua de riego 1 |$ 1,676.86
Horno de resistencia y refractarios para secar arena.

Posee resistencias, pirémetro, de temperatura 1 $ 2,800.00
regulable, 3000W

Mezclador 1 |[$ 1432.23
Prensa hidraulica de 10 Ton; manual. 1 |$ 3,113.60
Agitador magnético 1 |$ 660.80
Agitador mecanico 1 |3 684.32
Pedestal de aluminio 1 |3 29.12
Balanza analitica 1 |$ 3,553.61
Autoclave All Ameriam, aprox. 14L. 1000W 1 |$ 928.75
Vaccuum pump gast oilless 1 |$ 577.39
Ultrasonic Processor, 117V 1 $ 3,914.83
Hygrémetro digital 1 |$ 57.60
Cubeta rectangular, 10 mm 1 $ 0.11
Espectrofotometro con Scaning. 10 UV/Full scan.

Wa?velength range: 190 to 1108nm, 1 |$ 6496.00
SPE-Cable Interf. Genesys 10 1 |$ 0.11
Destilador de agua. Capacidad 3l/hr. Pureza: 0,5 MQ- 1 s 660.80
cm.

De_sionizador._ Reduce c_a_ltiones y aniones. Reduce 1 |s 285,05
cationes y aniones. Purifica hasta 18 MQ-cm. '
Sistema Motriz de Rodillos. 1 [$ 1,071.50
Secador de Lamparas Infrarrojas. 1 |$ 300.00
Equipos Reparados (Mantenimiento)

Arreglo y mantenimiento de viscosimetro 1 | $ 61.60 |
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Reparacion General de Maquina de ensayos 1 s 224.00
mecanicos tipo RO-TAP (Testing Sieve Shaker) '
Mantenimiento y calibracién de balanza YAMATO 1 | $ 89.60
Mantenimiento Optico de microscopio 1 173.60
Reparacion, mantenimiento y calibracion de balanza

P 604.42
para Liquidos.
Reparacion y mantenimiento de equipos de
laboratorio: tambor de molino, tamizadora, prensa 1 |$ 211456
hidraulica.
Mantenimiento de horno-control de Temp. Analogo 1 $ 75.60
Construccion de tableros de control. 3 |$ 1,490.00
Reparacion y Mantenimiento de Trituradora de
Rodillos. 1 |3 400.00
Reparacion y Mantenimiento de Mezcladora de
Rodillos. 1 |$ 900.00
Reactivos Quimicos.
Acido nitrico, Q.P., 2.5 It 1 |$ 40.32
Etilenglicol, 4lts Q.P. 1 |3 27.22
Etanol 99%, Q.P. 4lt.Mall 1 |3 28.90
Peroxido/Hidrégeno+Agua Oxig. 30% 500ml| 1 |8 19.26
Acido sulfarico 2.5 It 1 |$ 22.40
Permiso del CONSEP 1 |$ 3.36
Cloruro de magnesio (500 gr) 1 |8 29.13
Acetato de plomo (500 gr) 1 |8 58.58
Hidroxido de calcio (1 Kg) 1 |$ 72.80
Cloruro de sodio (5009g) 1 |$ 7.95
Nitrato de plata (100g) 1 |3 222.88
Etan_ol absoluto analitico ACS x 5 1 "Scharlau™ Espafia 5 |3 179.20
en Bidones
Cloruro de Sodio ACS/ISO x 500g "Scharlau™" Espafia 4 | 3181
en Frascos
Cartuchos de resina grado nuclear 7 713.75
Silicagel JTBaker 5009 4 |'$ 148.24
Total invertido hasta el 05/08/2005: $ 40,041.45
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Equipos e Instrumentos donados.

Molino de Bolas Grande. 2 Donado
Molino de Bolas Pequerio. 1 Donado
Filtro Prensa Baroid 1 Donado
Tamiz 8" Fisher 8 mesh 1 Donado
Tamiz 8" Fisher 10 mesh 1 Donado
Tamiz 8" Fisher 50 mesh 1 Donado
Tamiz 8" Fisher 60 mesh 1 Donado
Tamiz 8" Fisher 100 mesh 1 Donado
Tamiz 8" Fisher 200 mesh 1 Donado
Tamiz 8" Fisher 270 mesh 1 Donado
Tamiz 8" Fisher 325 mesh 1 Donado
Tamiz 8" Fisher 400 mesh 1 Donado
Tapa 8" de Acero Inoxidable 1 Donado
Fondo ciego 8" Acero Inoxidable. 1 Donado
Viscosimetro Digital Brookfield. 1 Donado

Gastos pendientes.

Sistema de Aire comprimido $ 3,100.00

1 Compresor marca KOHLER 6 Hp.

1 Instalaciéon de lineas de distribucion

4 Tomas con Valvula reguladora-lubricadora y acople
rapido.

4 Vélvulas de purga y Trampas

Aire acondicionado Samsung Bio. $ 580.00

Sistema Biotech, filtro captador de particulas
suspendidas.

Tipo: Split

Capacidad: 24000BTU

Construccién y adecuacién de la Seccion 2. $ 1,600.00

Construccion de Meson de cemento. \
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Paredes divisorias.

Acabado final en paredes y meson.

Colocacion de ceramica antideslizante en el piso

Instalacion de puerta batiente de acceso (Aluminio y
Vidrio.)

Instalacion de Aire acondicionado.

Construccién y adecuacién de la Seccion 1.

$ 600.00

Acabado final con ceramica blanca en mesones de
trabajo.

Colocacion de ceramica antideslizante en el piso

Instalacién de punto de iluminacion.

Reubicacién y cimentacion de Mezclador de Rodillos.

Construccion e instalacion de puertas corredizas
de Aluminio paralos anaqueles de la Seccién 1y 2.

$ 500.00

Adaptador puerta corrediza de aluminio

Entrecierre puerta corrediza

Jamba chapa ancha puerta corrediza.

Jamba marco de puerta corrediza

Riel inferior puerta corrediza

Riel superior puerta corrediza

Hoja vertical de Aluminio fija puerta corrediza

Certificacion ISO 17025

$ 65,000.00

Tramites Administrativos.

Pago de derechos

Costos de Auditoria.

Capacitacion del personal.

Gastos Varios.
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Costos de Mantenimiento y Calibracion.

Programa de mantenimiento preventivo semestral para equipos de
molienda.

Trituradora de Rodillos. $ 50.00
Mezcladora de Rodillos. $ 50.00
Tamizadora. $ 50.00
Sistema Motriz de Rodillos. $ 50.00
Calibracién y Mantenimiento Anual de equipos e Instrumentos.

Calibracién Balanza electrénica Yamato 2200 g. $ 55.00
Calibracion Balanza electrénica Sartorius 4200 g. $ 55.00
Calibracién Balanza Analitica Sartorius 210g. $ 55.00
Calibracién de Espectrofotometro Genesys 10 $ 150.00
Calibracién de Viscosimetro Brookfield. $ 75.00
Mantenimiento preventivo Agitador Mecanico (Motor

Eléctrico.) $ 55.00
Mantenimiento preventivo Agitador Magnético $ 55.00
Limpieza y mantenimiento de Destilador de Agua. $ 55.00
Mantenimiento Horno Secador de resistencias. $ 50.00
Mantenimiento Trimestral Sistema de Aire comprimido $ 50.00

Total estimado por gastar: $ 72,235.00
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5.2 Sondeo de empresas interesadas en usar los servicios de

nuestro laboratorio.

Dado que ya existe un estudio sobre las empresas dedicadas a la
manufactura de la industria ceramica tradicional, el cual es la Tesis de
grado del Ing. Jorge Céardenas, en la cual se especifica la ubicacion
segun provincias, actividad y materia prima que utilizan cada una de

dichas empresas en el Ecuador.

De un total de 39 industrias ceramicas existentes 6 se encuentran

ubicadas en la Costa y las 33 restantes pertenecen a la region
Sierra’, las mismas que se encuentran repartidas entre las provincias

de manera como se muestran en la Tabla 8.

Siendo un inconveniente, mas no un problema, la distancia a la que
se encuentran nuestra mayoria de potenciales cliente para brindarles
los servicios del laboratorio, lo mejor seria seleccionar las empresas

mas grandes y con mayor volumen de analisis de muestras.

" Datos del INEC, de acuerdo a la Clasificaciéon Industrial Internacional Uniforme
revision Il (ClIU3))
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TABLA 8.

NUMERO DE INDUSTRIAS CERAMICAS EN ECUADOR

NUMERO DE
PROVINCIA EMPRESAS
AZUAY
PICHINCHA
GUAYAS
LOJA
CHIMBORAZO
CANAR
IMBABURA
TUNGURAHUA
MANABI
Referencia: Tesis de grado “Industria Ceramica en el Ecuador: Evaluacion

de las Materias Primas No-Metélicas”.

RlRR(NN| A oo

En la tabla a continuacion conoceremos los nombre de las industrias
ceramicas existentes, por lo menos las registradas en el INEC
tomando en cuenta que desde la fecha de censo se pudieron haber
creado mas empresas de ceramica tradicional que nos e han

registrado.

Hay que tomar en cuenta que las empresas de mayor trayectoria
disponen de laboratorios equipados con equipo de ultima tecnologia

debido a la calidad del producto que ofrecen.



TABLA 9

NOMBRES DE LAS INDUSTRIAS DE CERAMICA TRADICIONAL
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NOMBRE DE LA INDUSTRIA

PRODUCTOS

CERAMICAS ARSILCO CIA. LTDA.

Vajillas de porcelana

EDESA S.A.

Porcelana Sanitaria y accesorios
para bafios.

FRANZ VIEGENER S.A.

Porcelana Sanitaria y accesorios
para bafios.

SILICATOS Y OXIDOS S.A.

Tejas, baldosas, baldosas de gres

C.A. ECUATORIANA DE CERAMICA

Baldosas de gres, baldosas
bloques para pisos,
azulejos para paredes.

y
bloques vy

GRAIMAN CIA LTDA

Baldosas vy losas para pisos y
azulejos para paredes

CERAMICA ANDINA C.A.

Vajillas de porcelana

CERAMICA ALFARERO

Adornos decorativos

ARTESA S.A.

Vajillas y azulejos decorativas para
bafio y cocina

CERAMICA YAPACUNCHI S.A.

Vajillas y adornos cerdmicos

CERAMICA MONTE-TURI

Accesorios para bafios

HEGAGRES

Baldosas de gres

LADRILLOS Y CERAMICA S.A. LACESA

Ladrillos, blogues de arcilla

CEVICERAMICA

Adornos decorativos

CERAMICA YANUNCAY

Tejas, ladrillos, blogues de arcilla

IPORSAN

Porcelana Sanitaria

CERAMICA CUENCA S.A.

Baldosas y azulejos para paredes

CERAMICA RIALTO

Baldosas y blogues para pisos

ITALPISOS S.A.

Baldosas y azulejos decorativos

CERAMICA SININCAY

Tejas

INDUSTRIA LADRILLOSA

Ladrillos y bloques

FCA DE LADRILLO Y TEJA DE LUIS
TUZA

Ladrillos, blogues y tejas

ARTEJA Baldosas de gres y tejas
DECORTEJA Bloques para pisos y paredes
INDUSTRIA CERAMICA PIONERO Ladrillos y bloques
ALFADOMUS Tejas, baldosas y adoquines

Referencia: Tesis de grado “Industria Cerdmica en el Ecuador: Evaluacion de

las Materias Primas No-Metélicas”.
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Ademas, existe la empresa EXPLOMINAS al Grupo Eljuri que es la
encargada de la concesion, exploracién y explotacion de minas que

permita abastecer de materia prima a sus industrias y a terceros.

También se presenta en el estudio realizado, la necesidad y demanda
de materia prima no metalica por parte de las empresas que incluso
los lleva a importar material como se muestra en la TABLA 10, esto
ha sucedido por la falta de estudios realizados a los recursos mineros
gue se halla en nuestro pais, siendo la investigacion uno de los

fuertes bajo los cuales deberia trabajar nuestro laboratorio.
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TABLA 10
NOMBRES DE LAS INDUSTRIAS CERAMICAS QUE HAN ESTADO

IMPORTANDO MINERALES NO METALICOS.

Minerales No metalicos que
Nombre de la Industria Ceramica hsgrilorggolr;%%?zgg(?l
112|134 |5|6|7
Franz Viegener S.A. vV | v |v |v |v v
C.A. Ecuatoriana de Ceramica v |v | v v
Graiman Cia. Ltda. v vV | v
Edesa S.A. Vi ivi ivi iv | iv | iv|v
Italpisos S.A. v v v
Ceramica Cuenca S.A. v v
Ceramica Yapacunchi C.L. v | v v | v
Ceramicas Arsilco Cia Ltda.. v | v
Artesa Cia. Ltda. v v
Industria de Ceramica Melisa Incerme S.A. v v
Industria de Porcelana Sanitaria S.A. v v | v
Ceramicarma Cia. Ltda.. vV | v | v |V
Ceramica Alfarero v
Ceramica Andina C.A. v
Silicatos y Oxidos Siliéxidos S.A. v

1= Cuarzo

2= Caolin y demas arcillas incluso calcinados
3= Caolin y demas arcillas excepto calcinados
4= Arcillas (otras)

5= Arcillas Refractarias

6= Talco (esteatita)

7= Yeso fraguable

Referencia: Tesis de grado “Industria Cerdmica en el Ecuador: Evaluacion de las
Materias Primas No-Metalicas”.
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CAPITULO 6.

6. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

Una vez finalizado este trabajo de tesis se puede concluir lo siguiente:

1. En el Area de Materiales y Procesos de Transformacion de la
Facultad de Ingenieria Mecénica y Ciencias de la Produccion, se
pudo implementar un nuevo laboratorio para el Analisis de las

materias primas no metalicas.

2. Se demostré que con el trabajo conjunto y el interés hacia un bien
comun se pueden lograr proyectos muy importantes para el
desarrollo intelectual de los estudiantes en nuevos ramas de los

materiales.
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Con el desarrollo de esta tesis se incentivo la investigacion sobre
los materiales cerdmicos, ya que existen las herramientas
necesarias para poder hacerlo, llegando hoy en dia a realizarse
investigaciones sobre posible obtencion de materiales no-metélicos

en la peninsula de Santa Elena.

Creaciébn de un manual de practicas de laboratorio bajo los
lineamientos de las Normas ASTM 2004, que es el precedente
para desarrollar de manera correcta cada procedimiento
necesario para la caracterizacion de cualquier material no

metalico.

Quedan descritos los requerimientos técnicos y
administrativos que deberian cumplirse para poder aprobar una
auditoria que nos de la certificacion de un laboratorio con

acreditacion 1SO 17025.

Hasta la presente fecha de este trabajo, el proyecto se
encuentra avanzado en un 80 % con la mayoria de los equipos e

instrumentos adquiridos, las instalaciones donde funcionaran las



205

dos secciones se encuentran casi terminadas, apenas pequefias
adecuaciones faltantes, tomando en cuenta que el proyecto

comenz6 en el aino 2004.

7. Con la implementacién del laboratorio, mejorara la ensefianza
sobre los materiales ceramicos a los estudiantes del area, servira
para el uso de investigadores que trabajan en proyectos

internacionales que se desarrolla en conjunto con la universidad.

8. Finalmente crear un vinculo entre la empresa privada y la escuela
ya que estarA en la capacidad de brindar servicios de
caracterizacion y certificacion de la materia prima no metalica
utiizada en las industrias del pais, asi mismo, como para la

investigacion de nuevas fuentes de materia prima.

Las recomendaciones pertinentes que se deben dar para la culminacion
del proyecto de laboratorio y poder alcanzar la meta propuesta, se

plantean de la siguiente manera.
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El compromiso de terminar los trabajos pendientes como son: la
puesta del piso antideslizante la colocacion de las lineas de aire
comprimido en las dos secciones del laboratorio, la adecuacion y

ambientacion de la seccidn de analisis y experimentacion.

En el aspecto funcional encuentro que se deberia hacer hincapié
en la capacitaciéon de personal tanto técnico como administrativo
para poder llevar a cabo el proceso de certificacion ISO 17025,

gue es nuestra meta final.

En el aspecto técnico, se deberd siempre llevar el control del
estado de los equipos de molienda y comprobar frecuentemente la
calibracion de los instrumentos de andlisis, no esperar ni confiarse

de la calibracion anual.

Dado que practicamente esta casi completo el laboratorio se
puede comenzar a promocionar los servicios del mismo a nivel de

la industria privada del pais.
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APENDICE A.

TIPOS DE EQUIPOS DE TRITURACION Y MOLIENDA.
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APENDICE B

MICROESTRUCTURA DE UN CERAMICO VISTO CON MICROSCOPIA
ELECTRONICA DE BARRIDO.
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APENDICE C

CURVAS TERMOGRAVIMETRICAS TGA / DTA / DTG.
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APENDICE D.

CURVAS DE DILATOMETRIA.

DILATOMETRIA MATERIALES PASTA
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RESULTADO DE UN ANALISIS DE DISTRIBUCION DE TAMANO DE PARTICULAS

WIN5100 v2.01

Sample:
Operator:
Submitter:

File Name:
Material/Liquid:

Test Number:
Analyzed:
Reported:

1

03/04/03 15:48:16
04/04/03 06:54:49

APENDICE E

POR EL METODO DE RAYOS X.

Unit 1 S/N A Page 1
ABV-695 ASTILLADO DEL 03/04/03

FISCHER GAVILANEZ

C:\WIN5100\MAT~1.PAS\ASTILL~1\ABV-03.SMP
pasta/Water

Analysis Type:
Run Time:
Sample Density:

High Speed(Ad])
0:34 hrs:min
2.530 g/cm?

Liquid Visc: 0.7176 cp Liquid Density: 0.9940 g/cm?
Analysis Temp: 35.3 °cC Base/Full Scale: 137 / 97 KCnts/s
Full Scale Mass: 100.0% Reynolds Number: 1.92
Cumulative Finer Mass Percent vs. Diameter
— ABV-03.SMP : ABV-695 ASTILLADO DEL 03/04/03
LOTE--26.SMP : LOTE DE ASTILLADO DEL 26/03/03 _—
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WIN5100 v2.01 Unit 1 S/N A Page 2

Sample: ABV-695 ASTILLADO DEL 03/04/03
Operator: FISCHER GAVILANEZ
Submitter:
File Name: C:\WIN5100\MAT~1.PAS\ASTILL~1\ABV-03.SMP
Material/Liquid: pasta/Water

Test Number: 1 Analysis Type: High Speed(Ad])
Analyzed: 03/04/03 15:48:16 Run Time: 0:34 hrs:min
Reported: 04/04/03 06:54:49 Sample Density: 2.530 g/cm?

Liquid Visc: 0.7176 cp Liquid Density: 0.9940 g/cm3

Analysis Temp: 35.3 °cC Base/Full Scale: 137 / 97 KCnts/:
Full Scale Mass: 100.0% Reynolds Number: 1.92

Mass Frequency vs Diameter

— ABV-03.SMP : ABV-695 ASTILLADO DEL 03/04/03
LOTE--26.SMP : LOTE DE ASTILLADO DEL 26/03/03
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WIN5100 v2.01 Unit 1 S/N A Page 3

Sample: ABV-695 ASTILLADO DEL 03/04/03
Operator: FISCHER GAVILANEZ
Submitter:
File Name: C:\WIN5100\MAT~1.PAS\ASTILL~1\ABV-03.35MP
Material/Liquid: pasta/Water

Test Number: 1 Analysis Type: High Speed(Adj)
Analyzed: 03/04/03 15:48:16 Run Time: 0:34 hrs:min
Reported: 04/04/03 06:54:49 Sample Density: 2.530 g/cm?

Liquid Visc: 0.7176 cp Liquid Density: 0.9940 g/cm?

Analysis Temp: 35.3 °C Base/Full Scale: 137 / 97 KCnts/:
Full Scale Mass: 100.0% Reynolds Number: 1.92

Summary Report

Full scale pump speed: 4 Stir time: 30 secs
Bubble detection: Coarse Stir speed: Low
Starting Size: 106.00 pm Probe time: 15 secs
Ending Size: 0.18 um
Parameter 1 0.000 Parameter 2 0.000 Parameter 3 0.00t¢

Mass Distribution Arithmetic Statistics

c( of 1) o of 1)
Mode 5.309 0.000 Median 3.613 0.00¢(
Peak % Mean Standard

Number of Dist.* Mean g of 1 Median Deviation Skewness Kurtos
1 11.4 0.566 0.000 0.548 0.178 0.248 -1.12

2 38.1 3.634 0.000 3.276 2.040 0.467 -0.93

3 15.0 11.49 0.000 11.25 2.426 0.251 -1.10

4 18.5 28.34 0.000 24.45 12.23 1.558 2.46

* Peaks must comprise at least 5.00 % of the distribution.



APENDICE F

INFORMACION TECNICA DEL EQUIPOS DE ANALIZADOR DE TAMANO DE

B Technical data

PARITCULA POR LASER FRITSCH.

Module Liquid/Dry Measuring Measuring | Sample quantity/ Weight Dimensions
range time liquid volume (WxDx H)

Combination instrument for liquid/dry 0.3 -2300 pm approx. 10 s | liguid net 65 kg, 64 x 52 x 39 cm
liquid and dry measurement approx. 0.1 =2 cm? gross 90 kg
22.3000.00 in 400 ml liquid

dry

5-50cm?
Instrument for liquid measurement | liquid 0.3 -2300 pm approx. 10 s | approx. 0.1 -2 cm?® net 49 kg, 64 x 52 x 39 cm
22.3500.00 in 400 ml liquid gross 74 kg
Instrument for dry measurement dry 0.3 -300 pm approx.10s | 5-50cm? net 50 kg, 64 x 52 x 39 cm
22.3600.00 gross 75 kg
Liquid dispersing unit for liquid 0.3 -300 pm approx. 105 [ 0.1 -0.5cm®in 100 ml net 8 kg, 14 x 14 x 32 cm
small guantities liquid gross 10 kg
22.6900.00
Liquid mini-cell liquid 0.3-10um approx. 105 | 0.002 cm?in 1 ml net 0.5 kg, 12x04x45cm
22.6300.00 liquid gross 0.8 kg.

Table of the technical specifications demanded according to ISO 13320-1:

ISO Specification NanoTec MicroTec COMPACT

13320-1

Laser Type Solid state diode Solid state diode | Solid state diode
Wavelength 655 nm 655 nm 638 nm
Power 7 mW 7 mW 0.8 mW
Intensity stability 5% 5% 3%
(accepted level of fluctuation)
Beam shape GauB GauB GauB
Beam diameter 0.3-8mm 0.3-8mm 0.2-5mm
Polarization Linear Linear Random
Typical Lifetime 10000 h 10000 h 8000 h




APENDICE G

CARACTERISTICAS DE LOS TIPOS DE SPINDLES.

Spindle Figure C-Diameter D E F

#2 LV 1 7370 (18.72) | .270(6.86) | 1.000(25.4) | 1.969 (50.0)
#3 LV 1 4970 (12.6) | .070 (1.78)| 1.007 (25.6) | 1.969 (50.0)
#1 RV 2 2.2150 (56.26) | .885 (22.48) | 1.062 (26.97) | 2.406 (61.12)
#1H 2 22150 (56.26) | .908 (23.06) | 1.062 (26.97) | 2.406 (61.12)
#2 RV 3 1.8477 (46.93) | .063 (1.65) | 1.062 (26.97) | 1.938 (49.21)
#2 H 3 1.8550 (47.12) | .063 (1.65) | 1.062 (26.97) | 1.938 (49.21)
#3 RV/H 3 1.3658 (34.69) | .063 (1.65) | 1.062 (26.97) | 1.938 (49.21)
#4 RV/H 3 1.0748 (27.3) | .063 (1.65) | 1.062 (26.97) | 1.938 (49.21)
#5 RV/H 3 8324 (21.14) | .063 (1.65) | 1.062 (26.97) | 1.938 (49.21)
#6 RV/H 1 5757 (14.62) | .063 (1.57) | 1.188 (30.17) | 1.938 (49.21)

Dimensions are in inches (mm). Dimension A is 4.531 (115) on LV spindies;
5.250 (133) on RV/H spindies. Dimension B is .125 (3.2) on all spindles.
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APENDICE H

PLANOS DE LABORATORIO DE MOLIENDA.
PLANOS DE LABORATORIO DE ANALISIS.
PLANOS DE LOS MOLDES DE YESO.
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APENDICE |

Tabla 1 Especificaciones para el espectrofotometro GENESYS 10

GENESYS 10 UV GENESYS 10 UV GENESYS 10 UV
Barrido
Ancho de Banda Especiral 5 nm 5 nm
Sistema Opiico Haz sencillz, rejilla de Haz sencille, rejila de difraccion,
difraccidn, based, single detector detectores dobles
Lampara;
Tiempo de vida Tungsteno-halogena; 1000 hrs Xenon; 5 afos condiciones
normales condiciones nomales 1000 hours typical
Longilud de Onda:
Rango 325 - 1100 nm 190 - 1100 nm
Exactitud + 1.0 nm
Repetibilidad + 0.5 nm
Pantalla 320 x 240 pixel Cristal Liquido, 3.8 x 2,8
Fotometrica:
Rango 0.3-125%T, 01 304 0-9888C
Lectura Absorbancia, Transmitancia, Concentracion
Exactitud® 0.5% 0 0.005 A lo que sea mayor hasta 2 A
Ruido Z1mAa 0A; Z 2 mA a2 A, pico a pico
Comimiento = 2 mAvhour =1 mAfhour
despues de calentar
Luz Parasita” Z0.1%T a 340 = 0137 a 220, 340 v 400nm
ard 400 nm
Interfase Estandar Bi-direccional R3232C Bi-direccional RS232C
zalida paraelal eformato PCL
Portaceldas Estandar poraceldas de 1 posicién O automatico de & posiciones
Teclado Membrana
Software Absorbancia, Transmitancia, Concentracion Como G10 UV pero con
Relacion de Absorbancia, Diferencia de Absorbancias, Cinetica, | rango de bamido completo
Bamido de Exploracion, 3-Puntos Netos, Multiples elocidad de Barrido 200-
Longitudes de onda, 1000 nAn'min
Validacion de Funcionamients intervalo de muestrea: 1, 2,
3, 5 nm
Almacenamiento deAnalisis Hasta 40 jegos de parametros de ensayo
Languages Programa e imgresion en: Inglés, frances, aleman, espanol, italiano
{seleccicnable por el usuario)
Manual del operaric: Ingles, francés, aleman, espanol, italiano
Impresora {ocpcional) Grafica, 20 columnas, intema Grafica, 40 columnas,
interna graphics;
externa HP
formato PCL

Eslas especificaciones son validas dnicamente después de 30 minutos de calentamiento y cuando los requisitos ambientales se
.. han cumplido {ver a continuacién).

? Medidas usando filtros NIST 9300

3 Mediciones a 220 nm, 340 nm y 400 nm usando los Estandares SPECTROMIC (#333150)

A-1 Manual del operador GENESYS 10



GENESYS 10 UV

GENESYS 10 UV GENESYS 10 UV

Barrido

Impresora (ocpconal)

Salida Analogica {opcicnal) 0-1Vpara-0.1 hasta 25 A Mo disponible

Reguisilos eléctrhcos Selecconada automaticamente; 100 -240 Vollios

Dimensicnes 330W x 4100 x 235H mm {13 x 16 x 9)

Peso

8.5 K (19 1)

Garantia

Tabla 2 Requisitos ambientales y electricos
(cumplen las normas internacionales
de seguridad IEC 1010-1)

Lineas de voltaje

100 - 240 VCA £10%

50 -60 Hz

80 VA max.

Ambiente de operacién

El instrumento cumple con todas las
especificacionas en la pagina previa, despusés
de 30 minutos de calentamienta bajo las
siguientes condiciones

Temperatura ambiente: 5° a2 35° C (41" Fa 895° F)

Humedad Relativa -20% -80% RH

Ambiente de almacenaje

-20° Ca7v0® C(-4° F a 158" F) Humedad
relativa no debe exceder las 0,040 libras

de humedad por libra de aire seco. Permita

al instrumento gjustarse a la temperatura
ambiente durante 24 horas después de sacar
de almacén.

La temperatura debe ser mantenida a +4F.
La humedad relativa debe ser mantenida a £5%

Altitud

Desde &l nivel del mar hasta 2000 metros
(6562 pies)

Para uso puertas adentro

Categoria |l de instalacidn

Grado de poluc

Thermo Electron Corporation

A-2




APENDICE J

Tabla para manejo de datos en la PRACTICA 2: Anélisis Granulométrico

ABERTURA DE PESO RECHAZO [ PASO RECHAZO PASO

MALLA um | RECHAZADO % % | ACUMULADO % | ACUMULADO %

250

150

98

75

53

45

Fondo ciego

TOTAL 100% 100%

Tabla de Diluciones para PRACTICA 14: Contenido de Sulfatos Solubles.

ml 100 ppm Sulfato. Solucion ml H20 ppm lones de Sulfato.
90 10 90
80 20 80
70 30 70
60 40 60
50 50 50
40 60 40
30 70 30
20 80 20




Factores de conversién de los Spindles usados en el Viscosimetro.

Numero de Spindle | Factor de conversién.
RV-6 10000/N*
RV-5 4000/N
RV-4 2000/N
RV-3 1000/N
RV-2 400/N
RV-1 100/N
*N = RPM

Tabla para manejo de datos en PRACTICA 16: Curva de Defloculacion.

Gotas de

defloculante

Cantidad

(mL).

Lectura del

viscosimetro

Numero de

Spindle

FACTOR de

conversion

Viscosidad

cPs (mPa.s)

Tabla para manejo de datos en PRACTICA 17: Curva De Gelado.

MUESTRA No.

MUESTRA No.

Numero de Spindle

Cantidad de dispersante.

Tiempo (s)

Viscosidad (cP.s)

Tiempo (s)

Viscosidad (cP.s)




Organismo Internacional para especificaciones de estandarizacion del
agua para uso de laboratorio ISO 3696: 1987

Esta normativa contempla los siguientes tres niveles de calidad del agua:

Calidad 1

Agua fundamentalmente libre de contaminantes disueltos o ionicos coloidales vy
organicos. Esta agua es adecuada para los requisitos analiticos mas exigentes,
incluyendo los de la cromatografia liquida de alto rendimiento. Debe producirse
mediante el tratamiento adicional del agua de calidad 2, por ejemplo mediante
bsmosis inversa o intercambio i6nico, seguido de filtracion a través de un filtro de
membrana con un tamaiio de poro de 0,2um para eliminar las particulas o efectuar
una redestilaciéon desde un equipo de silice fundida.

Calidad 2

Agua con muy bajo nivel de contaminantes inorganicos, organicos o coloidales, y
adecuada para fines analiticos sensibles, incluyendo espectrometria de absorcion
atémica, y para la determinacién de constituyentes en cantidades de trazas. Se puede
producir mediante destilacién multiple, intercambio iénico u 6ésmosis inversa, seguido
de destilacion.

Calidad 3

Agua adecuada para la mayoria de trabajos de quimica de laboratorio y para la
preparacion de soluciones de reactivos. Se puede producir mediante destilacién Unica,
intercambio i6nico u 6smosis inversa. A menos que se especifique lo contrario, se
debe utilizar para trabajos analiticos habituales.

Organismo Internacional para especificaciones de estandarizacion del
agua para uso de laboratorio ISO 3696: 1987

Valor de pH a 25°C N/A N/A 50a75
Conductividad eléctrica uS/cm 25°C, max. 0,1 1,0 5,0
Materia oxidable Contenido de oxigeno méx en mg/L. N/A 0,08 0,4
Absorbencia a 254 nm vy 1 cm de longitud de trayectoria optica, 0.001 0.01 Ng
unidades de absorbencia, max. ! ! especificado
Residuos tras la evaporacién al calentar a 110°C mg/kg, max. N/A 1 2
Contenido de silice (Si0;) méax en mg/L. 0,01 0,02 espezli\?icado

Sociedad Americana de Pruebas y Materiales (ASTM) D1193-91
Especificaciones estandar para el agua de calidad de reactivo

Estas especificaciones contemplan los requisitos para el agua adecuada para utilizar en métodos de
andlisis quimico y pruebas fisicas. La eleccién de una de las calidades se determina por el método o el
investigador.




Conductividad eléctrica Max. (uS/cm @ 250C) 0,056 1,0 0,25 5.0
o)
pH @ 25°C - i = 5,0-8,0
TOC méx. (pa/L) 100 50 200 Sin limite
Sodio max. (ug/L) 1 5 10 50
Silice max. (pg/L) 3 3 500 Sin limite
Cloro max. (pg/L) 1 5 10 50

*Requiere el uso de un filtro de membrana de 0,2um
** preparado mediante destilacion
*xx Requiere el uso de un filtro de membrana de 0,45pm

Cuando se tenga que controlar el nivel bacteriano, se deben clasificar los tipos de calidad del reactivo
de la forma siguiente:

P TpoA | Tpos | TipoC |

NGmero total de bacterias CFU/ 100 mi i 10 1000
Endotoxinas max. IU/ml 0,03 0,25 -

CIB-ESPOL




APENDICE K

LISTA DE REQUERIMIENTOS SOLICITADOS POR LA
ASOCIACION AMERICANA DE ACREDITACION A2LA EN UNA
AUDITORIA DE ISO/IEC 17025-2000 PARA ACREDITACION DE

LABORATORIOS.



LISTA DE VERIFICACION: CRITERIOS GENERALES (ISO/IEC 17025)

Las siguientes paginas muestran un resumen de los criterios de la ISO/IEC 17025-1999, que
constituyen la base para los Requisitos Generales para la Acreditacién de Laboratorios de
A2LA presentados en un formato de lista de verificacion. Las politicas y procedimientos de
los laboratorios deben cumplir con todos los requisitos de ISO/IEC 17025. Los
laboratorios y evaluadores deben remitirse a la norma actual para revisar el contenido
de los requisitos.

Si los requisitos de la ISO 17025 sefialan la obligaciébn de politicas, procedimientos o
procedimientos documentados, ese requisito aparece sombreado en la lista. El sistema de
calidad de la documentacion y el soporte de registros debe estar disponible para la revision
del evaluador.

El laboratorio debe completar los identificadores de referencia del documento en la segunda
columna marcada como “Referencia”, poniendo una marca indicativa para cada concepto de
la lista de verificacion en el espacio correspondiente, Si (S), No (N), o no es aplicable (NA), y
entréguela como parte de la solicitud de acreditacion. Esto es util para que tanto el
laboratorio como los evaluadores preparen la evaluacion y puedan ahorrar significativamente
tiempo y costo de la auditoria. La referencia apropiada puede incluir el manual de calidad, el
manual del laboratorio, procedimientos, registros, etc. Las referencias anotadas deben
especificar el numero de procedimiento, numero de pagina y numero de la seccién, para
cada concepto de la lista cuando sea posible.

Los requisitos adicionales de las Politicas de Uso de Logo de A2LA y de las Politicas de
Trazabilidad de la Medicion de A2LA estan incluidos al final de la lista de verificacion.

Instrucciones para el evaluador: Revisar los documentos del sistema de calidad del
laboratorio para verificar el cumplimiento de los requisitos de la documentacién 17025
aplicables. Evaluar el sistema de calidad documentado para verificar que realmente funciona
como esta descrito. Registrar ene | espacio previsto para ello, los comentarios relacionados
con cualquiera de los requisitos. Evaluar la competencia técnica del laboratorio, para realizar
pruebas especificas o tipos especificos de pruebas. Registrar los comentarios relacionados
con las pruebas en hojas por separado y/o en la matriz de revision de métodos. Todas las
diferencias deben identificarse y explicarse en el informe de deficiencias que elabora el
evaluador.



Nombre del Laboratorio:

Ciudad: Provincia:

Informacidn sobre el personal (Nombres, Cargos y Responsabilidades):

Gerente Técnico:

Gerente de Calidad:

Suplente del GC:

Personal Técnico clave y aptitud especifica*:

1.

2.

* “Personal técnico clave” es aquel cuya ausencia temporal o salida definitiva puede alterar la
competencia del laboratorio para llevar a cabo una o mas pruebas especificas dando como resultado
la reduccién de los Alcances de la Acreditacion.



Requisitos Generales de A2LA para la Acreditacion de Laboratorios
Lista de Verificacién

Todas las referencias documentadas con las que cuenta el laboratorio, se encuentran anotadas en la siguiente Lista de Verificacion. También se encuentran
documentadas las practicas del laboratorio que han sido evaluadas en conformidad con las clausulas del documento “Requisitos Generales” para la acreditacion de
laboratorios de A2LA. Las no conformidades encontradas se describen completamente en el informe de deficiencias que deja el evaluador en el laboratorio.

Firma del Evaluador de A2LA:

Fecha:

Reaquisitos

Referencia . _

Comentarios
[Reservado para el Evaluador de A2LA)

4.1

4. REQUISITOS ADMINISTRATIVOS

Organizacion

411

Responsabilidad legal

Requisites de 17025, necesidades del cliente, autoridades
reguladoras u organizaciones que proporcionan
reconocimiento

Instalaciones permanentes, sitios fuera de las instalaciones
permanentes, o instalaciones temporales o moviles

4.1.4

Responsabilidades del personal clave

4.1.5

Requisitos para el laboratorio

a)

Personal directivo y técnico

b)

Libres de presiones internas y externas

c)

Informacién confidencial y derechos del propietario

d)

Politicas y procedimientos para evitar relacionarse en
actividades inapropiadas

e

Organizacion y estructura gerencial

LACHEM 7025 checklist.doc (08/28/00)
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Requisitos | Cumplimjento | Referencia Comentarios
S | N | NA [Reservado para el Evaluador de A2LA)

f) Responsabilidad, autoridad e interrelacién del personal

g) Supervision del personal de prueba y calibracién

h) Gerencia técnica

iy Gerente de calidad |

GC con acceso al nivel mas allo de la direccion

i) Suplentes

4.2 Sistema de calidad

421  Sistema de calidad apropiado | |

Documentacién del sistema |

Documentacion comunicada, entendida, disponible e
implementada | |

422 Manual de calidad

Declaracién de la pelitica de la calidad

a) Compromiso de la direccion para las buenas practicas
profesionales v la calidad de sus pruebas vy calibraciones en
el servicio a sus clientes

b) Declaracion de la direccion del estéandar del servicio del
laboralorio

c) Obijetivos del sistema de calidad

LACHEN 7025 checklist.doc (08/28/00) Pagina 3 de 28




Requisitos

Referencia

Comentarios /4
[Reservado para el Evaluador de A2LA)

d) Elpersonal relacionado con las actividades de prueba v
calibracion debe familiarizarse con la documentacion de la
calidad e implementar politicas vy procedimientos en su
trabajo

e) Compromiso de la direccion del laboratorio de nc..:.uﬁ: la
norma internacional ISO/IEC 17025

4.2.3  Procedimienlos de soporte

Bosquejo de la estructura de la documentacion

424 Funciones y responsabilidades de la gerencia técnica vy del
gerente de calidad

4.3 Control de documentos

4.3.1 Generalidades

Procedimientos para controlar los documentos del sistema
de calidad

4.3.2  Aprobacién y emision de documentos

4.3.2.1 Revisados y aprobados por perscnal autorizado

Lista maestra o procedimiento equivalenle de control de
documentos

4.3.2.2 a) Ediciones autorizadas

4.3.2.2 b) Revision periddica

4.3.2.2 ¢) Documentos no vélidos u obsoletos

4.3.2.2 d) Retencion de documentos obsoletos

4.3.2.3 ldentificacién de forma unica

LACHE\ 7025 checklist.doc (08/28/00)
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Requisitos

NA

Referencia

Comentarios

[Reservado para el Evaluador de A2LA)

433 Cambios en los documentos
4.3.3.1 Revision y aprobacion de cambios
4.3.3.2 Idenlificacion de texto nuevo o alterado
4.3.3.3 Correcciones a mano de los documentos
4,3.3.4 Cambios de documentos en sistemas computarizados
4.4 Revision de solicitudes, ofertas y contratos
4.4.1 Procedimientos para revision de solicitudes, ofertas v
contratos
a) Requisitos definidos, documentados y entendidos
b) Capacidad y recursos
c) Seleccion del método apropiado
Resolucion de diferencias
4.4.2 Regislro de las revisiones
4.4.3  Revision de la subcontratacion
4.4.4  Desviaciones del contrato
4.45  Modilicaciones después de que el trabajo ha sido
comenzado
4.5 Subcontratacion de pruebas y calibraciones
451  Subcontratista compeiente
4.5.2  Notificacion al cliente y aprobacion

LACHEN 7025 checklist.doc (08/28/00)

Pagina 5 de 28




Requisitos - Cun

NA

Referencia

Comentarios

[Reservado para el Evaluador de A2LA)

453 Responsabilidad del Laboraiorio

4.5.4  Registro de subconlratistas

4.6 Compras de servicios y suministros

4.6.1 Politica y procedimiento(s) para la seleccidn y compra de
servicios y suministros

Procedimientos para compra, recepcién y almacenamiento
de reactivos y materiales consumibles del laboratorio

4.6.2  \Verificacion de los suministros, reactivos y materiales
consumibles comprados

Cumplimiento con |os requisitos especificados

Registro de acciones para verificar el cumplimiento

4.6.3  Descripcion de los servicios y suministros solicitados en las
ordenes de compra

Revision técnica y aprobacion de las érdenes de compra

4.6.4  Evaluacion de los proveedores

4.7 Servicio al cliente

Cooperacion con los clientes

4.8 Quejas

Politica y procedimiento para la solucién de quejas

Registro de quejas, investigaciones y acciones correctivas

4.9 Control de los trabajos de prueba y/o calibracién no conformes

L:ACHEM 7025 checklist.doc (08/28/00)
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Requisitos

NA

Referencia

Comentarios

[Reservado para el Evaluador de A2LA)

4.9.1  Politica y procedimiento para trabajo no conforme

a) Responsabilidades y autoridades para el manejo de los

trabajos no conformes

b) Evaluacion de la importancia

c) Accion correctiva inmediata

d) Notificacién al cliente y retiro del trabajo

€) Responsabilidad para aulorizar la reanudacion del trabajo
4.9.2  Uso de los procedimientos de acciones correctivas dadas

en 4.10

4.10Accidn correctiva

4.10.1 Generalidades
Politica, procedimiento, desianacién de autoridades para
implementar la accion correctiva

4,10.2 Analisis de la causa
Investigacion para determinar la raiz del problema

4.10.3 Seleccién e implementacién de acciones correctivas
Apropiadas para la magnitud y riesgo del problema
Documentacion e implementacion de cambios

4.10.4 Seguimiento de las acciones correctivas

4.10.5 Auditorias adicionales

4.11Accién preventiva

LACHEN 7025 checklist.doc (08/28/00)
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Requisitos

Referencia

Comentarios

[Reservado para el Evaluador de A2LA)

4.11.1 ldentificacion de mejoras y fuentes polenciales de no
conformidades

Planes de accién

4.11.2 Procedimientos para acciones preventivas

4.12Control de registros

4.12.1 Generalidades

4.12.1.1 Procedimientos para registros técnicos y de calidad

4.12.1.2 Relencion de registros

4.12.1.3 Seguridad y confidencialidad de los registros

4.12.1.4 Procedimientos para proteger v respaldar los reqistros
electrénicos

4.12.2 Registros técnicos

4.12.2.1 Contenido del registro

4.12.2.2 Observaciones, dalos y calculos

4.12.2.3 Correccion de errores

4.13Auditorias internas

4.13.1 Periodicidad de acuerdo con una programacion y un
procedimiento predeterminados

Alcance de la auditoria

Responsabilidades del gerente de calidad

LACHEM7025 checklist.doc (08/28/00)
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Reauisitos Referencia Comentarios
e S N | NA [Reservado para el Evaluador de A2LA)

Personal calificado e independiente

4.13.2 Accidn correctiva, notificacion al cliente

4.13.3 Registros de la auditoria interna

4.13.4 Actividades de audiloria de seguimiento

4.14Revisiones por la direccién

4.14.1 La programacion v el procedimiento predeterminados n_mUmal_
tomar en cuenla:

La adecuacién de las politicas y procedimientos;

Los informes del personal directivo y de supervision;

Los resultados de auditorias internas recientes;

Las acciones correclivas y preventivas;

Las evaluaciones por organismos externos,

Los resultados de las comparaciones interlaboratorios o
pruebas de aptitud;

Los cambios en el volumen y tipo de Lrabajo;

La relroalimentacion del cliente;

Las quejas;

Qtros faclores pertinentes

4.14.2 Hallazgos
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Requisitos

Referencia

Comentarios

[Reservado para el Auditor de A2LA]

5 REQUISITOS TECNICOS

5.1 Generalidades
5.1.2  Factores que contribuyen a la incertidumbre total
5.2 Personal
521 Competencia del personal
Personal en proceso de formacién
Calificacion del personal
5.2.2  Metas con respecto a la educacién, formacién y habilidades
del personal
Politica y procedimientos para identificar las necesidades de
formacién y proporcionar formacion al personal
Programa de formacién adecuado
52.3 Condiciones de empleo
Supervision del personal contratado y adicional
5.2.4  Descripcion de puestos
5.2.5  Autorizacién del personal
Registros del personal
5.3 Instalaciones y condiciones ambientales
5.3.1 Las instalaciones del laboratorio

LACHEN 7025 checklist.doc (08/28/00)
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Requisitos

NA

Referencia

Comentarios
[Reservado para el Auditor de A2LA]

Condiciones ambientales

Documentacién de requisitos técnicos

5.3.2

Seguimiento, control y registro de las condiciones
ambienlales

Interrupcion de pruebas

533

Separacién eficaz entre areas cercanas

534

Control de acceso

5.35

Medidas de orden y limpieza. (Procedimiento cuando sea
necesario)

5.4

Métodos de prueba y calibracién y validacién de métodos

5.4.1

Generalidades
Uso de métodos y procedimientos apropiados

Instrucciones sobre el uso y funcionamiento de todo el
equipo relevante, manejo y preparacion mueslras o
materiales

Documentos vigentes y disponibles

Desviacion de los mélodos de prueba y calibracion

5.4.2

Seleccion de métodos

Los métodos de prueba y/o calibracion, mueslreo que
cumplan con las necesidades del cliente

Uso de la dltima edicién de una norma (métodos)

Seleccién del método cuando el cliente no lo especifica

L:\CHE\1 7025 checklist.doc (08/28/00)
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c limjento Comentarios
Requisitos s | N | NA Referencia [Reservado para el Auditor de A2LA]

Mélodos desarrollados por el laboratorio; notificacion al
clienle

Confirmacion de capacidad

Notificacion al cliente sobre métodos inapropiados u
obsoletos

5.4.3  Métodos desarrollados por el laboralorio

Introduccion de mélodes desarrollados por el laboratorio

Comunicacion eficaz

5.4.4 Métodos NO-normalizados

Acuerdo con el cliente

Validacion previa a su utilizacion

545 Validacion de métodos

5.4.5.2 Ajuste para el uso previsio _ _

Registros de validacion

5.4.5.3 Grado y exactitud apropiados a las necesidades de los
clientes

5.4.6 Estimacion de la incertidumbre de la medicion

5.4.6.1 Procedimienlo para eslimar la incerlidumbre de la medicion
en laboratorios de calibracion o laboratorios de prueba que
gjecuten sus propias calibraciones

5.4.6.2 Los laboratorics de prueba deben tener y aplicar
procedimientos para estimar la incertidumbre de la medicién

LACHEW 7025 checklist.doc (08/28/00) Pagina 12 de 28




Cumplimjento | Ref. I _ Comentarios
Requisitos s N | NA TS [Reservado para el Auditor de A2LA]

Casos en que la naturaleza del método de uEmvm, puede
impedir rigurosos célculos metrolégicos v estadisticamente
validos de la incertidumbre de la medicion

Informe de resultados

5.4.6.3 Impertancia de los componenies de la medicion

54.7 Control de los datos

5.4.7.1 Calculo y transferencia de datos

5.4,7.2 Compuladoras ¢ equipos automalizados

a) validacién y documentacion del soltware

b) procedimienios para proleger los datos

c) mantenimiento de las compuladoras y los equipos
automatizados

5.5 Equipo

5.5.1 Equipo de muestreo, de medicion y de pruebas requeridos

Equipes fuera del control permanente del laboralorio

5.5.2  Exactitud de los equipos

Programas de calibracién

Calibracién del equipo antes de ser pueslo en servicio

553  Los equipos deben ser operados por personal autorizado

Instrucciones actualizadas sobre uso y mantenimiento
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. umplimjento | ) | : Comentarios
Requisitos S N | NA Referencia [Reservado para el Auditor de A2LA]

5.5.4 Forma unica de identificacion de equipo y software

5.5.5  Registros de equipos:

a) identificacién de las parles del equipo y su software;

b) nombre del fabricante, identificacion del tipo y nimero de
serie u oltra identificacion unica;

c) verificaciones (véase 5.5.2);

d) ubicacion actual, cuando sea apropiado; |

e) instrucciones del labricante, si estdn disponibles, o
referencia a su ubicacién;

f) fechas, resultados y copias de informes y certificados de
todas las calibraciones, ajustes, criterios de aceptacion, y
fecha prevista de la proxima calibracion;

g) plan de mantenimiento, cuando sea apropiado, y
mantenimiento llevado a cabo hasla la fecha;

h) cualquier dafio, mal funcionamiento, modificacion o
reparacion al equipo. |

5.5.6  Procedimientos para el manejo seguro, transporte, _
almacenamiento, uso y mantenimiento planificado

55.7  Equipo defectuoso, maltratado, sobrecargado o de
resultados sospechosos

Aislamiento del equipo que esta fuera de servicio

Efecto del defecte o desviacién de los limites especificados
en resultados anteriores

5.5.8  Indicacién del estadeo de calibracion
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Requisitos

Cun

NA

Referencia

Comentarios
[Reservado para el Auditor de A2LA]

5.5.9  Revisar que el funcionamiento del equipo reintegrado sea
satisfactorio .
[
5.5.10 Revisiones intermedias
5.5.11 Factores de correccion
5.5.12 Proteccion contra ajustes
| 5.6 Trazabilidad de la medicién
5.6.1 Generalidades
Calibracién del equipo anles de ser puesto en servicio
Programa y procedimiento establecido para la calibracién de
los equipos
5.8.2 Requisilos especificos
5.6.2.1 Calibracién

5.6.2.1.1 Laboralorios de Calibracion: trazabilidad al Sistema

Internacional de Unidades (SI) (Inlernational System of Units
(Systéme international d'unités))

Servicios de calibracion externos que demuestren
competencia

Contenido de los certificados de calibracién

5.6.2.1.2Calibraciones que actualmente no pueden ser realizadas

estrictamente en unidades del S|

uso de materiales de referencia certificados

uso de métodos especificados y/o normas de consenso
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; o | Comentarios
Requisitos s IN | NA Referencla [Reservado para el Auditor de A2LA]

- Participacion en un programa de comparaciones
interlaboratorio

5.6.2.2 Prueba

5.6.2.2.1Los requisitos dados en 5.6.2.1 se aplican para el equipo
utilizado en funciones de medicién '

5.6.2.2.2Cuando la trazabilidad de las mediciones a las unidades del
5! no es posible y/o pertinente

5§6.3  Patrones de referencia y maleriales de referencia

5.6.3.1 Patrones de referencia

Programa y procedimienio para la calibracion de los
patrones de referencia

Trazabilidad de los patrones de referencia

Unicamente para calibracién

Calibracion antes y después de cualquier ajuste

5.6.3.2 Materiales de relerencia

Trazables a las unidades de medicion del Sl 0 a materiales
de referencia certificados

5.6.3.3 Revisiones intermedias

Programas y procedimientos definidos

5.6.3.4 Transporte y almacenamiento

Procedimientos para el manejo sequro, transporte,
almacenamiento v uso de los patrones de referencia y de los
materiales de referencia

AZLA Requisitos de la Politica de Trazabilidad (véase pp. 25-26)
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Requisitos

NA

Referencia

Comentarios

[Reservado para el Auditor de A2LA]

5.7 Muestreo

5.7.1

Plan y procedimientos para el muestreo

Disponibilidad del plan de muestreo y del procedimiento de
muestreo en el lugar donde se realiza

Bases estadisticas apropiadas

5.7.2

Desviaciones, adiciones o exclusiones del procedimiento de
muestreo

573

Procedimientos para registro de datos y operaciones del
muestreo

5.8

Manejo de muestras o materiales de prueba y calibracién

5.8.1

Procedimientos para el transporte, recepcién, manejo,
proteccion, almacenamiento, retencién y/o disposicion de
las muestras o materiales de prueba y/o calibracion

5.8.2

Sistema para identificar las muestras o los materiales de
prueba y/o calibracion

5.8.3

Registro de anormalidades o desviaciones de las
condiciones normales o especificadas en el momento de la
recepcion

Consultar al cliente sobre muestras anormales

5.8.4

Procedimientos e instalaciones apropiadas para evitar
deterioro pérdida o

Mantenimiento, seguimiento y registro de las condiciones
ambientales del almacenamiento

Condiciones del almacenamiento

Medidas de seguridad

LACHEN 7025 checklist.doc (08/28/00)
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Reaquisitos

I%c_?_ .Z>

Referencia

Comentarios

[Reservado para el Auditor de A2LA]

5.9

Aseguramiento de la calidad de los resultados de prueba y calibracién

Procedimientos de control de calidad

Deteccion de tendencias v aplicacién de técnicas
estadisticas

Actividades para realizar e seguimiento:

a) uso regular de materiales de referencia cerificados y/o

controles de calidad internos utilizando maleriales de
referencia secundarios

b) participacion en comparaciones interlaboratorios y/o

programas de pruebas de aplitud

c} replicas de pruebas o calibraciones ulilizando el mismo o

dilerentes métodos

d) recalibracion o reprueba de las muestras o los materiales

retenidos

e) correlacion de resultados para diferentes caracteristicas de

las muestras o los materiales

Requisitos de Pruebas de evaluacion del desempefio solicitadas por

AZ2LA para laboratorios de calibracion y pruebas

El laboratorio conoce los requisitos aplicables que se encuentran en

los requisitos para la evaluacion del desempeno de A2LA

1

5.10

Informe de los Resultados

5.10.1 Generalidades

Resultados informados con exactitud, de manera clara, no
ambigua, objetiva y de acuerdo con los métodos

L:CHENM 7025 checklist.doc (08/28/00)
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Cun

Referencia

Comentarios

[Reservado para el Auditor de A2LA]

Los informes incluyen toda la informacién requerida por el
cliente y la necesaria para la interpretacion de los resultados
y toda la informacion requerida por el mélodo utilizado

Infermes simplificados para clientes internos o por un
acuerdo escrito con el cliente

Disponibilidad de la informacion detallada en 5.10.2-5.10.4

5.10.2

Informes de prueba y certificados de calibracion

a)

un titulo (por ejemplo “Informe de prueba” o “Certificado de
Calibracién™);

b)

nombre y direccién del laboratorio y lugar donde fueron
realizadas las pruebas y/o calibraciones;

c)

identificacion unica del informe de prueba o cerlificado de
calibracion (asi como el numero de serie), y en cada pagina
una identificacién para asegurar que cada pagina es
reconocida como pare del informe de prueba o cerificado
de calibracion y una identificacion clara del final del informe
de prueba o cerificado de calibracién;

d)

nombre y direccion del cliente;

e

identificacion del método usado;

f)

descripcién, condicién e identificacidén sin ambigiliedad del
las muestras o los materiales probados o calibrados;

a)

fecha de recepcidn de las muestras o los materiales para
prueba o calibracién, y fecha(s) de realizacion de la prueba
o calibracidn;

h)

referencia al plan de mueslreo y a los procedimientos
utilizados;

LACHEN 7025 checklist.doc (08/28/00)
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Requisitos

Oc_:.o__.E_ﬁEn’
S N NA

Referencia

Comentarios
[Reservado para el Auditor de A2LA]

resultados de la prueba o calibracion con las unidades de
medicién, cuando sea apropiado;

el ({los) nombre(s), funcién (es) y firma(s) o identificacion
equivalente de la o las personas que autorice(n) el informe
de prueba o cerificado de calibracion;

k)

declaracion de que los resultados se refieren unicamente a
las muestras o los materiales probados o calibrados.

5.10.3

Informes de prueba

5.10.3.1

Informes de prueba, requisitos adicionales:

a)

desviaciones, adiciones o exclusiones del método de prueba
e informacién sobre sus condiciones especificas;

b)

cuando sea perlinente, una declaracion de cumplimiento/no
cumplimiento con los requisitos y/o especificaciones;

c)

cuando sea aplicable, una declaracion sobre la
incerlidumbre de la medicién estimada;

d)

opiniones e interpretaciones, cuando sea apropiado y
necesario (véase 5.10.5)

e)

la informacién adicional que pueda ser requerida por
métodos especilicos, clienles o grupes de clientes.

5.10.3.2

Los informes de prueba que contengan resultados de
muestreo deben incluir ademas lo siguiente:

a)

fecha del muestreo;

b)

identificacion sin ambigliedad de la sustancia, material,
producto muestreado (incluyendo el nombre del fabricante,
el modelo o lipo de designacion y nimeros de serie segun
sea apropiado);
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. . imi i Comentarios
R t Cumplimjento | Ref
eauistios S N NA eierencia [Reservado para el Auditor de A2LA]

c) lugar del muestreo

d) referencia al plan y procedimientos de muestreo utilizados;

e) detalles sobre las condiciones ambientales durante el
muestreo;

f)  método u otra, especificacion para el método o
procedimiento y desviaciones, adiciones o exclusiones

5.10.4 Certificados de calibracion

5.10.4.1 Requisitos adicionales para los certificados de calibracién:

a) condiciones (por ejemplo, ambientales) bajo las cuales
fueron realizadas las calibraciones

b) laincertidumbre de la medicién y/o una declaracién de
cumplimiento con una especificacién metrolégica
identificada

c) evidencia de que las mediciones son trazables (véase Nota
2de5.6.2.1.1).

w

.10.4.2 Declaraciones de cumplimiento

m

.10.4.3 resultados de calibracién antes y después del ajuste o
reparacion

5.10.4.4 Recomendacién respecto al intervalo de calibracién

3.10.5 Opiniones e interpretaciones

3.10.6 Resultados de prueba y calibracion de los subcontratistas

claramente identificados

Resultados del subcontratista por escrito o electronicamente
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NA

Referencia

Comentarios

[Reservado para el Auditor de A2LA]

Cerificado del subcontratista emitido al laboratorio
contralante

5.10.7 Transmision electronica de resultados

5.10.8 Formato de informes y certificados

5.10.9 Correcciones a los informes de prueba o cerlificados de
calibracién

Suplemento al informe de prueba o cerilicado de calibracion
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REFERENCIA DEL LABORATORIO AL ESTADO DE ACREDITACION POR A2LA — POLITICA DE USO DE LOGO DE A2LA
(APENDICE DE LA LISTA DE VERIFICACION DEL EVALUADOR: CRITERIOS GENERALES)

(Aplica a partir del 1 de Junio de mooou

A los laboratorios acreditados por A2LA se les recomienda utilizar el logo “Acreditado per A2LA", para demostrar su reconocimiento de tercera parte de competencia
técnica. Las hojas con el logo “Acreditado por A2LA”" son enviadas a todos los laboratorios acreditados y una versién electronica esta disponible a solicitud. Sin
embargo, desde que A2LA emite acreditaciones a laboratorios en diferentes campos, es responsabilidad del laboratorio describir el estado de su acreditacion de manera
que no implique 4reas fuera de su alcance de acreditacion actual o para la realizacion de pruebas o calibraciones no comprendidas dentro de su acreditacion vigente.
Esto debe cumplirse con apego a los requisitos anotados mas adelante. No se pueden anticipar ni tratar en este documento todas las circunstancias en que es aplicable
el principio de cabal representacién. Por esto, es responsabilidad del laboratorio acreditado no falsificar el estado de su acreditacion bajo ninguna circunstancia. Si hay
dudas, el laboratorio deberé consultar con las oficinas centrales de A2LA sobre el uso que pretende dar al logo, disefio de anuncios y/o cualquier otra pretensién, para
promover la revisién. (Nota: Los Laboratorios que solicitan la acreditacion de A2LA por primera vez deben marcar "NA" para todos los puntos en el apéndice de la lista
de verificacion que tiene por objeto describir el estado de la acreditacién pero deben firmar la declaracion, en la Gltima pagina, aceptando sujetarse a estas politicas de

uso de logo una vez que hayan sido acreditados.

Reaquisitos

Cumplimiento

mgziz\,

Referencia

Comentarios
[Reservado para el Evaluador de A2LA]

Referencia del Laboratorio al estado de Acreditacion por A2LA — Politicas de

uso am, logo de A2LA

1. Cuando el nombre y/o el logo de A2LA se utiliza en impresos comunes
como membretes y anuncios, siempre debe decir, por lo menos,
“acreditado”.

2. No hay restricciones para la reproduccion del logo “A2LA-acreditado "
en cuanto a tamafo y color pero debe mantener su apariencia.

3. Ellogo "acreditado por A2LA" puede generarse electrénicamente con
la condicidn de que los formatos sean conservados.

4, Para promover o proporcionar testimenio de la acreditacion, los
laboratorios acreditados deberian usar los alcances de la acreditacion, ya
que este documento precisa las pruebas o calibraciones especificas para
las que esta acreditado. El certificado deberia usarse con propésitos de
exhibicion y puede ir acompanado de los alcances.
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Requisitos

Cumplimiento

S N | NA

Referencia

Comentarios
[Reservado para el Evaluador de A2LA]

5. Cuando el logo “A2LA-acreditado” se usa para respaldar resultados de
prueba o calibracién, siempre debe ir acompanado de los nimeros de
acreditacion de A2LA. También aplican las siguientes condiciones:

a) Ellogo “A2LA-acreditado” debe aparecer siempre en los
certificados de calibracién, en los certificados de pruebas, y en los
informes de prueba que contengan exclusivamente resultados de
calibraciones y pruebas que se hayan realizado dentro de los alcances
de acreditacion del laboratorio.

b) Los resultados no-acreditados deben informarse en certificados
de calibracién, certificados de prueba e informes de prueba con el logo
de A2LA previniendo que estos resultados estan claramente
identificados como no acreditados. Esto debe hacerse poniendo un
asterisco después de cada uno de estos resultados con una nota a pie
de pagina que aclare: "Esto no estd comprendido en la acreditacion
de A2LA."

c) Enlosinformes que reportan resultados que estan dentro del
campo de la acreditacién pero con una tecnologia que no esta incluida
en los alcances, esto debe senalarse. (Por ejemplo si un laboratorio
esta acreditado en el campo ambiental sdlo para quimica humeda y
metales, cualquier dato de cromatogralia de gases que se reporte
debe identificarse como no acreditado.

d) Desde el 1 de Mayo de 1999, los cenrtificados de calibracion
emitidos por laboratorios acreditados por A2LA deben mostrar, por lo
menos, el nombre de A2LA (o el logo) y el numero de acreditacion
cuando las calibraciones contenidas en el reporte estén comprendidas
en la acreditacion de A2LA.

6. Cuando el nombre y/o el logo de A2LA se utiliza en formatos del
laboratorio, por ejemplo: una propuesta o una cotizacion, el laboratorio
tiene la responsabilidad de diferenciar las calibraciones y pruebas que
estan comprendidas en los alcances de la acreditacién del laboratorio y las
que no. Esto se hace adjuntando la copia de la hoja de los alcances de la
acreditacion de A2LA y el Suplemento a los Alcances, si es apropiado, o
anotando que pruebas o calibraciones no estan acreditadas

LACHEN 7025 checklist.doc (08/28/00)

Pagina 24 de 28




|
Cumplimiento Comentarios
Requisitos S N | nA | Peferencia [Reservado para el Evaluador de A2LA]

7. Ellogo "A2LA-acreditado” y/o la referencia a la acredilacion del
laboratorio debera hacerse cuidando que los requisitos de este documento
se cumplan rigurosamente

8. Ellogo "A2LA-acreditado" no debera utilizarse en tarjetas de
presentacion como mueslra de certificacion personal. Por lo tanto debera
complementarse con la declaracion “Laboratorio Acreditado por A2LA"

9. Ellogo “A2LA-acreditado” no debera exhibirse en muestras de prueba
o produclos ni se usara para manilestar la cenificacion de un producto. El
logo “"A2LA acreditado” se utiliza en impresos relacionados con un
producto, el logo debe aparecer asociado directamente con la referencia
del laboratorio de prueba o calibracién acredilado y debe quedar
perfectamente claro que la inclusion del logo no es equivalente a la
cerlificacion o aprobacion de los productos calibrados o probados

10. En el momento que se suspenda o lermine la acreditacion el
laboratorio debe dejar de emitir cerlificados de calibracion, reportes de
prueba y certificados de prueba con el logo y dejaréd también de publicar
documentos que conlengan dicho loge.

11. Un laboratorio acreditado liene el derecho de entregar el informe de
evaluacion de A2LA y los informes de deficiencias siempre que eslos sean
reproducidos en su totalidad y no parcialmente. A2LA mantiene la
confidencialidad de la informacidn de la evaluacion a menos que el
labaralorio acreditado le solicite por escrilo que la dé a conocer.

PARA SER FIRMADO POR EL REPRESENTANTE AUTORIZADO DEL LABCRATORIO:

Entendemos y aceptamos observar los requisitos contenidos en la “Referencia del Estado de Acreditacién por A2LA" — Politicas de Uso de Logo de A2LA" una vez que
nueslro laboratoric sea acreditado por A2LA.

Nombre: Firma: Fecha:
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POLITICAS DE TRAZABILIDAD DE LA MEDICION DE A2LA

(APENDICE DE LA LISTA DE VERIFICACION: CRITERIOS GENERALES)

(Agosto de 2000)

Los laboratorios Acreditados estan obligados a seguir los requisitos adicionales contenidos en las Politicas de Trazabilidad de la Medicién de A2LA

Reaquisitos

Cumplimiento

m_zAzb.

Referencia

Comentarios
[Reservado para el Evaluador de A2LA]

Politica de Trazabilidad de la Medicion de A2LA

T1. A2LA requiere que todas las calibraciones y verificaciones de
equipo de medicion y prueba, los patrones de referencia, y
materiales de referencia deben ser practicadas por laboratorios de
calibracién acreditados (en algunas ocasiones un laboratorio de
pruebas acreditado puede ser capaz de cumplir con los
requerimientos de la trazabilidad) o por un instituto metroldgico
nacional reconocido.

T2. Estas calibraciones o verificaciones deben documentarse
mediante un cerificado de calibracién o un informe respaldado por el
logo de la entidad de acreditacion o aquello que demuestre la
condicién de su acreditacion.

T3. Todos los laboratorios deben definir sus criterios para lograr la
{razabilidad de la medicion y también de los materiales de referencia

cuando sea aplicable. Los criterios deben ser acordes con los de este
documento.

T4. Cuando los cdlculos de la incertidumbre son aplicables A2LA requiere
que los laboratorios de prueba y calibracion calculen la incertidumbre de la
medicién de acuerdo con la “Guia para la Expresion de la Incertidumbre en
Medicién” ISO. Estas incertidumbres deben basarse en datos de
incertidumbre y serdn representadas como incertidumbres expandidas

tipicas utilizando un factor k=2 para acercarse al nivel de confianza del
95%.
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Cumplimiento

S

N

NA

Referencia

Comentarios
[Reservado para el Evaluador de A2LA]

T5. Siun certificado de calibracion o informe contiene una declaracién del
resultado de la medicion y la incertidumbre asociada, la declaracién de
incetidumbre debe ir acompanada de una explicacion del signiticado de la
declaracion de incertidumbre. (Por ejemplo, “Esta incertidumbre representa
una Incertidumbre expandida expresada con un nivel de confianza del 95%
usando un faclor K=2.)

TE. Los TURS deben calcularse usando la incertidumbre de la medicion
expandida y no “la incertidumbre colectiva de los patrones de medicién”.

T7. Las declaraciones de incertidumbre implicita deben ir acompariadas de
una explicacion que indique que el grado de precision fue calculado
utilizando la incertidumbre de la medicién expandida. Ademas, debe
senalarse el lactor de cobertura y el nivel de confiabilidad.

T8. Ademas de la informacion requerida en las secciones anteriores, los
certificados o informes de calibracion deben contener una declaracién de
trazabilidad. .

T9. Toda calibracion interna debe estar sustentada por los siguientes
elementos minimos:

a) El laboratorio de la compania debe mantener procedimientos

documentados para las calibraciones internas y éstas deben demostrarse
con un informe, certificado o etiqueta, o cualquier otro método accesible y
los registros de calibracion deben guardarse por un tiempo delerminado;

b) El laboratorio de la compania debe llevar registros de |a capacitacion del
personal que realice las calibraciones mediante, por ejemple, certificados
de capacitacion y resultados de auditorias de medicion;

c) El laboraterio de la compania debe ser capaz de demostrar trazabilidad
con patrones de medicién nacionales o internacionales recurriendo a los
servicios de laboratorios de calibracién acreditados o a un Instituto de
Metrologia Nacional;

d) El laboratorio de la compania debe tener y aplicar procedimientos para
evaluar la incertidumbre de la medicion. Esta debe tomarse en cuenta
cuando se hacen declaraciones de cumplimiento con las especificaciones.
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Cumplimiento

s

N

NA

Referencia

Comentarios
[Reservado para el Evaluador de A2LA]

€) Los patrones de referencia deben ser calibrados a intervalos adecuados
para asegurar que el valor de referencia es confiable. Los criterios y
procedimientos para establecer y cambiar los intervalos de calibracién
deben basarse en el comportamiento histérico del patrén de referencia.
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