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Analito

Calibracion

Desviacion

Ensayo/ Prueba

Exactitud

Guias

GLOSARIO

Especie de interés a mejorar en un analisis.

Conjunto de operaciones que permiten
establecer, en condiciones especificas, la
relacion  existente entre los valores
indicados por un instrumento de medida o
un sistema de medida, o un material de
referencia, y los valores correspondientes

obtenidos mediante un patrén de referencia.

Error sisteméatico de wun proceso de

medicion.

Determinacion de una o mas caracteristicas

de acuerdo con un procedimiento.

Grado de concordancia entre el valor
aceptado como un valor verdadero
convencional, o un valor de referencia, y el

valor encontrado.

Documentos que establecen

recomendaciones.
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Linealidad

Limite de cuantificaciéon

Limite de deteccidén

Método normalizado

Precision

Registros

Capacidad de un método analitico para
generar resultados directamente
proporcionales al valor del parametro de la

muestra, dentro de un rango.

Valor minimo del analito en la matriz de una
muestra que puede ser cuantificada con una
exactitud y precisibon aceptable bajo

condiciones analiticas especificas.

Valor minimo del analito en la matriz de una
muestra que puede ser detectada, pero no
necesariamente cuantificada, bajo

condiciones analiticas especificas.

Método analitico desarrollado por un
organismo de normalizacibn u otro
organismo reconocido cuyos métodos son
generalmente aceptados por el sector

técnico correspondiente.

Grado de concordancia entre los valores de
una serie repetida de ensayos, utilizando
una muestra homogénea, bajo condiciones

establecidas.

Documento que presenta resultados
obtenidos o proporciona evidencia de
actividades desempefiadas.
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Repetitividad

Reproducibilidad

Robustez

Selectividad

Trazabilidad

Grado de concordancia entre los resultados
de mediciones sucesivas del mismo
mesurando, realizadas en las mismas

condiciones de medicion.

Grado de concordancia entre los resultados
de mediciones del mismo mesurando
realizadas en diferentes condiciones de

medicion.

Capacidad de un procedimiento analitico de
no ser afectado por pequeiias pero
deliberadas variaciones en los parametros
del método provee una indicacion de su
confiabilidad en condiciones de uso

normales.

Capacidad de un método de detectar
simultdneamente o separadamente analitos

diferentes presentes en una misma muestra.

Propiedad del resultado de una medicion o
el valor de un patron por medio de la cual
éste puede ser relacionado con los patrones
de referencia, usualmente  patrones
nacionales o internacionales, a través de
una cadena ininterrumpida de
comparaciones, teniendo establecidas las

incertidumbres.
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Validacion Confirmacion mediante el suministro de
evidencia objetiva de que se han cumplido
los requisitos para una utilizacion o

aplicacion especifica prevista.
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RESUMEN

El objetivo principal del presente estudio fue evaluar e implementar la
validacion técnica en la realizacion de los Ensayos de Galvanizado, que se
llevan a cabo en el Laboratorio de Quimica Industrial (USAC), con base en las
Normas ASTM A90-81 Método de ensayo estandar para el peso del
revestimiento de cinc-recubierto (galvanizado), para articulos de hierro o acero
y ASTM A239-89 Método de ensayo estandar, para localizar el punto mas
delgado en un recubrimiento de cinc en articulos de hierro o acero mediante la

prueba de Preece (inmersion en sulfato de cobre).

Se realiz6 para la Norma ASTM A90-81 la evaluacion del Método
alternativo (acido clorhidrico 50%v-50%v agua), como agente decapante para
las muestras de lamina de galvanizado. Se tomaron medidas de longitud y peso
como parte del analisis. Mientras que para la Norma A239-89 se utiliz6 sulfato
de cobre (36 gramos de sulfato de cobre en 100 gramos de agua), permitiendo
gue la muestra fuera sumergida en bafios de 1 minuto hasta que se presento el
punto final, identificado por un color brillante. Para ambas normas se realiz6 una
intercomparacion de resultados, con 8 analistas y muestras triplicadas para

cada uno.

El estudio determind la validacion del ensayo de galvanizado bajo los
parametros de linealidad, exactitud, precision, selectividad, robustez, limites de
deteccidn, de repetitividad y de cuantificacion. Al realizar el analisis estadistico
se logré determinar que no existe diferencia significativa en los resultados, por

lo qué el método es preciso y valido para su implementacion.

XV



XVI



OBJETIVOS

General

Evaluar e implementar la validacion técnica de los ensayos de
galvanizado, que se realizan en el Laboratorio de Analisis Fisicoquimico de la
seccion de Quimica Industrial (USAC), segun las Normas ASTM A90-81 y
ASTM A239-89.

Especificos

1. Realizar un diagndstico inicial de las condiciones, recursos, materiales
metrologicos, legales y de gestion dentro del Laboratorio de Quimica

Industrial.

2. Determinar la exactitud, precision y especificidad de los ensayos de
galvanizado para un nivel de confianza del 95%, utilizando muestras

estandares certificadas.

3. Determinar la linealidad utilizando una grafica de Cobertura versus

Espesor.

4. Determinar el limite de deteccion, limite de repetitividad y el limite de

cuantificacion para los ensayos de galvanizado.

5. Determinar la robustez de los ensayos de galvanizado por medio de la

gréafica de espesor versus cobertura.
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6. Realizar el analisis de varianza y la prueba de Tukey para determinar la

validez del experimento.

HIPOTESIS

Es posible evaluar e implementar la validacion técnica correspondiente en
la realizacion de los ensayos de galvanizado, para su correcta validacion
técnica, segun las Normas de andlisis ASTM A90-81 Método de ensayo
estandar para el peso del revestimiento de cinc-recubierto (galvanizado), para
articulos de hierro o acero y ASTM A239-89 Método de ensayo estandar para
localizar el punto mas delgado en un recubrimiento de cinc en articulos de

hierro o acero mediante la prueba de Preece (inmersién en sulfato de cobre).
Hipotesis estadistica
Ho: no existe diferencia significativa dentro de los resultados en la

intercomparacion de los analistas durante la realizacion de los ensayos

de galvanizado.
Hi=H2=Hs=Hs= O
Hi: existe diferencia significativa dentro de los resultados en la

intercomparacion de los analistas durante la realizacion de los ensayos

de galvanizado.

Mi#FM2FP3#FUs#0
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INTRODUCCION

Actualmente, debido a los requerimientos normativos internacionales es
necesario contar con laboratorios que tengan implementado un sistema de
gestién de la calidad que aumente la confiabilidad de los resultados de los
ensayos, que permita demostrar su competencia técnica y que fortalezca su
posicidbn competitiva a partir de una mejor administracion de los recursos. El
Laboratorio de la Seccion de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones
de Ingenieria no es la excepcién, ya que necesita implementar la validacién
técnica correspondiente a los distintos ensayos experimentales que realiza y

gue es exigida por un sistema de gestion de calidad.

El presente trabajo pretende establecer las pautas para validar los
Ensayos de Galvanizado bajo las Normas de analisis ASTM A90-81 Método de
ensayo estandar para el peso del revestimiento de cinc-recubierto
(galvanizado), para articulos de hierro o acero y ASTM A239-89 Método de
ensayo estandar para localizar el punto mas delgado en un recubrimiento de
cinc en articulos de hierro o acero mediante la prueba de Preece (inmersion en

sulfato de cobre).

La validacion es uno de los puntos vitales para el cumplimiento de las
normas en un sistema de gestion de la calidad. ElI Laboratorio de Analisis
Fisicoquimico se encuentra implementandolo para el periodo 2012-2015,
acreditado por la Agencia Centroamericana de Acreditacion de Programas de
Arquitectura e Ingenieria (ACAAI). Este proceso de acreditacidbn supone una
serie de requisitos técnicos y administrativos que se encuentran, regulados,

actualmente, bajo la norma técnica guatemalteca OGA-GEC-016.
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Para el Laboratorio de la Secciéon de Quimica Industrial la evaluacién e
implementacion de la validacion técnica producira beneficios econdmicos,

ambientales y facilitara la acreditacion de los ensayos de galvanizado.
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1. ANTECEDENTES

Dentro de la Ingenieria Quimica se han realizado validaciones de ensayos
y métodos analiticos que aseguran la calidad; a continuacion se presentan

algunos de ellos:

o En 2008, Edgard Godinez y Ana Haeussler realizaron el proyecto titulado:
Validacion de la metodologia analitica en el proceso de fabricacién de una
crema antimicotica y la cuantificacion de clotrimazol como ingrediente

activo.

El proyecto desarrollé la validacion del proceso que permitio
documentar y controlar que todas las operaciones de equipos, personal y
procesos se mantuvieran dentro de las especificaciones que exigen las
normas regulatorias y que llevan a tener productos de buena calidad. Asi
mismo, presentaron los resultados que obtuvieron del analisis del proceso
y el método de cuantificacion que confirmd que el producto cumplia con
los requerimientos de linealidad, precision, exactitud, especificidad,
robustez, limites de deteccién y de cuantificacién que lo hacen apto para
su uso, ademas que se podia utilizar como guia para la validaciéon de otros

procesos quimicos.

o En 2009, Nildred Montufar y Lorena Pineda ejecutaron el proyecto
denominado: Validacion de cinco meétodos analiticos utilizados en el
Laboratorio de Control de Calidad, de una planta de envasado de rones

afiejos.



El proyecto desarrollo la informacion tedrica necesaria para validar la
exactitud y precision de métodos analiticos, utilizados para garantizar la
calidad de los productos, en una empresa dedicada al envasado de rones
afiejos. De igual manera describieron la forma en la que se llevo a cabo la
induccion al laboratorio y los cinco métodos que se validaron,
posteriormente, se enumeran los métodos que fueron objeto de estudio y
conforme el método la implementacion de las réplicas y los resultados
obtenidos. Los métodos que se validaron fueron: medicion del color,
destilacion, medicién del grado alcohdlico, calibracion de balanza y
determinacién de torque de apertura del producto. Dichos métodos
cumplieron con los requisitos de linealidad, exactitud, precision,

especificidad, robustez, limite de deteccion y cuantificacion.

En 2010, Luis Castro y Jorge Estrada realizaron el proyecto denominado:
Diagnostico de la aplicacion de un sistema de gestion de calidad a través
de la Norma ISO/IEC 17025:2005 en el Laboratorio de Fisicoquimica y
validacion del ensayo: Determinacion de la constante de disociacion acida

del rojo de metilo.

El proyecto tuvo lugar en el Laboratorio de Fisicoquimica ubicado en
la Escuela de Ingenieria Quimica de la Universidad de San Carlos de
Guatemala, el cual cuenta con una sala equipada con reactivos, cristaleria
y aparatos adecuados a las actividades experimentales donde los alumnos
debidamente organizados y acreditados participan en rondas de aplicacién
de conocimientos teorico-practicos mediante el uso de herramientas
matematicas para interpretar la validez de los resultados. Dicho laboratorio
se comprometi®6 a mantener un sistema de gestibn de calidad y
competencia técnica durante la realizacion del ensayo Determinacion de la

constante de disociacion acida del rojo de metilo sobre la base de la



Norma ISO/IEC 17025:2005 en la cual tanto catedraticos, auxiliares y
estudiantes la conozcan, implementen, se comprometan a cumplirla y a
mejorar el desempefio continuamente. Entre los factores que determinaron
la exactitud y confiabilidad del ensayo para su validacién fueron: los
factores humanos, las instalaciones y las condiciones ambientales; los
métodos de ensayo y la validacion de los métodos, los equipos, la
trazabilidad de las mediciones, el muestreo y el manejo de los objetos a

ensayar.

Por su parte, el presente trabajo realizé la validacién de los ensayos de
galvanizado, que se llevan a cabo en el Laboratorio de Quimica Industrial
(USAC), con base en las Normas ASTM A90-81 Método de ensayo estandar
para el peso del revestimiento de cinc-recubierto (galvanizado), para articulos
de hierro o0 acero y ASTM A239-89 Método de ensayo estandar para localizar el
punto mas delgado en un recubrimiento de cinc en articulos de hierro o acero
mediante la prueba de Preece (inmersién en sulfato de cobre), y que por los
antecedentes mencionados es él primer proyecto que propone la validacion de
un ensayo en el Laboratorio de Andlisis Fisicoquimico para dichos ensayos.






2. MARCO TEORICO

2.1. Validacioén

Se puede interpretar la validacion del método de ensayo como el proceso
de definir un requisito y confirmar que el método de ensayo bajo consideracién
tiene capacidades de desempefio consistentes con lo que la aplicacién
requiere. Por consiguiente, como algo implicito, es necesario evaluar la
capacidad de desempefio del método. El juicio de la conveniencia del método
es importante; en el paso de la validacién del método se tendié a concentrar en

el proceso de evaluacion de los pardmetros de desemperio.

También, esta implicito en el proceso de validacion del método que los
estudios para determinar los pardmetros de desempefio son llevados a cabo
utiizando equipos que estan trabajando correctamente dentro de su
especificacién y adecuadamente calibrados. Igualmente el analista que lleva a
cabo los estudios debe ser competente y tener conocimiento suficiente en el
campo de trabajo, lo que le facilita poder tomar decisiones apropiadas a partir
de las observaciones realizadas o de los progresos del estudio.

Segun la Norma COGUANOR NGR/ISO/IEC 17025:2005 en su inciso
5.4.5 Validacién de los métodos en el primer inciso de dicho punto establece:
“La validacion es la confirmacién, a través del examen y el aporte de evidencia
objetiva, de que se cumple los requisitos particulares para un uso especifico
previsto”. Asimismo en el inciso 5.4.5.2 menciona lo siguiente: “El laboratorio
debe validar los métodos no normalizados, los métodos que disefia o desarrolla,

los métodos normalizados empleados fuera del alcance previsto, asi como las
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ampliaciones y modificaciones de los métodos normalizados, para confirmar
que los métodos son aptos para el uso previsto. La validacion debe ser tan
amplia como sea necesario para satisfacer las necesidades de la aplicacion o
del campo de aplicacion dado. El laboratorio debe registrar los resultados
obtenidos, el procedimiento utilizado para la validacién y una declaracién acerca

de si el método es apto para el uso previsto”.

Asi mismo, ya que la norma exige la validacion de los ensayos para
demostrar su competitividad técnica, el laboratorio tiene que decidir cuales
parametros de desempefio del método necesitan caracterizarse para validar el
meétodo. La caracterizacion del desempefio del método es un proceso caro e

inevitablemente puede ser acortado por el tiempo y consideraciones del costo.

Comenzar con una especificacibn cuidadosamente considerada
proporciona una buena base sobre la cual planificar el proceso de validacion,
pero se reconoce que en la practica esto no es siempre posible. El laboratorio
debe hacerlo mejor que pueda dentro de la restriccion impuesta, tomando en
cuenta los requisitos del cliente, la experiencia existente del método y la
necesidad de compatibilidad con otros métodos similares ya en uso dentro del

laboratorio o utilizados por otros laboratorios.

Algunos de los parametros pueden haberse determinado
aproximadamente durante la fase de desarrollo del método. A menudo un
conjunto particular de experimentos puede suministrar informacion sobre varios
parametros; de esta forma, el esfuerzo requerido para conseguir la informacion

necesaria puede ser minimizado con una planificacion.



La determinacion del desempefio del método para su validacion puede

hacerse por:

o Calibracién utilizando estandares de la muestra
o Comparacion entre métodos
o Comparacion con otros laboratorios

° Evaluacion de la incertidumbre de los resultados

Cabe mencionar que la validacion es un equilibrio entre costos, riesgos y
posibilidades técnicas por lo que el laboratorio debe implementar métodos que
estén al alcance de sus equipos, capacidades de sus analistas y de su

gerencia.

2.1.1. Paradmetros para la validacién de un ensayo

Validar un método requiere la determinacion de los siguientes parametros:

o Exactitud: es la cercania a un valor tedrico de los resultados obtenidos. Se
lleva a cabo utilizando un patrén de pureza conocida o comparando los
resultados del método con aquellos de otro bien caracterizado, cuya

exactitud esté definida.

o Precision: es el grado de reproducibilidad de los resultados de la prueba
obtenidos por el andlisis de las muestras bajo una variedad de

condiciones.



o Especificidad: es la habilidad de asegurar inequivocamente la presencia
del analito y sus componentes, ya sea impurezas, productos de

degradacion y la matriz de componentes.

o El limite de deteccion: es la cantidad minima de analito en una muestra
gue puede ser detectado, pero no necesariamente cuantificado bajo las

condiciones experimentales.

o El limite de cuantificacién: es la cantidad minima de analito en una
muestra que puede ser determinado con precisién aceptable y exactitud

bajo condiciones experimentales estables.

o Linealidad: es la habilidad de obtener resultados directamente
proporcionales a la concentracion de analito en muestras dentro del rango
dado.

o Robustez: es la medida de la capacidad para no ser afectado por

pequefias, pero deliberadas variaciones en los parametros del método.

2.2. Oficina de Acreditacion Guatemalteca — OGA-GEC-016

La utilizacién de métodos de ensayo, adecuados para el propésito, permite
obtener resultados trazables con un nivel apropiado de incertidumbre; dichos
resultados comunmente son usados como base para la toma de decisiones
financieras, regulatorias, etc., relacionadas con el desarrollo y fabricacion de
productos, asi como con la prestacion de servicios y otras actividades de

importancia en las economias nacionales, regionales e internacionales.



Los métodos de ensayo seleccionados, sean éstos normalizados, no
normalizados o desarrollados por el laboratorio, deben estar adecuadamente
validados y documentados, previo a su uso. Debe mencionarse que
actualmente no existe una sola fuente o autoridad reconocida a nivel
internacional respecto a la validacion de métodos de ensayo; por lo anterior,
aunque hay avances, aun no existe acuerdo unanime entre las diferentes
disciplinas, respecto a la interpretacion de algunos términos relacionados con el

proceso de validacion y a la aplicacion de los mismos.

El propésito del documento es definir una politica para la seleccién y
validacion de métodos de ensayo a ser aplicada por la OGA en la evaluacién de
los laboratorios que le soliciten su acreditacion, en evaluaciones de seguimiento

y reevaluaciones.

El reconocimiento formal de la competencia técnica de los laboratorios de
ensayo es uno de los principales objetivos de la OGA, con el fin de que los
resultados que estos organismos emitan sean aceptados a nivel nacional,

regional e internacional.

Dada la situacion internacional descrita, existen factores fuera del alcance
de la OGA que influyen en el desarrollo y la revision de su politica de seleccion
y validacion de los métodos de ensayo. Los requisitos sobre la seleccién y
validacion de los métodos de ensayo, que deben cumplir los laboratorios, se
exponen en el capitulo 5.4 Métodos de ensayo y calibracion y validacion de
métodos, de la Norma COGUANOR NTG ISO/IEC 17025 Requisitos Generales
para la Competencia de los Laboratorios de Ensayo y Calibracion.



2.3. ASTM Internacional

Creada en 1898, ASTM International es una de las mayores
organizaciones en el mundo que desarrollan normas voluntarias por consenso.
ASTM es una organizacion sin animo de lucro, que brinda un foro para el
desarrollo y publicacion de normas voluntarias por consenso, aplicables a los
materiales, productos, sistemas y servicios. Los miembros de ASTM, que
representan a productores, usuarios, consumidores, el gobierno y el mundo
académico de mas de 100 paises, desarrollan documentos técnicos que son la
base para la fabricacion, gestion y adquisicion, y para la elaboracion de cédigos
y regulaciones. Estos miembros pertenecen a uno o mas comités, cada uno de
los cuales cubre un area tematica, como por ejemplo acero, petroleo,
dispositivos médicos, gestion de la propiedad, productos para el consumidor, y
muchos mas. Estos comités desarrollan mas de las 11 000 normas ASTM que

se pueden encontrar en el Annual Book of ASTM Standards, de 77 volimenes.

Como se usa en ASTM, una norma es un documento que ha sido
desarrollado y establecido dentro de los principios de consenso de la
organizacién, y que cumple los requisitos de los procedimientos y regulaciones
de ASTM. Las normas elaboradas por consenso se elaboran con la
participacion de todas las partes que tienen intereses en el desarrollo o uso de

las normas.

Las normas ASTM las usan individuos, compafias y agencias en todo el
mundo. Los compradores y vendedores incorporan normas en sus contratos;
los cientificos e ingenieros las usan en sus laboratorios y oficinas; los
arquitectos y disefiadores las wusan en sus planos; las agencias

gubernamentales de todo el mundo hacen referencia a ellas en cddigos,
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regulaciones y leyes; y muchos otros las consultan para obtener orientacién

sobre muchos temas.

Las normas ASTM son voluntarias en el sentido de que ASTM no exige
observarlas. Sin embargo, las autoridades gubernamentales con facultad
normativa con frecuencia dan fuerza de ley a las normas voluntarias, mediante
su cita en leyes, regulaciones y cédigos. En los Estados Unidos, la relacion
entre los normalizadores del sector privado y el sector publico se ha fortalecido
con la promulgacion, en 1995, de la Ley Nacional sobre Transferencia y Avance
Tecnolégico (Ley Puablica 104-113). La ley exige a las agencias
gubernamentales el uso de normas desarrolladas en forma privada, siempre
gque sea posible, ahorrando de esta manera millones de dolares a los

contribuyentes, al evitar la duplicacion de esfuerzos de normalizacién.

2.4, Laboratorio de la Seccién de Quimica Industrial

El Laboratorio de Fisicoquimica de la Seccion de Quimica Industrial
pertenece al Centro de Investigaciones de Ingenieria de la Facultad de
Ingenieria de la Universidad de San Carlos de Guatemala. La Seccién de
Quimica Industrial se encuentra en el primer nivel del Edificio T-5, ciudad
Universitaria, zona 12 de la ciudad de Guatemala. El laboratorio de la Seccion
de Quimica Industrial realiza una serie de ensayos de control de calidad, tanto a
materia prima como a productos terminados. EIl generar mayor confianza con
los clientes y mejorar el trato hacia los mismos ayudara a que las actividades de

servicio realizadas por la USAC tengan un mayor alcance.

En cada ensayo acreditado el personal encargado debe aplicar de forma
ordenada, los requisitos establecidos por la norma; desde los implementos de

seguridad como guantes, lentes, bata, etc., hasta el equipo y la cristaleria
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adecuada para cada prueba. Cada ensayo cuenta con su proceso de
realizacion de manera ordenada y clara en el Manual de Calidad, el cual es

aprobado y verificado por la Direccion.

El andlisis y la interpretacion objetiva de los resultados experimentales,
gue se deben de realizar le permiten al personal encargado escribir informes
técnicos y extraer conclusiones, que son Vverificados y aprobados

posteriormente.

2.5. Corrosioén

La corrosion es un ataque quimico gradual a un metal, por su medio
ambiente, que da resultado la conversion del metal en un 6xido, una sal o algun

otro compuesto.

2.5.1. Definicién y alcance

Los metales que han experimentado corrosion pierden su resistencia, su
ductilidad y otras propiedades mecanicas y fisicas convenientes. El ataque
corrosivo se produce frecuentemente en combinacién con otros mecanismos de
fallas, tales como la fatiga, la erosion y el esfuerzo. Hay muchos tipos de
medios corrosivos, tales como el aire, las atmosferas industriales, el suelo, los
acidos, las bases y las soluciones salinas. Con frecuencia, se produce una
corrosion a elevadas temperaturas, en medios que, a bajas temperaturas, son

por lo comudn inertes.
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2.5.2. Mecanismos basicos de la corrosion

La corrosion es el medio quimico por el que se deterioran y destruyen los
metales y se han reconocido dos mecanismos basicos: el ataque quimico
directo y el ataque electroquimico, que puede subdividirse en cierto numero de
formas diferentes de corrosion. Por lo comun, se encuentran implicadas una o
mas reacciones quimica, sea cual fuere el mecanismo basico por el que se

efectda el ataque.

“El ataque quimico directo incluye todos los tipos de corrosion en los que
no hay un flujo apreciable de corriente a través del metal, en distancias
apreciables. Por supuesto, los electrones abandonan los atomos de un metal,
cuando éstos se convierten en cationes metalicos de un compuesto; sin
embargo, no hay un flujo de electrones por el metal a escala macroscopica, y
no hay zonas macroscoépicas claras del &nodo y catodo.”

El atague quimico directo da como resultado una reaccion uniforme sobre
toda la superficie expuesta. Por lo comun se produce en el material metalico
una capa escamosa 0 un depdésito de espesor uniforme. Aunque dicho depdsito
se adhiere frecuentemente muy bien, son también comunes las capas
depositadas que no se adhieren. El espesor de las peliculas adheridas
aumenta, aproximadamente, en proporcion directa a la raiz cuadrada del
tiempo. Esta expresion justifica el uso del término de Ley Parabdlica, en

relacion con el engrosamiento de las capas de productos de corrosion.

De manera sorprendente, los depdsitos aumentan por movimientos del
metal, a través de la pelicula, hasta el corrosivo, asi como también mediante la

difusiéon del corrosivo a través de la pelicula, hasta el metal. Asimismo, se han

! ASKELAND, Donald. Ciencia e ingenieria de los materiales. p. 50.
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observado casos de movimientos contrarios, tanto del metal como del corrosivo.
El mecanismo basico preferido depende del tipo de metal y las condiciones de

corrosion, sobre todo la temperatura.

Un ejemplo de ataque corrosivo directo es la oxidacion del hierro y el
acero o la oxidacién a temperaturas elevadas de esos dos materiales metalicos.
Otro ejemplo de ataque quimico directo es la corrosion de los recubrimientos de
cobre por la atmosfera. Las atmosferas industriales que contienen oxigeno,
humedad y éxidos de azufre (de productos de combustion), reaccionan para
formar sulfato de cobre, una cubierta verdosa e insoluble. La pérdida de lustre
en los objetos de plata es otro ejemplo mas de ataque quimico directo. En los
ejemplos citados, el ataque se lleva a cabo uniformemente sobre toda la

superficie expuesta del material metélico.

El ataque electroquimico es el segundo mecanismo principal de la
corrosion y se caracteriza por el establecimiento de zonas catddicas y anddicas,
separadas por distancias finitas y entre las que fluyen electrones, a través del
metal. En el corrosivo electrolitico, la electricidad fluye por medio del
movimiento de los iones, de modo que el ataque es localizado, mas que
uniforme, como es el caso en el atague quimico directo. Se presentan celdas
galvanicas o de concentracion, dependiendo de las circunstancias de la
corrosion. A veces, existen simultaneamente ambos tipos de celdas. La
corrosion de celda de concentracion se subdivide, ademéas, en celdas de

concentracion de iones metalicos y celdas de concentracion de oxigeno.

2.5.3. Reacciones quimicas de la corrosion

Es conveniente presentar muchas variedades comunes de corrosion por

medio de una o mas de varias reacciones quimicas generales. A continuacion
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se presentan unas cuantas reacciones tipicas, relacionandolas con los procesos

reales de corrosion.

En condiciones favorables, los metales se combinan directamente con

materiales no metéalicos. Esto puede representarse por medio de:

Me + Nm — MeNM

“En donde Me es un elemento metélico apropiado y Nm un material no
metdlico. La oxidacién a elevadas temperaturas del hierro en aire seco es un
buen ejemplo de este tipo de corrosion. En el hierro pueden formarse tres capas
distintas de 6xido: Fe,Og3, la mas externa, FeO, la mas interna, y Fe3O4 como

capa intermedia.”

Las reacciones verdaderas pueden expresarse como:
4Fe + 30, — 2Fes03
3Fe + 20, —» Fe30,4
2Fe + O, — 2FeO

En esta forma, la oxidacion del hierro es una forma de ataque quimico directo.

A veces, los metales desplazan al hidrégeno de los acidos a las

soluciones acidas:

Me + 2H" - M™ + H,
La liberacion de hidrégeno, cuando reacciona el acido sulfurico con cinc,
es un buen ejemplo de este tipo de reaccion. La pérdida de lustre de la plata por
el sulfuro de hidrogeno en presencia de la humedad puede considerarse como

otro ejemplo:

® KEYSER, Carl. Ciencia de materiales para ingenieria. p. 75.
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H,O
2Ag + H,S — Agzs + H>

Esos dos ejemplos se clasifican como ataques quimicos directos. Los
metales més activos tienden a desplazar a los iones menos activos de sus

soluciones:

Me + Me’™™ — Me’ + Me”

El hierro sumergido en una solucion de sulfato de cobre, desplazara a este
altimo metal. El cobre se precipita como una pelicula sobre el hierro, mientras

gue este ultimo entra en solucion:
Fe + CuSO4 — FeSO,4 + Cu

Si pudiera cubrirse el hierro con una cubierta adherente y continua de
cobre la reaccion cesaria. En realidad, la cubierta carece de continuidad y, por
lo tanto, se forman zonas anddicas y catédicas locales, y lo que se inicié como
ataque quimico directo concluye como ataque electroquimico mas complejo. Si
se desarrollan zonas anddicas y catddicas, la reaccidn puede escribirse en la
forma de reacciones separadas del &nodo y el catodo. En el &nodo:

Me — Me" + e

Y en el catodo:

Me™" + e —» Me’
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“En donde se representa a un electron. Los electrones fluyen del anodo al
catodo a través del metal, y los iones conducen electricidad a través del
electrolito, del anodo al catodo, para completar el circuito. Este tipo de reaccion
esta implicado, a veces, en una forma de ataque electroquimico que se conoce

como picadura.”

La combinacion del metal con el oxigeno del aire, cuando hay humedad
presente, es una reaccion muy importante, que puede representarse en la

forma siguiente:

Me + % O, + H,0 — Me™ + 20H"

Esta es la reaccion involucrada en el ataque directo al hierro por el aire
humedo, para producir herrumbe. El hierro no produce herrumbe en aire seco a
una temperatura cercana a los 70°F (20°C). En el aire himedo, los hidréxidos
de hierro formados se descomponen habitualmente para formar el éxido

correspondiente, mas agua:

Fe + % 0, + H;0 — Fe(OH),
Fe(OH), — FeO + H,O

El ataque de los metales por agua que contiene cantidades pequefas de

electrolitos disueltos y oxigeno, puede representarse como:

Me + 2H,0 — Me™ + 20H + H;,

* ASKELAND, Donald. Ciencia e ingenieria de los materiales. p. 56.
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“El oxigeno presente en el agua se combina con el hidrégeno liberado.
Esta reaccion se produce, con frecuencia, como dos reacciones separadas en

»4

el anodo y el catodo.”™ En el anodo:

Me > Me" + e

Mientras que en el catodo puede liberarse hidrégeno:

2H" + 2e — H,

O puede reducirse el oxigeno:

O, + 4H" + 4e — 2H,0, o posiblemente por
0%+ H,0 + 4e — 40H

Estas son reacciones clasicas para el picado del acero. Las picaduras se
convierten en zonas anddicas, en las que se produce la reaccién anddica,

mientras que el resto de la superficie es catddica.

2.5.4. Ataque electroquimico: celdas galvanicas

Cuando se conectan eléctricamente dos metales distintos y se sumergen
en una solucién electrolitica, se forma una celda galvanica. El metal que tenga
el potencial de electrodo algebraicamente mayor tiende a sufrir un ataque y se
convierte en el anodo. Cuando este Ultimo se disuelve, se deposita en el catodo
una cantidad electroquimicamente equivalente de hidrégeno o del elemento
metalico de menor potencial de electrodo, se deposita en el catodo. En esa
forma, el anodo se disuelve y el catodo queda protegido.

* KEYSER, Carl. Ciencia de materiales para ingenieria. p. 85.
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Cuando se disuelve el anodo, para formar iones, se liberan electrones,
que fluyen por cualquier conexion eléctrica presente, y llegan al catodo. Alli,
neutralizan las cargas positivas de los iones que salen de la solucion.
Inicialmente, esa celda producira cierto voltaje, dependiendo de los metales que
se seleccionen como electrodos, el tipo y la concentracién del electrdlito y la
temperatura de la celda. El voltaje disminuira muy pronto y la rapidez del ataque
se harad menor, debido a la polarizacion, que se produce a causa del vaciado de
iones del electrdlito en la region del catodo, y por la excesiva concentracion de
iones en la zona del anodo. Si la celda es de tal indole que se descargue
hidrégeno en el catodo y se libere oxigeno en el anodo, el voltaje de la celda se
reducira todavia mas, puesto que los electrodos quedaran recubiertos por
burbujas gaseosas. El efecto neto es una disminucion de la actividad de la
celda, en comparacién con la que tenia inicialmente, cuando las dos superficies

electrddicas limpias se sumergieron en el electrélito.

La rapidez del ataque galvanico depende del area del catodo en relacion a
la del anodo y varia en forma directamente proporcional a la razon del area del
catodo a la del anodo. Un &rea anddica relativamente pequefia sera atacada
con mucha mayor rapidez que si es grande. En el acero no protegido de los
cascos de los barcos se produce una corrosién galvanica. El acero es anédico
con respecto al latén de los tornillos y remaches y, por lo tanto, el casco sufre
un ataque selectivo. El casco es inerte en las zonas protegidas por pintura o
recubrimientos plasticos; pero las grietas pequefas en la capa de recubrimiento
dejan expuestas superficies anddicas relativamente pequefias. En esas

regiones, el ataque es muy rapido, a menos que se tomen medidas preventivas.

Los efectos del area explican el rapido ataque que se produce cuando se

utilizan remaches de acero para fijar miembros de cobre, mientras que el
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empleo de remaches de cobre para fijar miembros de acero produce una

corrosion insignificante.

2.5.5. Formas especificas de corrosion

A continuacion se describirdn ciertas formas de corrosibn que en su
mayoria afectan directamente a una muestra de lamina galvanizada al

permitirsele entrar en contacto con el ambiente.

2.55.1. Picadura

Es la forma localizada de corrosién que da como resultado pequefios
orificios que pueden traspasar completamente a ciertos miembros. Se
encuentra en el aluminio y sus aleaciones, el cobre y las suyas el acero
inoxidable y las aleaciones de alto contenido de niquel. La picadura es una
forma electroquimica de ataque, en la que el mecanismo basico implica la
intervencidn de celdas galvanicas o de concentracion y, a veces, de ambos

tipos.

Las celdas galvanicas se originan por las diferencias de composiciones
locales que existen en las superficies metalicas. En los metales comercialmente
puros, las cantidades pequefas de impurezas, que tienen un potencial diferente
de solucién, producen corrosién. Una impureza localizada de mayor actividad, o
sea mas anddica que el metal basico, es mucho mas grave que una impureza
relativamente inactiva, debido al efecto de las areas relativas del anodo y el
catodo. Las celdas galvanicas tienen probabilidades de originarse en la
superficie de un pedazo de metal, cuando se rompe una capa de recubrimiento
pasivo por medios mecanicos. La zona que queda expuesta es anddica, y por

su area relativamente pequefia, se corroe con rapidez. La presencia de
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suciedad o materias extrafias que se adhieren a la superficie del metal puede
excluir al oxigeno e impedir la formacion de una pelicula pasiva. Cuando se
retira la suciedad o se cae de la superficie, queda expuesta una pequefa area,

y el ataque se produce con rapidez.

Las celdas de concentracion causan también picaduras. Existe una
tendencia a que la concentracion de oxigeno sea menor en la parte del fondo
de las imperfecciones superficiales. Asi, el ataque de la celda de concentracion
puede iniciarse por medio de raspaduras o defectos similares en la superficie
metdlica. La falta de oxigeno puede impedir la formacion de una pelicula pasiva
protectora, y la picadura se hace cada vez mayor y mas profunda. La
concentracion de iones metélicos puede elevarse lo suficiente en el fondo de la
picadura, para producir otra celda que se oponga a la de concentracion de
oxigeno. En esa forma, es posible que se alcance un equilibrio en cierto punto,
y cesa la penetracion de la picadura. Las celdas de concentracion de oxigeno
se producen también por suciedad adherida con poca fuerza, hendiduras
asociadas con juntas de superposicion y soldaduras de puntos, o por malas
técnicas de disefio o fabricacion.

2.5.5.2. Ataque intergranular

Se produce cuando los limites granulares de un metal se corroen
selectivamente. La causa es probablemente la accidn galvanica, resultante de
las diferencias de composicion existentes entre los limites granulares y los
granos mismos. Pueden observarse ataques intergranulares en algunos aceros
inoxidables de cromo y niquel, que han sido soldados o tratados térmicamente
de manera inadecuada. También reciben ataques intergranulares las aleaciones

con base de cobre, tales como latones. El desarrollo de fisuras intergranulares
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se estimula debido a celdas de concentracion de oxigeno y el &rea anddica

relativamente pequena.

2.5.5.3. Descincado

Es una forma de corrosion, peculiar en las aleaciones de cinc y cobre; o
sea, latdbn. Como lo indica su nombre, el descincado da como resultado una
pérdida de cinc del latén, dejando atras una masa porosa de cobre. No existe
un acuerdo respecto a cdmo se produce este fenébmeno; pero es probable que
se encuentre asociado a celdas galvanicas submicroscépicas, que pudieran
formarse debido a diferencias de concentracion muy localizadas, acompafnadas
de variaciones en el potencial de solucién. El descincado ocurre en dos formas,
la primera de tipo de intrusion y la segunda de ataque uniforme. El descincado
de tipo intrusivo se debe, probablemente, al retiro local de peliculas pasivas. El
ataque se inicia sobre una pequefia porcion de la superficie y se introduce en el

metal. El descincado uniforme es una forma de ataque general, mas localizado.

2.5.5.4. Corrosién-erosion

Es una combinacién de erosion mecanica con uno de los mecanismos
basicos de la corrosion. Los metales que resisten a la corrosion, debido a la
formacion de capas pasivas, pierden su estabilidad si la erosién impide que se
mantenga una pelicula protectora. La erosion se debe al flujo turbulento de
liquidos, sobre todo los que contienen solidos en suspension; buenos ejemplos
son la suciedad y las sales que se precipitan cuando se enfrian soluciones
saturadas en caliente. La turbulencia, a su vez, se debe a las altas velocidades
de flujo, los cambios en el diametro de los tubos, los codos y los accesorios.

El fendmeno denominado ahuecamiento esta estrechamente asociado al

flujo turbulento. Cuando existe un movimiento relativo de una gran velocidad
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entre el agua y una superficie, se forman burbujas de vapor, que se rompen en
la superficie. La presion en las burbujas es muy baja y ellas mismas son
inestables. Se produce un colapso repentino y se ejerce una accion de golpeo
gue tiende a eliminar metal, asi como también las peliculas de proteccion. Si el
ahuecamiento se combina con la corrosion, los dos mecanismos se
complementan el uno con el otro. En este caso, el ahuecamiento elimina las
capas pasivas y se produce, a continuaciéon, un proceso corrosivo. Esto hace
gue la superficie se vuelva irregular, lo cual fomenta mas ahuecamientos, de tal
modo que no puede formarse de nuevo una pelicula pasiva estable. Los
metales y las aleaciones que tienen una resistencia excelente a la corrosion en
liquidos en reposo, a veces se destruyen por corrosién-erosion o ahuecamiento
en cuestion de pocas semanas, en esos mismos liquidos, cuando se desplazan

a altas velocidades.

2.6. Galvanizado

Galvanizado es el proceso electroquimico por el cual se puede cubrir un
metal con otro. Se denomina galvanizacién pues este proceso se desarroll6 a
partir del trabajo de Luigi Galvani, quien descubrié en sus experimentos que Si
se pone en contacto un metal con una pata cercenada a una rana, ésta se
contrae como si estuviese viva, luego descubrié que cada metal presentaba un
grado diferente de reaccion en la pata de rana, por lo tanto cada metal tiene una
carga eléctrica diferente, segun el tipo de metal lo cual se debe a que se han
descubierto metales con mucha carga eléctrica por el magnetismo de la tierra.
Mas tarde ordend los metales segun su carga y descubrié que puede recubrirse
un metal con otro, aprovechando esta cualidad (siempre depositando un metal
de carga mayor sobre otro de carga menor). El galvanizado presenta una serie

de ventajas que no es posible encontrar en otros tipos de recubrimientos.
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o Bajo costo versus vida util

o Bajo nivel de corrosion

o Recubrimiento adherido metallrgicamente al acero
o Facil de inspecciona

° Gran resistencia a dafos mecanicos

2.6.1. Tipos de bafos galvanicos

El galvanizado es uno de los métodos que se utilizan para mejorar la
resistencia a la corrosion del acero (y de las aleaciones de hierro) mediante un
pequefio recubrimiento sobre la superficie. El galvanizado permite el
recubrimiento de piezas de acero o de hierro fundido mediante su inmersién en

un bafo de cinc fundido.

En funcion de las caracteristicas que deba presentar la proteccion

anticorrosiva, se aplican diferentes técnicas de proteccion a base de cinc:

Galvanizado por inmersion en caliente. Las piezas a tratar se sumergen,
habiendo limpiado previamente su superficie, en un bafio de cinc fundido que
suele estar a una temperatura de 445°C a 460°C. El cinc reacciona con el
hierro, o el acero, formando capas de aleacidn sobre la superficie. La capa mas
externa suele ser cinc ductil no aleado. El cinc se une metalirgicamente al
metal base para formar un recubrimiento protector que posee una excelente

resistencia a la corrosion.

Galvanizado en frio. El galvanizado en frio es un recubrimiento de zinc que se
aplica sobre acero mediante pistola, brocha o rodillo. Para que este tipo de
producto tenga una resistencia a la corrosién equivalente al galvanizado en

caliente se requiere que la pelicula seca contenga un minimo de 95% de zinc.
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Ademas es necesario que la capa sea conductora eléctricamente, solamente
con estas 2 caracteristicas es capaz de proteger al acero galvanicamente
(proteccién catddica). Por lo anterior este tipo de productos deben cumplir con
varias normas ASTM. Las pinturas ricas en zinc no cumplen con estas normas y

no pueden ser consideradas para proteccion galvanica.

Galvanizado o cincado electrolitico. Esta técnica consiste en depositar sobre la
pieza una capa de cinc mediante corriente continua a partir de una solucion
salina que contiene cinc. El proceso se utiliza para proteger piezas mas
pequefias, cuando requieren un acabado mas uniforme que proporciona el

galvanizado.

Sherardizacion. Las piezas preparadas de hierro o acero se calientan con una
mezcla de polvo de cinc y arena en tambores rotatorios a temperatura por
debajo del punto de fusion del cinc (380°C -400°C), hasta que éste forma un
recubrimiento cerrado sobre la superficie de la pieza. El recubrimiento es muy
uniforme. “El proceso, que da a las piezas un recubrimiento mate gris, se utiliza
principalmente para piezas pequeifias, debido a la dificultad de calentamiento de

grandes piezas de forma uniforme.”

Recubrimientos con polvo de cinc. En esta clase de recubrimiento se emplea un
polvo de cinc muy fino que se halla en suspensién en un aglutinante organico o
inorganico. Las técnicas de aplicacion de este tipo de revestimientos son
similares a las empleadas para la aplicacion de laca (p. ej. proyeccion,
inmersion). Las capas de polvo de cinc presentan una conductividad limitada,
ya que el cinc no se encuentra por toda la superficie en contacto con el material

base y tampoco forma en las zonas limitrofes aleaciones de cinc-hierro.

> KEYSER, Carl. Ciencia de los materiales para ingenieria. p. 90.
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Proteccién anticorrosiva catodica. Un metal en estado de corrosion se disuelve
andédicamente. En la proteccidén anticorrosiva catddica se impide la corrosion
haciendo del metal a proteger un catodo. Esto se consigue disponiendo un
elemento de cortocircuito compuesto del material de la pieza a proteger y de
una aleacion metalica menos noble; estos dos materiales presentan una
conexion conductora metalica. Al sumergir la pareja de materiales en un
electrolito (p. ej. agua de mar), se disuelve el metal menor noble, disociandose
en iones y electrones. Los iones pasan al electrolito, mientras que los
electrones pasan a traves de la conexion metalica a la superficie del metal méas
noble. La proteccidon anticorrosiva catodica se utiliza, por ejemplo, como
proteccion exterior de la parte sumergida de barcos, pasarelas, muelles,
rompeolas, estacas, puertas de esclusas, boyas y equipos submarinos para, por

ejemplo, la extraccién de petroleo y gas natural.
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3.1.

3. DISENO METODOLOGICO

Variables

A continuacién se muestran las variables que intervinieron en el andlisis

de los ensayos de galvanizado para las Normas ASTM A90-81 y ASTM A239-

89 segun las caracteristicas que se mencionan.

Tablal. Definicion operacional de las variables para la validacion de los
ensayos de galvanizado
) ) ) No
Variable Independiente | Dependiente | Controlable Respuesta
controlable
Peso
X X X
Longitud
X X X
Espesor
X X X
Cobertura
X X X
Ndmero de
_ X X X
Inmersiones

Fuente: elaboracion propia
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3.2. Delimitacién del campo de estudio

Campo: analisis quimico

Area: gravimetria

Linea: gestion total de la calidad, métodos analiticos de galvanizado.

Proyecto: evaluar e implementar la validacion técnica de los ensayos de
galvanizado, segun las Normas ASTM A90-81 y ASTM A239-89.

Ubicacién: Laboratorio de Andlisis Fisicoquimico —LAFIQ-, seccion de Quimica
Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria, Usac. Primer nivel del
edificio T-3, ciudad universitaria, zona 12 Guatemala.

3.3. Recursos humanos disponibles

o Investigador: Br. Edwin Roberto Cancinos Castillo
o Asesor: Ing. César Adolfo Garcia Guerra

o Coasesor: Ing. Adrian Soberanis

3.4. Recursos materiales disponibles

A continuacion se presentan todos aquellos recursos que se utilizaron en
la realizacion del andlisis de los ensayos; los reactivos y muestras han sido
proporcionados por el laboratorio.

3.4.1. Reactivos y muestras

. Muestras de hoja galvanizada
. Alcohol isopropilico, grado industrial
. Sulfato de cobre pentahidratado, grado reactivo

. Acido clorhidrico, grado reactivo
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3.5.

3.6.

3.4.2. Equipo y cristaleria

Computadora marca DELL, Intel Pentium Inside, Windows 7

Impresora marca CANON MP250

Beackers 1000 mL, £ 5 mL

Balones aforados 1000 mL, + 5 mL

Pizetas

Balanza marca OHAUS, Modelo Adventurer, No. Serie G1231202040133,
incertidumbre £0.001 gramo.

Plancha marca Fischer Scientific, Modelo Isotemp.

Vernier marca Mitutoyo, incertidumbre + 0.01 milimetro.
Técnica cuantitativa
Norma A239-89 Método de ensayo estandar para localizar el punto mas

delgado en un recubrimiento de cinc en articulos de hierro o acero

mediante la prueba de Preece (inmersion en sulfato de cobre).

Norma A90-81 Método de ensayo estandar para el peso del revestimiento
de cinc-recubierto (galvanizado) para articulos de hierro o acero.

Recoleccién y ordenamiento de la informacion

La informacion se recolectd y ordené a través de:

Documentacion previa y posterior a la implementaciéon de la validaciéon
técnica.

Hojas de registros del laboratorio de la seccion de Quimica Industrial.
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o Fotografias previas y posteriores a la implementacion de la validacion

técnica.

3.7. Tabulacion, ordenamiento y procesamiento de la informacién

A continuacion las pautas definidas para la tabulacién, el ordenamiento y
el procesamiento de la informacion de los ensayos de galvanizado bajo las
Normas ASTM A90-81 y A239-89.

3.7.1. Andlisis de muestra bajo la Norma ASTM A90-81

Se presenta el procedimiento general definido por las Normas ASTM asi
como el andlisis para el manejo experimental, la preparaciéon de las muestras, el

manejo de los productos y desechos, y los resultados esperados.

3.7.1.1. Manejo experimental

Se utilizé un disefio completamente al azar con un arreglo combinatorio,
en el cual se aplicd un experimento factorial evaluando 1 método de decapado
a partir de 1 agente decapante (acido clorhidrico 500 ml y 500 ml del reactivo
agua) realizando muestras por triplicado para ocho laboratoristas en la
intercomparacion de resultados. Resultando 1 unidad experimental y un total de

24 tratamientos.

3.7.1.2. Preparacion de la muestra

Las muestras seleccionadas para el ensayo estaban libres de abrasion o
cortes en el recubrimiento de zinc. Fueron limpiadas con un disolvente nafta u

otro disolvente adecuado a fondo, luego se enjuago con alcohol isopropilico y
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se secO. Previamente se dejaron por 24 horas en la desecadora para evitar

variaciones por humedad.

3.7.1.3. Procedimiento

Este método cubre procedimientos para la determinacion del peso del
recubrimiento de zinc-recubierto (galvanizado) de hojas y otros articulos
recubiertos de zinc. El despojado de la capa de zinc de las muestras se realizé
utilizando la solucion de &cido clorhidrico (1+1) (Método Estandar Alternativo).
Se inici6 pesando las muestras de forma individual con una precisién de 0,01
gramos. Después de pesar, se sumergié cada muestra por separado en la
solucion de extraccion y sé mantuvo hasta que la violenta evolucién del
hidrégeno cesé, y sélo unas pocas burbujas se desarrollen. Esto requirié de 15
a 30 segundos. La misma solucion se puede utilizd varias veces hasta que el
tiempo requerido para la extraccion se hace inconvenientemente largo. La
temperatura de la solucion de extraccion no fue superior en ninglin momento a
38°C (100°F). Después del despojado, se lavaron las muestras con agua
corriente y luego se secaron. Finalmente, se pesaron las muestras de nuevo, a

la misma precision mencionada.

3.7.1.4. Manejo de productos y residuos

Al finalizar el proceso de decapado se determind el area de la hoja (una
superficie) con una precision de 0,01 plg2 o 5 mmz2., cuando no sea posible
determinar con precision la zona, como en muestras de hojas onduladas, el
espesor de la lamina se determinara con precision de 0.001 plg o 0.01 mm.
Esto para determinar posteriormente el peso de la muestra y determinar la
cantidad de recubrimiento decapado. Sin embargo, la precision en el célculo del

area se determino por medio de la relacion peso/area.
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En el caso particular de la solucion de acido clorhidrico se neutralizé con

una base fuerte.

3.7.1.5. Resultados esperados

Al concluir la parte experimental, se obtuvo una muestra libre de
galvanizado con el fin de poder determinar la calidad y cantidad de cinc que se
encontraba en la muestra. Asi mismo, se determind por medio de la
intercomparacion de resultados la precision del método y la capacidad de

realizarlo por cualquier personal capacitado para el ensayo.

3.7.2.  Andlisis de muestras bajo la Norma ASTM A239-89

Se presenta el procedimiento general definido por las Normas ASTM asi
como el andlisis para el manejo experimental, la preparacién de las muestras, el

manejo de los productos y desechos, y los resultados esperados.

3.7.2.1. Manejo experimental

Se utilizé un disefio completamente al azar con un arreglo combinatorio,
en el cual se aplicdé un experimento factorial evaluando 1 método de decapado
a partir de 1 agente decapante (36 gramos sulfato de cobre pentahidratado en
100 gramos de reactivo agua) realizando muestras por triplicado para ocho

laboratoristas. Resultando 1 unidad experimental y un total de 24 tratamientos.
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3.7.2.2. Preparacioén de muestra

Las muestras seleccionadas para el ensayo estaban libres de abrasion o
cortes en el recubrimiento de cinc. Fueron limpiadas con un disolvente organico
volatil como una mezcla de 70% cloroetano 30% xilol y finalmente, se lavo con
agua limpia y se sec6 con un trapo de algodon limpio. Previamente se dejaron

las muestras 24 horas en la desecadora para evitar variaciones por humedad.

3.7.2.3. Procedimiento

Este método de ensayo, conocido como la prueba de Preece, cubre el
procedimiento para determinar, mediante el uso de una solucién de sulfato de
cobre, el lugar mas delgado en un recubrimiento de zinc para articulos de hierro
0 acero. Se inicié sumergiendo las muestras en la solucion de sulfato de cobre,
gue se mantuvo a una temperatura de 16 a 20°C (61 a 68°F). Las muestras
permanecieron en una posicion fija en la solucion exactamente 1 minuto. Si se
especifica un bafio de medio minuto, este se le concedera a las muestras
después de la finalizacién de los bafios de un minuto. No se debe agitar la
solucién durante el periodo de inmersion, ni permita que las muestras se toquen
entre si 0 a los lados del recipiente. Después de cada bafio, se lavaron las
muestras inmediatamente en el agua de enjugue, y se utilizé un cepillo de
cerdas de fibra para eliminar cualquier depdésito de cobre que se haya formado
en la capa de zinc. Luego se lavl y limpi6é las muestras, hasta que se haya
superado el niamero requerido de bafios o hasta que el punto final se haya

alcanzado.
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3.7.2.4. Manejo de productos y residuos

El punto final fue reconocido por la aparicion de brillo, depdsitos adheridos
de cobre. Sin embargo, si tal depdsito no se forma después de la desaparicion
completa de la capa de zinc, el bafio que suceda a la desaparicion del zinc se
reconocera como el punto final. Al contar el nUmero de inmersiones para una
capa resistente, el ultimo bafio el cual define el punto final no se incluye. En el
caso particular de la solucién de sulfato de cobre, a este se le evaporo el agua y

de esta manera se recupero el sulfato de cobre en cristales.

3.7.2.5. Resultados esperados

Al concluir la parte experimental, se observé de manera eficiente el punto
final de la reaccion y se determinoé la cantidad de bafios que puede soportar. Asi
mismo, por medio de la intercomparacién de resultados, se determind si el

meétodo es preciso.
3.7.3. Determinacion de la linealidad
La linealidad del método se determin6 por medio de la grafica de espesor
versus cobertura, se graficd por medio de 3 grupos: practicantes, laboratoristas

y expertos. Su coeficiente de correlacion esta entre 0,95 y 1. Si se cumplen

estas condiciones, entonces el método es lineal.
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3.7.4. Determinacién de la exactitud

La exactitud se determind utilizando los errores relativos, de la
intercomparacion de los resultados, de las muestras proporcionadas por el
Laboratorio de la Seccidon de Quimica Industrial. Si el error promedio de las

intercomparaciones es menor al 5%, el método es exacto.

3.7.5. Determinacion de la precision

Se utilizaron muestras de hoja de galvanizado proporcionadas por el
Laboratorio, siendo comparadas entre si por medio de un analisis de varianza,
prueba F, prueba de Tukey y Diagrama de Schewart. Su desviacion promedio

no fue mayor al 5%. Si cumple con esto, el método es preciso.

3.7.6. Determinacion de la especificidad

Se recurri6 a la especificidad proporcionada por las normas ASTM A90-81
Y A239-89. Ya que por ser una norma internacional y validada, la especificidad
del método queda a criterio de la Norma ya que es una norma especificamente
para lamina galvanizada, y en el Laboratorio de la Seccion de Quimica

Industrial es una norma exclusiva para uso de lamina galvanizada.

3.7.7. Determinacion de los limites de cuantificacion, deteccion y

repetitividad

La determinacion de estos limites se realizé por medio de las ecuaciones

siguientes:
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o Limite de deteccion:
LD =30
o Limite de cuantificacion:
LC =100
o Limite de repetitividad:
LR=280

3.7.8. Determinacion de la robustez

La robustez hace referencia a la estabilidad del método, por lo que se
evaluo repitiendo los pasos anteriores bajo las mismas circunstancias durante
un periodo de 15 dias, si la desviacion de los resultados es menor al 5%,

entonces el método es robusto.

Los criterios de aceptacion para cada paradmetro a evaluar han sido
determinados por el Laboratorio de Analisis Fisicoquimico debido a qué las
Normas ASTM no lo especifican. Segun la OGA en su norma OGA-GEC-016 en
su numeral 4.2 Validacién de los Métodos de Ensayo para el Caso 1 Método
Normalizado permite definir un procedimiento para calcular y evaluar los
pardmetros de desempefio que se consideren necesarios para asegurar la
confiabilidad del método. Asi mismo en su numeral 2 Evaluacion de los
parametros de desempefio del Método sugiera para la Exactitud y Precision un
error maximo de 10% y para la Linealidad un error maximo de 5%. Esto
coincide asi mismo con la Norma 17025:2005 que indica en su numeral 5.4.5.3
gue los parametros deben ser establecidos segun las necesidades del cliente;

siendo el Laboratorio acreditado obligado a una mejora continda.
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3.7.9. Programas utilizados para el andlisis estadistico

o Microsoft Office Excel 2003. Parte de Microsoft Office Professional Edition
2003. Copyright 1985-2003 Microsoft Corporation. Reservados todos los

derechos.

. Infostat Version Estudiantil. Software Estadistico. Universidad Nacional de
Cérdoba (FCA-UNC).

3.8. Analisis estadistico

Los ensayos fueron sometidos a pruebas estadisticas de validaciéon, como
lo son el andlisis de varianza, la prueba Tukey, la prueba DMS y la prueba

Fisher; para verificar que cumplan los parametros mencionados.

Tablall. Andlisis de varianza
Fuente de Suma de Grados de Cuadrados
L ] ] f calculada
variacion Cuadrados Libertad medios
Tratamientos SSA k-1 S,2 =SSA/K-1
S,%/S?
Error SSE k(n-1) S? = SSE/ [k(n-1)]
Total SST nk-1

Fuente: MILLER, J.C. Estadistica para quimica analitica. p. 75.
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Donde:

SST = se calcula de la siguiente forma
>Y?-Y./n=SST

SSA = se calcula de la siguiente forma
SY?/k-Y./n=SSA

SSE = se calcula de la siguiente forma
SST — SSA =SSE
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4. RESULTADOS

4.1. Diagnostico inicial de las condiciones, recursos, materiales
metroldgicos, legales y de gestion del Laboratorio de la seccion de

Quimica Industrial

El Laboratorio de Fisicoquimica de la Seccién de Quimica Industrial
pertenece al Centro de Investigaciones de Ingenieria de la Facultad de
Ingenieria de la Universidad de San Carlos de Guatemala. La Seccion de
Quimica Industrial se encuentra en el primer nivel del Edificio T-5, ciudad

Universitaria, zona 12 de la ciudad de Guatemala.

El laboratorio realiza una serie de ensayos de control de calidad, tanto a
materia prima como a productos terminados. En cada ensayo acreditado el
personal encargado debe aplicar de forma ordenada, los requisitos establecidos
por la norma; desde los implementos de seguridad como guantes, lentes, bata,
etc., hasta el equipo y la cristaleria adecuada para cada prueba. Cada ensayo
cuenta con su proceso de realizacion de manera ordenada y clara en el Manual

de Calidad, el cual es aprobado y verificado por la Direccion.

El Laboratorio se encuentra debidamente equipado, por lo qué para los
ensayos de galvanizado se cuenta con una balanza calibrada, reactivos
adecuados, un vernier calibrado y cristaleria certificada. El analisis y la
interpretacion objetiva de los resultados experimentales que se realizan, le
permiten al personal encargado escribir informes técnicos y obtener
conclusiones, que son verificados y aprobados posteriormente por la jefatura de

la Seccion.
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4.2. Requisitos técnicos para la validacion de los ensayos de
galvanizado

Son aquellos parametros necesarios para garantizar la confiabilidad de los
resultados que se realizan en el Laboratorio de Andlisis Fisicoquimico de la

seccion de Quimica Industrial.
4.2.1. Exactitud
Se determiné utilizando los resultados de cobertura que se obtuvieron de

la intercomparacion de resultados y su desviacion estandar con respecto a la

media aritmética de los analistas.
4.2.1.1. Norma ASTM A90-81
Se realizaron muestras en triplicado para cada analista por lo que se

muestran los promedios para la cobertura (g/cm?2) y su error relativo para la
Norma ASTM A90-81.
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Tabla lll.  Error relativo porcentual (%ER) para calculo de la cobertura

Analista Cobertura %ER
(g/cm?)

IC-1 0,0058 1,5063
IC-2 0,0059 3,9949
IC-3 0,0057 1,0055
IC-4 0,0062 8,5876
IC-5 0,0057 0,0317
IC-6 0,0054 5,2906
IC-7 0,0056 1,2413
IC-8 0,0052 8,5307

Promedio 0,0057 3,7736

Fuente: elaboracion propia.

4.2.1.2. Norma ASTM A239-89
Se realizaron muestras en triplicado para cada analista por lo que se

muestran los promedios de los errores relativos por cada bafio para la Norma
ASTM A239-89.
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Tabla V. Error relativo porcentual (%ER) para Norma ASTM A239-89 para IC-1,

IC-2,1C-3elC-4
NUmero %ER
de bafos IC-1 IC-2 IC-3 IC-4
Inicial 8,9783 7,1207 8,0495 0,9287

3,9664 5,9262 5,5996 4,6196
3,6947 6,4171 1,9931 4,3753
0,0506 6,7848 2,8860 4,6582
2,7792 7,8657 0,1573 5,6633
5,6100 6,9716 2,9411 8,8779

Final 2,4210 2,0000 0,1578| 17,0526
Promedio 3,9286 6,1550 3,1121 6,5965

gl Al W N

Fuente: elaboracion propia.

TablaV. Error relativo porcentual (%ER) para Norma ASTM A239-89 para IC-5,

IC-6,IC-7 e IC-8
Namero %ER _
. Promedio
de bafos IC-5 IC-6 IC-7 IC-8
Inicial 2,1671| 23,2198 0,3095 0,6191 7,2534

3,2197 15,6322 1,2599 1,5865 5,7462
3,1113 11,9591 1,4098 2,4307 4,7086
2,4303 12,0000 0,0506 2,7848 4,1229
0,9438 9,3864 0,5768 1,6780 3,9104
1,2527 7,1350 1,4161 1,0348 4,8863

Final 0,5263 0,2105 3,8947 0,5263 3,7518
Promedio 1,9502 11,3633 1,2739 1,5229 4,9114

gl B~ W] N

Fuente: elaboracion propia.

42



4.2.2. Precisién

Se determiné por medio de los promedios de cobertura, espesor y
desviacion estandar de los resultados de la intercomparacién de datos para los
8 analistas. También se analiz6 el comportamiento de los Diagramas de
Schewart, apéndice D.

4.2.2.1. Norma ASTM A90-81
Se realizaron muestras en triplicado para cada analista por lo que se
muestran los promedios para la cobertura (g/cm?) y su desviacion estandar para

la Norma ASTM A90-81.

Tabla VI.  Error de precision porcentual (%ER) para Norma ASTM A90-81

Analista Cobertura [ Desviacién %ER
estandar
(g/cm?)
IC-1 0,0058 0,0003 5,0305
IC-2 0,0059 0,0002 3,9341
IC-3 0,0057 0,0003 45144
IC-4 0,0062 0,0007 11,4755
IC-5 0,0057 0,0004 6,3221
IC-6 0,0054 0,0003 5,9753
IC-7 0,0056 0,0001 1,9870
IC-8 0,0052 0,0003 5,3947
Promedio 0,0057 0,0003 4,9408

Fuente: elaboracion propia.
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42.2.2. Norma ASTM A239-89

Se realizaron muestras en triplicado para cada analista por lo que se
muestran los promedios por cada bafio y su desviacion estandar para la Norma
ASTM A239-89.

Tabla VII.  Error de precision porcentual (%ER) para Norma ASTM A239-

89
Promedio
Nimero Desviacioén
Espesor %ER
de bafios estandar
(mm)
Inicial 0,3586 0,0088 2,4776
1 0,3408 0,0066 1,9575
2 0,3275 0,0064 1,9820
3 0,3145 0,0065 2,0872
4 0,3033 0,0053 1,7533
5 0,2918 0,0073 2,5213
Final 0,3013 0,0066 2,2144

Fuente: elaboracion propia.

4.2.3. Selectividad

El método de ensayo es selectivo, ya que el procedimiento de cada norma
ha sido Unicamente para determinar la cantidad de zinc disponible para cada
muestra de lamina. Los reactivos para ambas normas, las concentraciones de
los reactivos, la técnica de decapado y de inmersion son especificos para cinc
segun ha declarado las Normas ASTM A90-81 y ASTM A239-89.
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424, Linealidad

Se determind por medio de la figura 1 y figura 2, el comportamiento de la
los datos segun cobertura, espesor y numero de inmersiones bajo el parametro

del coeficiente de correlacion.
4.2.4.1. Norma ASTM A90-81
Se determinaron 3 grupos, segun su experiencia en el andlisis de los
ensayos de galvanizado, para dividir a los analistas y poder observar el

comportamiento por categoria de los datos.

Figural. Coberturavs cambio de espesor para Norma ASTM A90-81

Cobertura vs AE
y =0.5529x + 0.004
R?=0.9671

0.0064

0.0062
& B Practicantes
€ 0.006
S~
e
© 0.0058 Laboratoristas
3
‘5 0.0056
o X Expertos
S 0.0054 X P

0.0052 —— Lineal (Linea de

0.005 T T T \ Tendencia)
0.002 0.0025 0.003 0.0035 0.004
AE (cm)

Fuente: elaboracion propia.
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42.4.2. Norma ASTM A239-89
Se determinaron 3 grupos, segun su experiencia en el andlisis de los
ensayos de galvanizado, para dividir a los analistas y poder observar el

comportamiento por categoria de los datos.

Figura 2. Espesor vs numero de bafios para Norma ASTM A239-89

Espesor vs numero de banos

0.37 y=-0.0121x + 0.3512

0.36 R?=0.9974
__035 @ Espesor vs Nimero de
E 0.34 0\ bafios
< 033 \ == Espesor Galvanizado
8 032
2 031 D
] 0 3 \ Espesor Ldmina

0.29 e

0.28 T T T T T ) Lineal (Espesor vs Numero

0 1 2 3 4 5 6 de bafios)
Nidmero de Bafios

Fuente: elaboracion propia.

4.2.5. Limite de deteccion, limite de repetitividad y limite de

cuantificacion
Son los valores minimos que son detectables, repetitivos y cuantificados

durante el procedimiento de la norma y que permite fijar las condiciones de

precision en los equipos.
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4.2.5.1. Norma ASTM A90-81
Se realizaron muestras en triplicado para cada analista por lo que se
muestran los promedios para cada limite correspondiente para la Norma ASTM

A90-81.

Tabla VIII. Limites para Norma ASTM A90-81

Limite de Limite de Limite de

deteccién (g/cm?2) cuantificacion (g/cm?) | repetitividad (g/cm?)

0,001 0,003 0,001

Fuente: elaboracion propia.

4.2.5.2. Norma ASTM A239-89
Se realizaron muestras en triplicado para cada analista por lo que se

muestran los promedios para cada limite correspondiente para la Norma ASTM
A90-81.
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Tabla IX. Limites para Norma ASTM A239-89

Numero | Limite de Limite de Limite de
de deteccién | cuantificacién repetitividad

bafios (mm) (mm) (mm)

Inicial 0,0266 0,0888 0,0248
1 0,0200 0,0667 0,0186
2 0,0194 0,0649 0,0181
3 0,0196 0,0656 0,0183
4 0,0159 0,0531 0,0148
5 0,0220 0,0735 0,0206

Final 0,0200 0,0667 0,0186

Fuente: elaboracion propia.

4.2.6. Robustez

Hace referencia a la estabilidad del método, por lo que se evalud
repitiendo los pasos anteriores bajo las mismas circunstancias durante un
periodo de 15 dias, si la desviacion de los resultados es menor al 5%, entonces
el método es robusto.
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4.2.6.1. Norma ASTM A90-81

Al analizar la figura 3 y utilizando el porcentaje promedio del error relativo
porcentual para la Norma ASTM A90-81 que es 4,94%, se puede determinar
que el procedimiento analitico es capaz de no ser afectado por pequefias pero
deliberadas variaciones en los pardmetros del método, provee entonces una

indicacion de su confiabilidad en condiciones de uso normales.

Figura 3. Andlisis de coberturarespecto al cambio de espesor para
Norma ASTM A90-81

Cobertura vs AE
y = 0.5529x + 0.004
2 —

0.0064 R*=0.9671

0.0062
&~ B Practicantes
£ 0.006 /l
=
E 0.0058 Laboratoristas
=]
£ 0.0056
< X Expertos
S 0.0054 a P

0.0052 ——Lineal (Linea de

0.005 . . . . Tendencia)
0.002 0.0025 0.003 0.0035 0.004
AE (cm)

Fuente: elaboracion propia.

49



4.2.6.2. Norma ASTM A239-89

Al analizar la figura 4 y utilizando el porcentaje promedio del error relativo
porcentual para la Norma ASTM A239-89 que no es mayor a 2,53%, se puede
determinar que el procedimiento analitico es capaz de no ser afectado por
pequefias pero deliberadas variaciones en los parametros del método, provee

entonces una indicacion de su confiabilidad en condiciones de uso normales.

Figura4. Andlisis de espesor respecto al niumero de bafios para Norma
ASTM A239-89

Espesor vs NUmero de Bainos

0.37 y =-0.0121x + 0.3512
0.36 R?2=0.9974
_ 035 @ Espesor vs Numero de
€ 0.34 bafios
£ S~
= 033 o == Espesor Galvanizado
2 0.32 ~_
2031 o
&g \ Espesor Lamina
0.29 e
0.28 T T T T T ) Lineal (Espesor vs Nimero

0 1 2 3 4 5 6 de bafios)
Numero de Baiios

Fuente: elaboracion propia.
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4.2.7. Andlisis de varianza, prueba de Tukey, prueba de Fishery
DMS

Permite determinar por medio de las diferentes pruebas si existe alguna
diferencia significativa entre los resultados obtenidos por la intercomparacion y
sus promedios.

4.2.7.1. Norma ASTM A90-81

Las tablas siguientes son aquellos resultados que se obtuvieron por medio
del programa Infostat (version estudiantil), que permiten determinar un analisis
completo para la Norma ASTM A90-81.

4.2.7.1.1. Analisis de lavarianza
Despliega los datos para el primer analisis a determinar segun la
varianza que se obtiene entre las muestras y entre las medidas de cada

muestra, asi mismo define el coeficiente de variacién para los datos.

Tabla X. Analisis de la varianza

Variable N R2 R2 AJ CcvVv
Medidas 24 0,48 0,25 6,32

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla

XI.

Cuadro de anélisis de la varianza (SC Tipo IlI)

F.V. SC GL CM F p-valor
Modelo 1,90E-06 7| 2,70E-07 2,1 0,104
Analista 1,90E-06 7| 2,70E-07 2,1 0,104

Error 2,10E-06 16| 1,30E-07

Total 4,00E-06 23

Fuente: elaboracion propia.

4.2.7.1.2. Prueba de Fisher y DMS

Despliega los datos para el primer andlisis a determinar segun la
desviacion que se obtiene entre las muestras, asi mismo define la diferencia

minima significativa.

Tabla XII.  Anédlisis de prueba de Fisher y DMS
Test: LSD Fisher  Alfa=0,05 DMS=0,00063
Error: 0,0000 gl: 16
Analista Medias n E.E.

IC-8 0,01] 3 2,10E-04( A
IC-6 0,01] 3 2,10E-04( A B
IC-7 0,01] 3 2,10E-04( A B C
IC-5 0,01] 3 2,10E-04( A B C
IC-3 0,01] 3 2,10E-04( A B C
IC-1 0,01] 3 2,10E-04( A B C
IC-2 0,01] 3 2,10E-04 B C
IC-4 0,01] 3 2,10E-04 C

Fuente: elaboracion propia.
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4.2.7.1.3. Prueba de Tukey

Despliega los datos para el primer analisis a determinar segun la
desviacion que se obtiene entre las muestras, asi mismo define la diferencia

minima significativa y compara las medias entre si.

Tabla XIlIl.  Anélisis de prueba de Tukey

Test: Tukey Alfa=0,05 DMS=0,00102
Error: 0,0000 gl: 16
Analista Medias n E.E.
IC-8 0,01 3 2,10E-04 | A
IC-6 0,01( 3 2,10E-04| A
IC-7 0,01( 3 2,10E-04| A
IC-5 0,01( 3 2,10E-04| A
IC-3 0,01( 3 2,10E-04| A
IC-1 0,01( 3 2,10E-04| A
IC-2 0,01( 3 2,10E-04| A
IC-4 0,01( 3 2,10E-04| A

Fuente: elaboracion propia.

4.2.7.2. Norma ASTM A239-89
Las tablas siguientes son aquellos resultados que se obtuvieron por

medio del programa Infostat (version estudiantil), que permiten determinar un

analisis completo para la Norma ASTM A239-89.
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4.2.7.2.1. Andlisis de lavarianza
Despliega los datos para el primer analisis a determinar segun la
varianza que se obtiene entre las muestras y entre las medidas de cada

muestra, asi mismo define el coeficiente de variacidén para los datos.

Tabla XIV.  Andlisis de la varianza para espesor Inicial
Variable N R? Rz AJ CcVv
Medidas 24 0,89 0,84 4,2

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XV. Cuadro de analisis de la varianza para espesor inicial
F.V. SC GL CM F p-valor
Modelo | 3,00E-02 7| 4,10E-03 18,07 0,0001
Analista | 3,00E-02 7| 4,10E-03 18,07 0,0001

Error 3,60E-03 16| 2,30E-04
Total 3,00E-02 23
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XVI.  Andlisis de la varianza para primer bafio
Variable N R?2 Rz AJ Cv
Medidas 24 0,92 0,89 2,39

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XVII.

Cuadro de andlisis de la varianza para primer bafio

F.V. SC GL CM F p-valor
Modelo | 1,00E-02 7| 1,80E-03 27,12 0,0001
Analista | 1,00E-02 7| 1,80E-03 27,12 0,0001

Error 1,10E-03 16| 6,60E-05

Total 1,00E-02 23
Fuente: elaboracion propia.

Tabla XVIIl.  Anédlisis de la varianza para segundo bafio
Variable N R2 Rz AJ Cv
Medidas 24 0,86 0,8 2,69

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XIX. Cuadro de analisis de la varianza para segundo bafio
F.V. SC GL CM F p-valor
Modelo | 1,00E-02 7(1,10E-03 13,97 0,0001
Analista | 1,00E-02 7(1,10E-03 13,97 0,0001
Error 1,20E-03 16|7,80E-05

Total 1,00E-02 23

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XX. Andlisis de la varianza para tercer bafio

Variable N
Medidas

R2
0,88

R2 AJ
0,82

Cv
2,46

24

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXI. Cuadro de analisis de la varianza para tercer bafio
F.V. SC GL CM F p-valor
Modelo | 1,00E-02 7| 9,80E-04 16,42 0,0001
Analista | 1,00E-02 7| 9,80E-04 16,42 0,0001
Error 9,60E-04 16| 6,00E-05
Total 1,00E-02 23
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XXIl.  Andlisis de la varianza para cuarto bafio
Variable N R? Rz AJ CcVv
Medidas 24 0,91 0,87 1,89

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXIll. Cuadro de analisis de la varianza para cuarto bafio

F.V. SC GL CM F p-valor
Modelo 1,00E-02 7| 7,60E-04 23,11| 0,0001
Analista | 1,00E-02 7| 7,60E-04 23,11 0,0001
Error 5,30E-04 16| 3,30E-05

Total 1,00E-02 23

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXIV. Andlisis de la varianza para quinto bafio

Variable N R2 R2 AJ CcvVv
Medidas 24 0,62 0,45 23,28

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXV. Cuadro de andlisis de la varianza para quinto bafio

F.V. SC GL CM F p-valor
Modelo | 1,00E-01 7| 1,00E-02 3,73 0,0138
Analista | 1,00E-01 7| 1,00E-02 3,73| 10,0138

Error 6,00E-02 16| 3,90E-03

Total 1,60E-01 23

Fuente: elaboracion propia.

57



Tabla XXVI.  Andlisis de la varianza para espesor final

Variable N
Medidas

R2
0,39

R2 AJ
0,13

Cv
3,42

24

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXVII. Cuadro de andlisis de la varianza para espesor final
F.V. SC GL CM F p-valor
Modelo | 1,10E-03 7| 1,60E-04 1,48 0,2416
Analista | 1,10E-03 7| 1,60E-04 1,48 0,2416
Error 1,70E-03 16| 1,10E-04
Total 2,80E-03 23

Fuente: elaboracion propia.

4.2.7.2.2. Prueba de Fisher y DMS

Despliega los datos para el primer analisis a determinar segun la

desviacién que se obtiene entre las muestras, asi mismo define la diferencia

minima significativa.
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Tabla XXVIIIl.  Anélisis de la prueba de Fisher y DMS para espesor inicial

Test: LSD Fisher  Alfa=0,05 DMS=0,00063
Error: 0,0002 gl: 16
Analista Medias n E.E.
IC-1 0,33 3 1,00E-02( A
IC-3 0,33 3 1,00E-02( A
IC-2 0,33 3 1,00E-02( A C
IC-4 0,36 3 1,00E-02 B C D
IC-8 0,36 3 1,00E-02 C D
IC-7 0,36 3 1,00E-02 C D
IC-5 0,37 3 1,00E-02 D
IC-6 0,44 3 1,00E-02

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXIX. Analisis de la prueba de Fisher y DMS para primer bafio

Test: LSD Fisher  Alfa=0,05 DMS=0,01408
Error: 0,0001 gl: 16
Analista Medias n E.E.

IC-2 0,32 3 4,70E-03| A
IC-3 0,32 3 4,70E-03| A
IC-4 0,32 3 4,70E-03| A
IC-1 0,33 3 4,70E-03| A
IC-7 0,34 3 4,70E-03
IC-8 0,35 3 4,70E-03
IC-5 0,35 3 4,70E-03
IC-6 0,39 3 4,70E-03 C

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXX.

Analisis de la prueba de Fisher y DMS para segundo bafio

Test: LSD Fisher  Alfa=0,05 DMS=0,01527
Error: 0.0001 gl: 16
Analista Medias n E.E.
IC-2 0,31 3 1,00E-02| A
IC-4 0,31 3 1,00E-02| A
IC-1 0,31 3 1,00E-02 A
IC-3 0,32 3 1,00E-02 A
IC-7 0,33 3 1,00E-02
IC-8 0,33 3 1,00E-02 B
IC-5 0,34 3 1,00E-02
IC-6 0,37 3 1,00E-02
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XXXI. Anélisis de la prueba de Fisher y DMS para tercer bafio

Test: LSD Fisher  Alfa=0,05 DMS=0,01338
Error: 0,0001 gl: 16
Analista Medias E.E.

IC-2 0,29 3 4,50E-03 A
IC-4 0,30 3 4,50E-03 A
IC-3 0,30 3 4,50E-03 A
IC-7 0,31 3 4,50E-03 C
IC-1 0,31 3 4,50E-03 C
IC-5 0,32 3 4,50E-03 C
IC-8 0,32 3 4,50E-03 C
IC-6 0,35 3 4,50E-03

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXXIl.  Andlisis de la prueba de Fisher y DMS para cuarto bafio

Test: LSD Fisher  Alfa=0,05 DMS=0,00992
Error: 0,0000 gl: 16
Analista Medias n E.E.

IC-2 0,28 3| 3,30E-03| A

IC-4 0,29 3| 3,30E-03| A

IC-3 0,30 3| 3,30E-03 B
IC-7 0,30 3| 3,30E-03 B
IC-5 0,31 3| 3,30E-03 B
IC-8 0,31 3| 3,30E-03 B
IC-1 0,31 3| 3,30E-03 B
IC-6 0,33 3| 3,30E-03 Cc

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXXIIl.  Anélisis de la prueba de Fisher y DMS para quinto bafo

Test: LSD Fisher  Alfa=0,05 DMS=0,10750
Error: 0,0039 gl: 16
Analista Medias n E.E.
IC-3 0,1 3 4,00E-02 A
IC-4 0,27 3 4,00E-02 B
IC-2 0,27 3 4,00E-02 B
IC-5 0,29 3 4,00E-02 B
IC-8 0,29 3 4,00E-02 B
IC-7 0,30 3 4,00E-02 B
IC-1 0,31 3 4,00E-02 B
IC-6 0,31 3 4,00E-02 B

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXXIV.  Andlisis de la prueba de Fisher y DMS para espesor final

Test: LSD Fisher  Alfa=0,05 DMS=0,01782
Error: 0,0001 gl: 16
Analista Medias n E.E.
IC-4 0,29 3| 1,00E-02| A
IC-2 0,30 3| 1,00E-02| A | B
IC-5 0,30 3| 1,00E-02| A | B
IC-8 0,30 3| 1,00E-02| A |B
IC-3 0,30 3| 1,00E-02| A | B
IC-6 0,30 3| 1,00E-02| A |B
IC-1 0,31 3| 1,00E-02 B
IC-7 0,31 3| 1,00E-02 B

Fuente: elaboracion propia.
4.2.7.2.3. Prueba de Tukey
Despliega los datos para el primer andlisis a determinar segun la

desviacién que se obtiene entre las muestras, asi mismo define la diferencia

minima significativa y compara las medias entre si.
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Tabla XXXV.  Andlisis de la prueba de Tukey para espesor Inicial

Test: Tukey  Alfa=0,05 DMS=0,04253
Error: 0,0002 gl: 16

Analista Medias n E.E.
IC-1 0,33 3 1,00E-02 | A
IC-3 0,33 3 1,00E-02 | A
IC-2 0,33 3 1,00E-02 | A
IC-4 0,36 3 1,00E-02 A
IC-8 0,36 3 1,00E-02 A
IC-7 0,36 3 1,00E-02 A
IC-5 0,37 3 1,00E-02 | A
IC-6 0,44 3 1,00E-02 B

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXXVI.  Andlisis de la prueba de Tukey para primer bafio

Test: Tukey  Alfa=0,05 DMS=0,0230
Error: 0,0001 gl: 16
Analista Medias n E.E.

IC-2 0,32 3 4,70E-03 A
IC-3 0,32 3 4,70E-03 A
IC-4 0,32 3 4,70E-03 A B
IC-1 0,33 3 4,70E-03 A B
IC-7 0,34 3 4,70E-03 B
IC-8 0,35 3 4,70E-03 B
IC-5 0,35 3 4,70E-03
IC-6 0,39 3 4,70E-03

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXXVII.  Anélisis de la prueba de Tukey para segundo bafio

Test: Tukey  Alfa=0,05 DMS=0,02493
Error: 0,0001 gl: 16
Analista Medias n E.E.

IC-2 0,31 3 1,00E-02 A
IC-4 0,31 3 1,00E-02 A B
IC-1 0,31 3 1,00E-02 A B
IC-3 0,32 3 1,00E-02 A B
IC-7 0,33 3 1,00E-02 B
IC-8 0,33 3 1,00E-02 B
IC-5 0,34 3 1,00E-02 B
IC-6 0,37 3 1,00E-02

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXXVIII.  Analisis de la prueba de Tukey para tercer bafio

Test: Tukey  Alfa=0,05 DMS=0,02185
Error: 0,0001 gl: 16
Analista Medias E.E.

IC-2 0,29 3 4,50E-03| A
IC-4 0,30 3 4,50E-03| A
IC-3 0,30 3 450E-03| A | B
IC-7 0,31 3 450E-03| A | B
IC-1 0,31 3 4,50E-03 B
IC-5 0,32 3 4,50E-03 B
IC-8 0,32 3 4,50E-03 B
IC-6 0,35 3 4,50E-03

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXXIX.

Analisis de la prueba de Tukey para cuarto bafio

Test: Tukey  Alfa=0,05 DMS=0,01621
Error: 0,0000 gl: 16
Analista Medias n E.E.
IC-2 0,28 3 3,30E-03 A
IC-4 0,29 3 3,30E-03 A
IC-3 0,30 3 3,30E-03 B
IC-7 0,30 3 3,30E-03 B
IC-5 0,31 3 3,30E-03 B
IC-8 0,31 3 3,30E-03 B
IC-1 0,31 3 3,30E-03 B
IC-6 0,33 3 3,30E-03
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XL. Anadlisis de la prueba de Tukey para quinto bafio

Test: Tukey  Alfa=0,05 DMS=0,17557
Error: 0,0039 gl: 16
Analista Medias n E.E
IC-3 0,10 3 4,00E-02 | A
IC-4 0,27 3 4,00E-02 | A B
IC-2 0,27 3 4,00E-02 | A B
IC-5 0,29 3 4,00E-02 B
IC-8 0,29 3 4,00E-02 B
IC-7 0,30 3 4,00E-02 B
IC-1 0,31 3 4,00E-02 B
IC-6 0,31 3 4,00E-02 B

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XLI. Analisis de la prueba de Tukey para espesor final

Test: Tukey Alfa=0,05 DMS=0,02911
Error: 0,0001 gl: 16
Analista Medias | n E.E.
IC-4 0,29 3| 1,00E-02 A
IC-2 0,30 3| 1,00E-02 A
IC-5 0,30( 3| 1,00E-02 A
IC-8 0,30 3| 1,00E-02 A
IC-3 0,30( 3| 1,00E-02 A
IC-6 0,30( 3| 1,00E-02 A
IC-1 0,31 3| 1,00E-02 A
IC-7 0,31 3| 1,00E-02 A

Fuente: elaboracion propia.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

Se llevo a cabo la evaluacion e implementacion de la validacidn técnica en
la realizacion de los Ensayos de Galvanizado, que se llevan a cabo en el
Laboratorio de Quimica Industrial (USAC), en base a las Normas ASTM A90-81
Método de ensayo estandar para el peso del revestimiento de cinc-recubierto
(galvanizado) para articulos de hierro o acero y ASTM A239-89 Método de
ensayo estandar para localizar el punto mas delgado en un recubrimiento de
cinc en articulos de hierro o acero mediante la prueba de Preece (inmersion en

sulfato de cobre).

El Laboratorio de Fisicoquimica de la secciéon de Quimica Industrial realiza
una serie de ensayos de control de calidad, tanto a materia prima como a
productos terminados. En cada ensayo acreditado el personal encargado debe
aplicar de forma ordenada, los requisitos establecidos por la norma; desde los
implementos de seguridad como guantes, lentes, bata, etc., hasta el equipo y la
cristaleria adecuada para cada prueba. Cada ensayo cuenta con su proceso de
realizacion de manera ordenada y clara en el manual de calidad, el cual es

aprobado y verificado por la Direccion.

El Laboratorio se encuentra debidamente equipado, por lo qué para los
ensayos de galvanizado se cuenta con una balanza calibrada, reactivos 6ptimos
y de grado reactivo, un vernier calibrado y cristaleria certificada. Todo esto para
determinar los requisitos iniciales que se necesitan para evaluar la capacidad
del Laboratorio para la validacion de los ensayos de galvanizado. Por lo que

cumple con los requisitos iniciales.
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Con lo que respecta a la Norma ASTM A90-81 Método de ensayo
estandar para el peso del revestimiento de cinc-recubierto (galvanizado) para
articulos de hierro o acero, las muestras fueron preparadas de acuerdo a las
indicaciones de la Norma. Desde que deben ser libres de abrasién hasta la
aplicacion de algun solvente orgénico para limpiarlas, en este caso se aplico
alcohol isopropilico. Lo Unico que se agrego para preparar las muestras fue que
se introdujeron dentro de la desecadora para evitar variaciones por humedad

gue puedan afectar a las muestras.

Las muestras fueron cortadas de una lamina comercial de 6 pies de ancho
por 1 pie de largo. Los cortes fueron realizados con una tijera especial para
cortar lamina y las medidas de las muestras se realizaron con escalimetro y
escuadras milimétricas. Para evitar errores en las mediciones de area se utilizd
la técnica de la relacion peso/area por medio de una hoja de referencia con
medidas y cobertura certificada por la empresa que la fabricé. Dicha técnica
constatd el area de las muestras, para un area tedrica de 5 centimetros

cuadrados.

Luego del corte y el calculo del area de las muestras se realiz6 el
procedimiento indicado por la Norma ASTM A90-81 que corresponde al
decapado por medio del Método Alternativo, es decir una mezcla del 50% de
acido clorhidrico y 50% de agua grado reactivo Tipo IV.

Durante la intercomparacién de resultados por parte de los 8 analistas, se
les presentd un diagrama de flujo para el procedimiento y asegurarse que el
procedimiento sea realizado de la misma forma para cada uno de ellos,
siempre bajo la supervisién del tesista y con muestras triplicadas para cada

analista. Los resultados que se obtuvieron segun la tabla Ill se puede observar
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que el error relativo para exactitud no fue mayor al 5%, cumpliéndose asi la

condicion para validar el método como exacto.

Asi mismo, para la tabla VI en la evaluacion de la precision del método
cabe resaltar que el error relativo porcentual promedio no fue mayor al 5%,
cumpliéndose asi la condicion para validar el método como preciso, incluyendo

los diagramas de Schewart que se encuentran en los anexos.

Aungue en algunos casos especificos se observo el no cumplimiento de
los mismos, en promedio los resultados son satisfactorios. Mientras que para la
linealidad del método se realizé graficando la totalidad de los datos por medio
de la simplificacion a tres grupos, los cuales son: Practicantes, laboratoristas y
expertos. Este hecho para simplificar Unicamente los datos, observando asi que
el coeficiente de correlacion es mayor a 0,96 y por ende, se cumple con el

requisito principal de linealidad.

Para los limites de deteccidn, cuantificacion y repetitividad se observa un
comportamiento adecuado para la interpretacion de los resultados, ya que son
los valores minimos que pueden ser detectados en el célculo de la cobertura del
método. Para el parametro de la robustez del método se analiza de manera
sistematica el comportamiento del ensayo, ya que fue realizado por 8 analistas
en 15 dias habiles, y encontrandose un error relativo menor al 5%, en promedio,
se puede determinar que el procedimiento analitico es capaz de no ser afectado
por pequefias pero deliberadas variaciones en los pardmetros del método,
provee entonces una indicacion de su confiabilidad en condiciones de uso

normales.
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Y para finalizar el andlisis estadistico se tomaron en cuenta el ANOVA, la
Prueba de Fisher, la Prueba de Tukey y DMS para determinar las variaciones
gue puedan afectar en la realizacion del método. Para esto se recurrio al
Software Infostat que es un programa que realiza todo tipo de pruebas
estadisticas. Por lo qué al comparar los resultados se puede determinar como
valido el método de la Norma ASTM A90-81.

Para la Norma ASTM A239-89, se realizaron las mismas pautas en la
validacion del ensayo con respecto a la preparacion de la muestras y se
analizaron los resultados por medio de la Intercomparacion de datos para los 8

analistas en sus 15 dias habiles de realizacion.

Para evaluar la exactitud del método se recurre a las tablas IV y V,
observando claramente que el error relativo tampoco es mayor al 5%,

cumpliendo asi con el requisito de exactitud.

Para evaluar la precision del método se observa la tabla VII donde
satisfactoriamente cumple con el requisito, ademas del analisis de los
diagramas de Schewart que se encuentran en el anexo. Mientras que para la
linealidad del método al observar la figura 2 que el coeficiente de correlacion es
mayor a 0,96 debido a la tendencia del método, es claro que cumple con los

requisitos necesarios.

Los limites de cuantificacion, repetitividad y de deteccidbn permiten
encontrar los valores minimos acerca del espesor de la lamina al sufrir los
cambios en cada inmersion de sulfato de cobre (36 gramos sulfato de cobre en

100 gramos de agua grado reactivo).
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Para la robustez del método se observa la figura 4 donde el error no es
mayor al 5%, entonces permite determinar que el procedimiento analitico es
capaz de no ser afectado por pequefias pero deliberadas variaciones en los
parametros del método, provee entonces una indicacion de su confiabilidad en
condiciones de uso normales. Y para finalizar el andlisis estadistico realizado
con el programa Infostat determinar que no hay cambios significativos en la
realizacion del ensayo, por lo que el método de la Norma ASTM A239-89 es

preciso y valido en su procedimiento.

Concluyendo asi, ambos métodos cumplen los requisitos para ser validos

en su totalidad.
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CONCLUSIONES

Los ensayos de galvanizado bajo las Normas ASTM A90-81 y ASTM
A239-89 son validos para su implementacion en el Laboratorio de la
seccion de Quimica Industrial, de acuerdo al cumplimiento de los
requisitos establecidos por exactitud, precision, linealidad, selectividad,
limite de deteccidn, limite de cuantificacion, limite de repetitividad,

robustez y analisis estadistico.

El ensayo de galvanizado bajo la Norma ASTM A90-81, que fue evaluado
e implementado en el Laboratorio de la Seccion de Quimica Industrial es

exacto, ya que el error relativo promedio es menor al 5%.

El ensayo de galvanizado bajo la Norma ASTM A239-89 que fue evaluado
e implementado en el Laboratorio de Quimica Industrial es exacto, ya que

el error relativo porcentual promedio es menor al 5%.

El ensayo de galvanizado bajo la Norma ASTM A90-81 que fue evaluado e
implementado en el Laboratorio de Quimica Industrial es preciso, ya que el

error promedio es menor al 5% en la intercomparaciéon de resultados.
El ensayo de galvanizado bajo la Norma ASTM A239-89 que fue evaluado

e implementado en el Laboratorio de Quimica Industrial es preciso, ya que

el error promedio es menor al 5% en la intercomparacion de resultados.
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10.

El ensayo de galvanizado bajo la Norma A90-81 que fue evaluado e
implementado en el Laboratorio de Quimica Industrial es lineal, ya que el

coeficiente de correlacién es mayor a 0,96.

El ensayo de galvanizado bajo la Norma A239-89 que fue evaluado e
implementado en el Laboratorio de Quimica Industrial es lineal, ya que el

coeficiente de correlacién es mayor a 0,96.

El ensayo de galvanizado bajo la Norma A90-81 que fue evaluado e
implementado en el Laboratorio de Quimica Industrial es robusto, ya que
al realizar la intercomparaciéon de resultados entre 8 analistas en 15 dias

habiles diferentes, su error fue menor al 5% requerido.

El ensayo de galvanizado bajo la Norma A239-89 que fue evaluado e
implementado en el Laboratorio de Quimica Industrial es robusto, ya que
al realizar la intercomparacién de resultados entre 8 analistas en 15 dias

habiles diferentes, su error fue menor al 5% requerido.

Los ensayos de galvanizado bajo las Normas A90-81 y ASTM A239-89
cumplen con el analisis estadistico, ya que no se encontraron diferencias
significativas en las Pruebas de Tukey, Fisher, DMS y ANOVA por lo que
son aptos para su implementacién en el Laboratorio de la Seccion de

Quimica Industrial.
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RECOMENDACIONES

Realizar una comparacion entre el Método Alternativo (acido clorhidrico
(1+1)) y el Método de Referencia (acido clorhidrico en tricloruro de

antimonio) bajo la Norma ASTM A90-81 para determinar sus diferencias.

Realizar pruebas de corte con una guillotina o troqueladora y evaluar sus

resultados para con los ensayos de galvanizado.

Evaluar para la Norma ASTM A239-89 por medio de un analisis
colorimétrico la relacion entre el peso del cobre que se genera y el cambio

de coloracion, para encontrar el punto final con mayor exactitud.

Realizar una comparacion entre los resultados que se obtienen por medio
del Vernier y un equipo mas exacto para medir espesores como un

medidor de capa que utiliza el proceso de induccién magnética.

Evaluar que efectos conllevan pequefias cantidades de diferentes metales
que puedan contaminar las muestras en los resultados de las Normas y

determinar si se encuentran falsos positivos.

Obtener o preparar patrones de referencia para la determinacion de las

areas de las muestras por medio de la relacion peso/area.
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Apéndice A: Datos preliminares

Cédigos y analistas para la intercomparacion de muestras.

Caodigo Analista

IC-1 Br. Gerardo De Leo6n
IC-2 Br. Byron Roldan
IC-3 Br. Carolina Corzo
IC-4 Br. Edna Dardon
IC-5 Br. Roberto Cancinos
IC-6 Lic. Ingrid Benitez
IC-7 Br. Héctor Méndez
IC-8 Ing. Adrian Soberanis

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice B: Datos calculados para Norma ASTM A90-81

Anélisis de peso y espesor de muestra para IC-1

Peso (g9) Espesor (mm)
Cédigo IC-1 Peso HR (g)
Inicial Final Inicial Final

6,489 6,168 0,380 0,300 0,205

Muestra 1 6,489 6,169 0,370 0,300 0,205
6,488 6,167 0,380 0,300 0,204

Promedio 6,489 6,168 0,377 0,300 0,205
Desviacion 0,0005 0,001 0,006 0,000 0,001
6,323 6,037 0,320 0,300 0,194

Muestra 2 6,325 6,037 0,320 0,300 0,195
6,325 6,036 0,320 0,300 0,194

Promedio 6,324 6,036 0,320 0,300 0,194
Desviacion 0,001 0,001 0,000 0,000 0,001
6,295 6,009 0,320 0,300 0,192

Muestra 3 6,294 6.009 0,320 0,310 0,194
6,294 6,011 0,320 0,300 0,193

Promedio 6,2943 6,010 0,320 0,303 0,193
Desviacion 0,0005 0,001 0,000 0,006 0,001

Fuente: elaboracion propia.
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Cobertura y &rea de muestra para IC-1

o ) Area Cobertura
Cdodigo | Area HR
Muestra _ o
IC-1 (cm?) (g/cm?) [Promedio |Desviacion
(cm?)
52,1404 0,0061
Muestra 1 602,64 52,1404 0,0061 0,0061| 1,136E-05
52,1323 0,0061
50,8065 0,0056
Muestra 2 602,64 50,8226 0,0056 0,0056| 2,909E-05
50,8226 0,0056
50,5815 0,0056
Muestra 3 602,64 50,5735 0,0056 0,0056| 2,981E-05
50,5735 0,0055

Fuente: elaboracion propia.
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Cambio de espesor y densidad de muestra para IC-1

Caddigo AE Densidad
IC-1 (cm) Promedio | Desviacion (g/cma) Promedio | Desviacién
0,008 0,7695
Muestra 1 0,007 0,0077 0,0006 0,8767 0,8053 0,0618
0,008 0,7696
0,002 2,8145
Muestra 2 0,002 0,0020 0,000 2,8333 2,8304 0,0145
0,002 2,8432
0,002 2,8271
Muestra 3 0,001 0,0017 0,0006 5,6353 3,7534 1,6298
0,002 2,7979

Fuente: elaboracion propia.
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Andlisis de peso y espesor de muestra para IC-2

Caddigo Peso (Q) Espesor (mm) Peso HR
IC-2 Inicial Final Inicial Final (9)

6,314 6,000 0,330 0,300 0,199

Muestra 1 6,314 5,999 0,330 0,300 0,200
6,315 6,001 0,340 0,300 0,200

Promedio 6,314 6,000 0,333 0,300 0,200
Desviacion 0,001 0,001 0,006 0,000 0,001
6,434 6,128 0,330 0,300 0,199

Muestra 2 6,434 6,125 0,330 0,310 0,198
6,434 6,127 0,330 0,300 0,198

Promedio 6,434 6,127 0,330 0,303 0,198
Desviacion 0,000 0,002 0,000 0,006 0,001
6,257 5,969 0,330 0,290 0,202

Muestra 3 6,259 5,973 0,330 0,300 0,201
6,259 5,969 0,320 0,290 0,201

Promedio 6,258 5,970 0,327 0,293 0,201
Desviacion 0,001 0,002 0,006 0,006 0,001

Fuente: elaboracion propia.
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Cobertura y area de muestra para IC-2

o ] Area Cobertura
Caddigo Area HR
Muestra
IC-2 (cm?) (g/cm?) Promedio Desviacion
(cm?)
50,7342 0,0062
Muestra 1 602,64 50,7342 0,0062 0,0062 1,1673E-05
50,7422 0,0062
51,6984 0,0059
Muestra 2 602,64 51,6984 0,0060 0,0059 2,9546E-05
51,6984 0,0059
50,2762 0,0057
Muestra 3 602,64 50,2923 0,0057 0,0057 3,9781E-05
50,2923 0,0578

Fuente: elaboracion propia.
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Cambio de espesor y densidad de muestra para IC-2

Caddigo AE Densidad
IC-2 (cm) Promedio | Desviacion (g/cm3) Promedio Desviacion
0,003 2,0630
Muestra
1 0,003 0,0033 0,0006 2,0696 1,8932 0,2998
0,004 1,5470
0,003 1,9730
Muestra
) 0,002 0,0027 0,0006 2,9885 2,3136 0,5844
0,003 1,9794
0,004 1,4321
Muestra
3 0,003 0,0033 0,0006 1,8956 1,7500 0,2756
0,003 1,9221

Fuente: elaboracion propia.
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Anélisis de peso y espesor de muestra para IC-3

Caddigo Peso (9) Espesor (mm) Peso HR
IC-3 Inicial Final Inicial Final (9)

6,190 5,888 0,320 0,310 0,195

Muestra 1 6,190 5,889 0,320 0,310 0,195
6,189 5,887 0,320 0,310 0,196

Promedio 6,190 5,888 0,320 0,310 0,195
Desviacion 0,001 0,001 0,000 0,000 0,001
6,274 5,985 0,320 0,300 0,194

Muestra 2 6,274 5,985 0,330 0,310 0,194
6,275 5,985 0,320 0,300 0,194

Promedio 6,274 5,985 0,323 0,303 0,194
Desviacion 0,001 0,000 0,006 0,006 0,000
6,213 5,936 0,320 0,310 0,192

Muestra 3 6,212 5,935 0,320 0,310 0,192
6,212 5,935 0,320 0,310 0,193

Promedio 6,212 5,935 0,320 0,310 0,192
Desviacion 0,001 0,001 0,000 0,000 0,001

Fuente: elaboracion propia.
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Cobertura y &rea de muestra para IC-3

o ] Area Cobertura
Cédigo Area HR
Muestra
IC-3 (cm?) (g/cm?) Promedio Desviacion
(cm?)
49,7379 0,0061
Muestra 1 602,64 49,7379 0,0061 0,0061 1,1901E-05
49,7298 0,0061
50,4128 0,0057
Muestra 2 602,64 50,4128 0,0057 0,0057 1,0923E-05
50,4208 0,0058
49,9226 0,0055
Muestra 3 602,64 49,9146 0,0055 0,0055 5,1569E-07
49,9146 0,0055

Fuente: elaboracion propia.
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Cambio de espesor y densidad de muestra para IC-3

Cédigo AE Densidad
IC-3 (cm) [Promedio |Desviacion| (g/cms3) |Promedio| Desviacién
0,001 6,0718
Muestra
1 0,001 0,001 0,000| 6,0517 6,0654 0,0119
0,001 6,0728
0,002 2,8663
Muestra
5 0,002 0,002 0,000( 12,8663 2,8694 0,0055
0,002 2,8758
0,001 5,5486
Muestra
3 0,001 0,001 0,000 5,5495 5,5491 0,0005
0,001 5,5494

Fuente: elaboracion propia.
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Andlisis de peso y espesor de muestra para IC-4

Caddigo Peso (Q) Espesor (mm) Peso HR
IC-4 Inicial Final Inicial Final (9)

6,216 5,864 0,390 0,340 0,194

Muestra 1 6,216 5,864 0,380 0,330 0,193
6,216 5,865 0,380 0,340 0,194

Promedio 6,216 5,864 0,383 0,337 0,194
Desviacion 0,000 0,001 0,006 0,006 0,001
6,275 5,987 0,360 0,340 0,189

Muestra 2 6,276 5,977 0,360 0,330 0,188
6,275 5,976 0,370 0,330 0,189

Promedio 6,275 5,980 0,363 0,333 0,189
Desviacion 0,001 0,001 0,006 0,006 0,001
6,222 5,937 0,360 0,300 0,187

Muestra 3 6,227 5,936 0,350 0,320 0,187
6,224 5,936 0,360 0,320 0,187

Promedio 6,224 5,936 0,357 0,313 0,187
Desviacion 0,003 0,001 0,006 0,012 0,000

Fuente: elaboracion propia.
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Coberturay area de muestra para IC-4

o ) Area Cobertura
Codigo | AreaHR
Muestra _ o
IC-4 (cm?) (g/cm?) Promedio | Desviacién
(cm?)
49,9468 0,0070
Muestra
L 602,64 49,9468 0,0070 0,0070| 1,1559E-05
49,9468 0,0070
50,4208 0,0057
Muestra
) 602,64 50,4289 0,0059 0,0058 0,0001
50,4208 0,0059
49,9950 0,0057
Muestra
3 602,64 50,0351 0,0058 0,0058| 5,7669E-05
50,0110 0,0058

Fuente: elaboracion propia.
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Cambio de espesor y densidad de muestra para IC-4

Caddigo AE Densidad
IC-4 (cm) Promedio | Desviacion (g/cm?) Promedio Desviacion
0,005 1,4095
Muestra
1 0,005 0,0047 0,0006 1,4095 1,5252 0,2006
0,004 1,7569
0,002 2,8560
Muestra
) 0,003 0,0030 0,0010 1,9764 2,1050 0,6957
0,004 1,4825
0,006 0,9501
Muestra
3 0,003 0,0043 0,0015 1,9386 1,4428 0,4943
0,004 1,4397

Fuente: elaboracion propia.

94




Anélisis de peso y espesor de muestra para IC-5

Codigo 165 Peso (9) Espesor (mm) | Peso HR
Inicial Final | Inicial Final (9)
6,339 6,045| 0,350 0,290 0,201
Muestra 1 6,340 6,044| 0,370 0,300 0,200
6,339 6,045| 0,360 0,300 0,201
Promedio 6,339 6,045| 0,360 0,300 0,201
Desviacion 0,001 0,001| 0,010 0,006 0,001
6,305 5,998| 0,380 0,310 0,197
Muestra 2 6,304 5,998( 0,370 0,300 0,198
6,305 5,998| 0,360 0,290 0,198
Promedio 6,305 5,998( 0,370 0,300 0,198
Desviacion 0,001 0,000| 0,010 0,010 0,001
6,343 6,071| 0,360 0,300 0,199
Muestra 3 6,342 6,070| 0,370 0,310 0,200
6,343 6,071| 0,380 0,300 0,200
Promedio 6,343 6,071| 0,370 0,303 0,200
Desviacion 0,001 0,001| 0,010 0,006 0,001

Fuente: elaboracion propia.
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Cobertura y &rea de muestra para IC-5

o ] Area Cobertura
Cédigo Area HR
Muestra
IC-5 (cm?) (g/cm?) Promedio Desviacion
(cm?)
50,9351 0,0058
Muestra 1 602,64 50,9432 0,0058 0,0058 2,2140E-05
50,9351 0,0058
50,6619 0,0061
Muestra 2 602,64 50,6539 0,0060 0,0061 1,0843E-05
50,6619 0,0061
50,9673 0,0053
Muestra 3 602,64 50,9592 0,0053 0,0053 4,8584E-07
50,9673 0,0053

Fuente: elaboracion propia.
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Cambio de espesor y densidad de muestra para IC-5

Caddigo AE Densidad
IC-5 (cm) Promedio | Desviacion (g/cmz) Promedio Desviacion
0,006 0,9620
Muestra
1 0,007 0,0063 0,0006 0,8301 0,9180 0,0762
0,006 0,9620
0,007 0,8657
Muestra
) 0,007 0,0070 0,0000 0,8630 0,8648 0,0015
0,007 0,8657
0,006 0,8895
Muestra
3 0,006 0,0067 0,0012 0,8896 0,8154 0,1284
0,008 0,6671

Fuente: elaboracion propia.
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Andlisis de peso y espesor de muestra para IC-6

Caddigo Peso (Q) Espesor (mm) Peso HR
IC-6 Inicial Final Inicial Final (9)
6,312 6,036 0,350 0,310 0,197
Muestral | 6,311 6,025 0,390 0,290 0,197
6,311 6,025 0,350 0,300 0,197
Promedio | 6,311 6,029 0,363 0,300 0,197
Desviacion| 0,001 0,006 0,023 0,010 0,000
6,356 6,066 0,340 0,310 0,197
Muestra2 | 6,356 6,070 0,390 0,320 0,197
6,355 6,066 0,350 0,300 0,197
Promedio | 6,356 6,067 0,360 0,310 0,197
Desviacion| 0,001 0,002 0,027 0,010 0,000
6,305 6,049 0,410 0,290 0,194
Muestra3 | 6,307 6,051 0,380 0,300 0,194
6,307 6,051 0,440 0,300 0,194
Promedio | 6,306 6,050 0,410 0,297 0,194
Desviacion| 0,001 0,001 0,030 0,006 0,000

Fuente: elaboracion propia.
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Cobertura y area de muestra para IC-6

Codigo | AreaHR |Area Muestra Cobertura
IC-6 (cm?) (cm?) (g/cm?) Promedio Desviacion
50,7182 0,0054
Muestra
L 602,64 50,7101 0,0056 0,0056 0,0001
50,7101 0,0056
51,0717 0,0057
Muestra
) 602,64 51,0717 0,0056 0,0056 4,0905E-05
51,0637 0,0057
50,6619 0,0051
Muestra
3 602,64 50,6780 0,0051 0,0051 0,0000
50,6780 0,0051

Fuente: elaboracion propia.
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Cambio de espesor y densidad de muestra para IC-6

Caddigo AE Densidad
IC-6 (cm) Promedio Desviacion (g/cmz) Promedio Desviacion
0,004 1,3605
Muestra
1 0,010 0,0063 0,0032 0,5640 1,0175 0,4096
0,005 1,1280
0,003 1,8928
Muestra
) 0,007 0,0050 0,0020 0,8000 1,2749 0,5602
0,005 1,1319
0,012 0,4210
Muestra
3 0,008 0,0113 0,0031 0,6314 0,4711 0,1421
0,014 0,3608

Fuente: elaboracion propia.
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Anélisis de peso y espesor de muestra para IC-7

Caddigo Peso (9) Espesor (mm) Peso HR
IC-7 Inicial Final Inicial Final (9)

6,303 6,013 0,340 0,300 0,201

Muestra 1 6,303 6,011 0,380 0,320 0,202
6,303 6,012 0,350 0,310 0,202

Promedio 6,303 6,012 0,357 0,310 0,202
Desviacion 0,000 0,001 0,021 0,010 0,001
6,304 6,016 0,360 0,310 0,196

Muestra 2 6,305 6,016 0,350 0,310 0,197
6,304 6,016 0,380 0,340 0,197

Promedio 6,304 6,016 0,363 0,320 0,197
Desviacion 0,001 0,000 0,015 0,017 0,001
6,173 5,899 0,390 0,340 0,194

Muestra 3 6,172 5,900 0,380 0,330 0,192
6,177 5,900 0,360 0,310 0,192

Promedio 6,174 5,900 0,377 0,327 0,193
Desviacion 0,003 0,001 0,015 0,015 0,001

Fuente: elaboracion propia.
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Cobertura y &rea de muestra para IC-7

o ) Area Cobertura
Codigo | AreaHR
Muestra _ o
IC-7 (cm?) (g/cm?) Promedio | Desviacion
(cm?)
50,6459 0,0057
Muestra
L 602,64 50,6459 0,0058 0,0057| 1,9744E-05
50,6459 0,0057
50,6539 0,0057
Muestra
) 602,64 50,6619 0,0057 0,0057 0,0000
50,6539 0,0057
49,6013 0,0055
Muestra
3 602,64 49,5933 0,0055 0,0055( 4,8411E-05
49,6334 0,0056

Fuente: elaboracion propia.
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Cambio de espesor y densidad de muestra para IC-7

Caddigo AE Densidad
IC-7 (cm) |Promedio | Desviacion | (g/cm3) [Promedio |Desviacién
0,004 1,4315
Muestra
1 0,006 0,0047 0,0012 0,9609 1,2762 0,2731
0,004 1,4364
0,005 1,1371
Muestra
5 0,004 0,0043 0,0006 1,4261 1,3282 0,1655
0,004 1,4214
0,005 1,1048
Muestra
3 0,005 0,0050 0,0000 1,0969 1,1060 0,0097
0,005 1,1162

Fuente: elaboracion propia.
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Andlisis de peso y espesor de muestra para IC-8

Cédigo IC-8 Peso (Q) Espesor (mm) Peso HR
Inicial Final Inicial Final (9)
6,232 5,967 0,410 0,370 0,203
Muestra 1 6,228 5,968 0,420 0,390 0,205
6,227 5,969( 0,430 0,370 0,204
Promedio 6,229 5,968 0,420 0,377 0,204
Desviacion 0,003 0,001( 0,010 0,012 0,001
6,178 5,933 0,420 0,370 0,198
Muestra 2 6,180 5,931 0,420 0,390 0,198
6,178 5,932 0,420 0,370 0,198
Promedio 6,179 5,932 0,420 0,377 0,198
Desviacion 0,001 0,001( 0,000 0,012 0,000
6,105 5,833( 0,400 0,370 0,199
Muestra 3 6,104 5,832 0,410 0,380 0,198
6,103 5,833 0,420 0,370 0,198
Promedio 6,104 5,832 0,410 0,373 0,198
Desviacion 0,001 0,001( 0,010 0,006 0,001

Fuente: elaboracion propia.
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Coberturay area de muestra para IC-8

o ) Area Cobertura
Codigo | AreaHR
Muestra _ o
IC-8 (cm?) (g/cm?) |Promedio |Desviacion
(cm?)
50,0754 0,0053
Muestra
L 602,64 50,0432 0,0052 0,0052| 6,9819E-05
50,0352 0,0052
49,6415 0,0049
Muestra
) 602,64| 49,6575 0,0050 0,0050 | 4,1025E-05
49,6415 0,0050
49,0549 0,0055
Muestra
3 602,64 | 49,0469 0,0055 0,0055 0,0000
49,0388 0,0055

Fuente: elaboracion propia.
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Cambio de espesor y densidad de muestra para IC-8

Cédigo AE Densidad
IC-8 (cm) Promedio Desviacion (g/cmz) Promedio Desviacion
0,004 1,3230
Muestra
1 0,003 0,0043 0,0015 1,7318 1,3047 0,4365
0,006 0,8594
0,005 0,9871
Muestra
) 0,003 0,0043 0,0012 1,6714 1,2165 0,3940
0,005 0,9911
0,003 1,8483
Muestra
3 0,003 0,0037 0,0012 1,8486 1,5993 0,4314
0,005 1,1011

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice C: Datos Calculados para Norma A239-89

Promedio de espesor para Muestra 1 de IC-1

Numero Espesor (mm) _ Desviacion
de bafos Medidas Promedio estandar
Inicial 0,32| 0,33| 0,32 0.3233 0.0058
1| 0,32| 0,33| 0,32 0.3233 0.0058
2| 0,31| 0,31 0,30 0.3067 0.0058
3| 0,31| 0,31| 0,30 0.3067 0.0058
41 0,31] 0,31| 0,30 0.3067 0.0058
5| 0,31| 0,30 0,30 0.3033 0.0058
Final 0,30| 0,32 0,32 0.3133 0.0115

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs nimero de bafios para muestra 1 de IC-1

Espesor (mm)

0.325
0.32
0.315
0.31
0.305
0.3

IC-1 Muestral

y =-0.004x + 0.3213

R?=0.6316

& Espesorvs

Numero de bafios

e FSspesor
® 2 2 4 Galvanizado

g Espesor Lamina

Numero de Bafios

Fuente: elaboracion propia.

Promedio de espesor para muestra 2 de IC-1

Namero Espesor (mm) . Desviacion
de bafios Medidas Promedio estandar
Inicial | 0,32| 0,32| 0,34 0,3267 0,0115
1| 0,32| 0,32| 0,34 0,3267 0,0115
2| 0,31| 0,31| 0,33 0,3167 0,0115
3| 0,31| 0,30| 0,33 0,3133 0,0152
41 0,31| 0,30| 0,32 0,3100 0,0100
5| 0,30| 0,30| 0,32 0,3067 0,0115
Final 0,30 0,33| 0,30 0,3100 0,0173

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs nimero de bafios para muestra 2 de IC-1

109

IC-1 Muestra 2 y = -0.0047x + 0.3287
0.33 R?=0.9245
0.325 ¢
€ 032 @ Espesor vs Numero de
E bafios
5 0.315 * pS
g{ o \ == Espesor Galvanizado
0.305 -
Espesor Lamina
0.3 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
Numero de Baiios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 3 de IC-1
Namero Espesor (mm) . Desviacion
Promedio
de bafios Medidas estandar
Inicial 0,32| 0,32| 0,35 0,3300 0,0173
1| 0,32 0,32| 0,35 0,3300 0,0173
2|1 0,31 0,31| 0,34 0,3200 0,0173
3| 0,31| 0,31| 0,34 0,3200 0,0173
4( 0,31| 0,31| 0,33 0,3167 0,0115
5| 0,31| 0,31 0,32 0,3133 0,0058
Final 0,30| 0,30| 0,31 0,3033 0,0058
Fuente: elaboracion propia.




Espesor vs nimero de bafios para muestra 3 de IC-1

IC-1 Muestra 3

y=-0.0037x + 0.331

0.335 R?=0.8643
0.33 > ,
@ Espesor vs Numero de
g 0.325 bafios
g 0.32 \ e Fspesor Galvanizado
g 0315 —3%
& 031 Espesor Lamina
0.305
0.3 T T T T ) Lineal (Espesor vs Numero
0 1 2 3 4 5 6 de bafios)
Numero de Bafios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 1 de IC-2
Numero Espesor (mm) . Desviacion
Promedio
de bafios Medidas estandar
Inicial 0,34| 0,33| 0,33 0,3333 0,0058
1] 0,32| 0,32| 0,33 0,3233 0,0058
2|1 0,30| 0,31| 0,31 0,3067 0,0058
3| 0,29| 0,30| 0,29 0,2933 0,0058
4| 0,27| 0,28| 0,27 0,2733 0,0058
5 0,26| 0,27| 0,27 0,2667 0,0058
Final 0,29| 0,30| 0,30 0,2967 0,0058

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs nimero de bafios para muestra 1 de IC-2

Espesor (mm)

0.35

0.33

0.31

0.29

0.27

0.25

IC-2 Muestral

y =-0.0147x + 0.3367
R*=0.9837

@ Espesor vs Numero de

bafos

Espesor Galvanizado

Espesor Lamina

1 2 3 4 5 6

Numero de Bafnos

Fuente: elaboracion propia.

Promedio de espesor para muestra 2 de IC-2

111

Numero Espesor (mm) . Desviacion
de bafios Medidas Promedio estandar
Inicial 0,33| 0,34| 0,33 0,3333 0,0058
1| 0,32| 0,32| 0,32 0,3200 0,0000
2| 0,31| 0,31| 0,30 0,3067 0,0058
3| 0,30] 0,29| 0,30 0,2967 0,0058
4( 0,29| 0,28| 0,29 0,2867 0,0058
5| 0,28| 0,28 0,29 0,2833 0,0058
Final 0,30| 0,30| 0,29 0,2967 0,0058
Fuente: elaboracion propia.



Espesor vs nimero de bafios para muestra 2 de IC-2

IC-2 Muestra 2

y =-0.0093x + 0.3267

0.35 R2=0.9655
0.33
g 0.31 \ * Esriesor vs Numero de
= \ bafios
o
§ 0.29 N Espesor Galvanizado
0.27 Espesor Lamina
0.25 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
Numero de Baios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 3 de IC-2
Namero Espesor (mm) . Desviacion
Promedio
de bafios Medidas estandar
Inicial 0,34 0,33| 0,33 0,3333 0,0058
1| 0,31| 0,32| 0,32 0,3167 0,0058
2 0,29| 0,31| 0,31 0,3033 0,0115
3( 0,28| 0,29| 0,29 0,2867 0,0058
4| 0,27| 0,28| 0,28 0,2767 0,0058
5( 0,27| 0,26| 0,26 0,2633 0,0058
Final 0,29 0,29| 0,30 0,2933 0,0058

Fuente: elaboracion propia.

112




Espesor vs nimero de bafios para muestra 3 de IC-2

IC-2 Muestra 3

0.35 y =-0.0133x + 0.3293
R? =0.995
0.33
B 0\ @ Espesor vs Numero de
% 0.31 \ bafios
]
§ 0.29 \ Espesor Galvanizado
0.27 ~e Espesor Ldmina
0.25 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
Numero de Bafios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 1 de IC-3
Numero Espesor (mm) . Desviacion
Promedio
de bafios Medidas estandar
Inicial 0,33| 0,33| 0,33 0,3300 0,0000
1] 0,32| 0,32| 0,33 0,3233 0,0058
2| 0,32| 0,32| 0,32 0,3200 0,0000
3( 0,30| 0,30| 0,30 0,3000 0,0000
4( 0,29| 0,30| 0,30 0,2966 0,0058
5( 0,00| 0,00| 0,00 0,0000 0,0000
Final 0,30| 0,30 0,30 0,3000 0,0000

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs numero de bafios para muestra 1 de IC-3

IC-3 Muestral

y=-0.01x + 0.335

0.34 R2=0.9
0.33
E 0.32 0\ . L 4 tE)s;iesor vs Numero de
g afios
[]
@ 0.31 Espesor Galvanizado
>
" 03 . .
Espesor Lamina
0-29 T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
Numero de Bafios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 2 de IC-3
Namero Espesor (mm) . Desviacion
Promedio
de bafios Medidas estandar
Inicial 0,33| 0,33| 0,33 0,3300 0,0000
1| 0,32| 0,32| 0,32 0,3200 0,0000
2| 0,32| 0,32| 0,32 0,3200 0,0000
3( 0,31| 0,31| 0,32 0,3133 0,0058
4( 0,31| 0,31 0,31 0,3100 0,0000
5( 0,00 0,00| 0,00 0,0000 0,0000
Final 0,30 0,31 0,30 0,3033 0,0058

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs numero de bafios para muestra 2 de IC-3

IC-3 Muestra 2

y =-0.0037x + 0.325

0.34 R?=0.8963
0.33
€ @ Espesor vs Numero de
£ 032 - bari
. afios
o
§_ 0.31 —>X\Q\ == Espesor Galvanizado
“ 0.3
Espesor Lamina
0-29 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
Numero de Baiios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 3 de IC-3
Numero Espesor (mm) _ Desviacion
Promedio
de bafios Medidas estandar
Inicial 0,33 0,33| 0,33 0,3300 0,0000
1| 0,32| 0,32| 0,32 0,3200 0,0000
2|1 0,32 0,32| 0,32 0,3200 0,0000
3| 0,30| 0,30| 0,30 0,3000 0,0000
4( 0,30| 0,30| 0,30 0,3000 0,0000
5( 0,30| 0,30| 0,30 0,3000 0,0000
Final 0,30| 0,30| 0,30 0,3000 0,0000

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs numero de bafios para muestra 3 de IC-3

IC-3 Muestra 3

y =-0.006x + 0.326

0.35 R?=0.75

0.33
g 03 ‘\‘ & Espesor vs Numero de
- 1 \ bafios
© L 4 g
® 0.29 Espesor Galvanizado
&

0.27

Espesor Lamina

0.25 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
Numero de Bafios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 1 de IC-4
Numero Espesor (mm) _ Desviacion
Promedio
de bafios Medidas estandar

Inicial 0,35| 0,36| 0,35 0,3533 0,0058

1( 0,33| 0,34| 0,34 0,3367 0,0058

2| 0,33| 0,33| 0,34 0,3333 0,0058

3| 0,31| 0,32| 0,32 0,3167 0,0058

41 0,29| 0,29| 0,29 0,2900 0,0000

5| 0,28| 0,27| 0,28 0,2767 0,0058

Final 0,31| 0,32| 0,31 0,3133 0,0058

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs numero de bafios para muestra 1 de IC-4

IC-4 Muestral

y =-0.0163x + 0.3597

R?=0.9498
0.37
0.35
E ,
£ 033 2 & L 4 |I:E)spzesor vs NUmero de
— afios
2 L 2
g 0.31 == Espesor Galvanizado
. 0.29 2
Espesor Lamina
0-27 T T T T \I 1
0 1 2 3 4 5 6
Numero de Bafios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 2 de IC-4
Namero Espesor (mm) . Desviacion
Promedio
de bafios Medidas estandar
Inicial 0,35 0,36| 0,36 0,3567 0,0058
1| 0,32 0,31| 0,31 0,3133 0,0058
2( 0,32| 0,31| 0,30 0,3100 0,0100
3( 0,30| 0,29| 0,29 0,2933 0,0058
4| 0,28| 0,27| 0,28 0,2767 0,0058
5( 0,26| 0,24| 0,26 0,2533 0,0115
Final 0,30 0,29| 0,29 0,2933 0,0058

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs numero de bafios para muestra 2 de IC-4

IC-4 Muestra 2

y =-0.0153x + 0.3353

R? = 0.9497
0.38
0.36
g 0.34 & Espesor vs Numero de
g 0632 N bafios I d
] . e Espesor Galvanizado
& 0.28 \’\\‘\
0.26 ® Espesor Lamina
0-24 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
Numero de Bafios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 3 de IC-4
Namero Espesor (mm) . Desviacion
Promedio ]
de bafos Medidas estandar
Inicial 0,36| 0,34 0,37 0,3567 0,0153
1| 0,32| 0,33| 0,32 0,3233 0,0058
2| 0,28| 0,30| 0,30 0,2933 0,0115
3| 0,29| 0,28| 0,29 0,2867 0,0058
41 0,29| 0,29| 0,29 0,2900 0,0000
5| 0,27| 0,27| 0,26 0,2667 0,0058
Final 0,27| 0,26 0,26 0,2633 0,0058
Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs numero de bafios para muestra 3 de IC-4

IC-4 Muestra 3

y =-0.0117x + 0.327

R2=0.821
0.38
0.36
E 0.34 @ Espesor vs Numero de
— 032 bafios
o
g 03 * === Espesor Galvanizado
2 028 \\‘\.
0.26 Espesor Lamina
0.24 T T T T 1
0 2 3 4 5 6
Numero de Bafios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 1 de IC-5
Numero Espesor (mm) . Desviacion
Promedio
de bafios Medidas estandar
Inicial 0,36| 0,37| 0,35 0,3600 0,0100
1| 0,35| 0,34| 0,34 0,3433 0,0057
2| 0,34| 0,33| 0,33 0,3333 0,0057
3| 0,32| 0,32 0,32 0,3200 0,0000
4( 0,31| 0,30| 0,30 0,3033 0,0058
5( 0,29| 0,28 0,29 0,2866 0,0057
Final 0,30| 0,30| 0,29 0,2966 0,0057

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs numero de bafios para muestra 1 de IC-5

IC-5 Muestral

y =-0.0143x + 0.3603

0.37 R?=0.9898
0.35

E \ & Espesor vs Numero de

= 0.33 \ bafios

[]

é 0.31 \\ Espesor Galvanizado
0-29 4 Espesor Lamina
0-27 T T T T 1

0 2 3 4 5 6
Numero de Bafios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 2 de IC-5
Namero Espesor (mm) . Desviacion
Promedio ]
de bafos Medidas estandar
Inicial 0,37 0,37| 0,36 0,3666 0,0057
1| 0,36| 0,35| 0,35 0,3533 0,0057
2( 0,34| 0,33| 0,33 0,3333 0,0057
3( 0,32| 0,32| 0,32 0,3200 0,0000
4( 0,31| 0,31 0,30 0,3066 0,0057
5( 0,29| 0,29| 0,29 0,2900 0,0000
Final 0,30 0,31 0,30 0,3033 0,0057

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs numero de bafios para muestra 2 de IC-5

IC-5 Muestra 2

y =-0.0153x + 0.3667

R%=0.9944
0.38
0.36
E ,
£ 034 \ L 2 Esr:esor vs Numero de
- afios
o]
§_ 0.32 == Espesor Galvanizado
B 0.3
\ Espesor Lamina
0-28 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
Numero de Bafios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 3 de IC-5
Namero Espesor (mm) . Desviacion
Promedio
de bafos Medidas estandar
Inicial 0,37| 0,38| 0,37 0,3733 0,0057
1| 0,36| 0,36| 0,35 0,3566 0,0057
2] 0,34| 0,35| 0,34 0,3433 0,0057
3] 0,32 0,33| 0,32 0,3233 0,0057
41 0,31 0,30| 0,31 0,3066 0,0057
5] 0,29| 0,28]| 0,29 0,2866 0,0057
Final 0,31| 0,30| 0,29 0,3000 0,0100

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs numero de bafios para muestra 3 de IC-5

IC-5 Muestra 3

y =-0.0177x + 0.3763

0.39 R?2=0.9961
0.37
B 0.35 o~ & Espesor vs Numero de
% 0.33 \ bafios
o .
o \ == Espesor Galvanizado
g 031 \
0.29 Espesor Lamina
0-27 T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
Numero de Bafios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 1 de IC-6
Numero Espesor (mm) _ Desviacion
Promedio
de bafios Medidas estandar
Inicial 0,41 0,43| 0,39 0,4100 0,0200
1| 0,40| 0,40| 0,37 0,3900 0,0173
21 0,38| 0,38| 0,35 0,3700 0,0173
3| 0,37| 0,36| 0,35 0,3600 0,0100
4( 0,35| 0,33| 0,33 0,3366 0,0115
5( 0,34| 0,33| 0,33 0,3333 0,0057
Final 0,31| 0,33| 0,31 0,3166 0,0115

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs numero de bafios para muestra 1 de IC-6

IC-6 Muestral

y =-0.0147x + 0.402

0.43 R?=0.9622
0.41
€ 039 & Espesor vs Nimero de
E 0.37 bafios
5 \
ga_ 0.35 == Espesor Galvanizado
4 0.33 * ®
0.31 Espesor Lamina
0-29 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
Numero de Bafios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 2 de IC-6
Namero Espesor (mm) . Desviacion
Promedio ’
de bafios Medidas estandar
Inicial 0,41 0,44, 0,45 0,4333 0,0208
1| 0,37| 0,42| 0,42 0,4033 0,0288
2( 0,37| 0,36| 0,37 0,3667 0,0057
3( 0,35| 0,34| 0,35 0,3466 0,0057
4( 0,33| 0,33| 0,34 0,3333 0,0057
5( 0,31| 0,32| 0,32 0,3166 0,0057
Final 0,29| 0,30| 0,29 0,2933 0,0057

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs numero de bafios para muestra 2 de IC-6

IC-6 Muestra 2 y =-0.0207x + 0.4153
R2=0.9562

0.44

0.42
— 04 *
g 0.38 & Espesor vs Numero de

banos

5 0.36 L2 =
L} Espesor Galvanizado
._.% 0.34 \ p

0.32 &

0.3 Espesor Lamina
0-28 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6

Numero de Bafios

Fuente: elaboracion propia.

Promedio de espesor para Muestra 3 de IC-6

NUumero Espesor (mm) _ Desviacion
de bafos Medidas Promedio Estandar
Inicial 0,48| 0,49| 0,48 0,4833 0,0057
1| 0,36| 0,40| 0,40 0,3866 0,0230
2| 0,34| 0,38| 0,36 0,3600 0,0200
3| 0,33| 0,36| 0,35 0,3466 0,0152
41 0,31| 0,33| 0,33 0,3233 0,0115
5| 0,29| 0,28| 0,29 0,2866 0,0057
Final 0,29| 0,30| 0,30 0,2966 0,0057

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs numero de bafios para muestra 3 de IC-6

IC-6 Muestra 3

y=-0.0237x + 0.4117

R?2=0.9754
0.51
0.48
= 04
E 045 @ Espesor vs Numero de
£ 042

banos

§ 039 ‘\ .
“g’_ 0.36 == Espesor Galvanizado
w

0.33 \\‘\
0.3 Espesor Lamina

0-27 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6

Numero de Bafios

Fuente: elaboracion propia.

Promedio de espesor para muestra 1 de IC-7

Numero Espesor (mm) _ Desviacion
de bafos Medidas Promedio estandar
Inicial 0,36| 0,38| 0,37 0,3700 0,0100
1| 0,35| 0,35| 0,36 0,3533 0,0057
2| 0,33] 0,33| 0,34 0,3333 0,0057
3|1 0,31| 0,31] 0,31 0,3100 0,0000
41 0,30| 0,30| 0,30 0,3000 0,0000
5| 0,29| 0,29| 0,30 0,2933 0,0057
Final 0,31 0,32| 0,31 0,3133 0,0057

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs numero de bafios para muestra 1 de IC-7

IC-7 Muestral y =-0.0153x + 0.364
0.39 R?=0.948
0.37
g 0.35 ® L 2 Ezpri]is;or vs Numero de
ga_ 0.33 \ Espesor Galvanizado
“ 031 ¢ .
\ Espesor Lamina
0.29 : : : : * .
0 1 2 3 4 5 6
Numero de Bafios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 2 de IC-7
NUumero Espesor (mm) _ Desviacion
Promedio
de bafios Medidas estandar
Inicial 0,37| 0,37| 0,36 0,3666 0,0057
1] 0,36| 0,36/ 0,34 0,3533 0,0115
2| 0,35| 0,34| 0,33 0,3400 0,0100
3| 0,32 0,32| 0,32 0,3200 0,0000
4( 0,31| 0,31| 0,31 0,3100 0,0000
5| 0,30| 0,30( 0,30 0,3000 0,0000
Final 0,32| 0,31| 0,31 0,3133 0,0057

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs numero de bafios para muestra 2 de IC-7

IC-7 Muestra 2

y =-0.0137x + 0.3657

0.39 R?=0.9819
0.37
035 7 3 @ Espesor vs Numero de

. \ banos
0.33

. == Espesor Galvanizado
<®
0.31 o
Espesor Lamina

Espesor (mm)

0.29 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
Numero de Baiios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 3 de IC-7
NUumero Espesor (mm) _ Desviacion
Promedio
de bafios Medidas estandar
Inicial 0,34| 0,34| 0,33 0,3366 0,0057
1| 0,33| 0,33| 0,32 0,3266 0,0057
2| 0,32| 0,32| 0,32 0,3200 0,0000
3| 0,31| 0,31| 0,31 0,3100 0,0000
4| 0,30| 0,30| 0,31 0,3033 0,0057
5| 0,29| 0,30| 0,29 0,2933 0,0057
Final 0,32| 0,31| 0,31 0,3133 0,0057

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs numero de bafios para muestra 3 de IC-7

IC-7 Muestra 3

y =-0.0083x + 0.3357

R?=0.9952
0.34
0.33
E .
€ 032 \ L 2 Eseesor vs Numero de
- afios
[]
ga_ 0.31 Espesor Galvanizado
. 0.3
\ Espesor Lamina
0-29 T T T T 1
0 2 3 4 5 6
Numero de Bafios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 1 de IC-8
Numero Espesor (mm) _ Desviacion
Promedio
de bafios Medidas estandar
Inicial 0,36 0,35| 0,37 0,3600 0,0100
1| 0,35 0,34| 0,35 0,3466 0,0057
2| 0,34| 0,33| 0,34 0,3366 0,0057
3| 0,33] 0,32| 0,32 0,3233 0,0057
4( 0,31| 0,30| 0,31 0,3066 0,0057
5( 0,29| 0,30 0,29 0,2933 0,0057
Final 0,30| 0.29| 0,30 0,2966 0,0057

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs niumero de bafios para muestra 1 de IC-8

IC-8 Muestral

y=-0.0137x + 0.3623

0.37 R?=0.9935
0.36
—~ 0.35
g 0.34 '\ & Espesor vs Nimero de
- \ bafios
5 0.33
8 032 e === Espesor Galvanizado
& 031
0.3 \\ Espesor Lamina
0-29 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
Nidmero de Bafios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 2 de IC-8
NUumero Espesor (mm) _ Desviacion
Promedio i
de bafos Medidas estandar
Inicial 0,35 0,36| 0,35 0,3533 0,0057
1] 0,34| 0,35| 0,34 0,3433 0,0057
2( 0,33| 0,34| 0,33 0,3333 0,0057
3| 0,32 0,32| 0,32 0,3200 0,0000
4( 0,31| 0,30| 0,31 0,3066 0,0057
5( 0,29| 0,29| 0,30 0,2933 0,0057
Final 0,30| 0,30| 0,30 0,3000 0,0000

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs numero de bafios para muestra 2 de IC-8

IC-8 Muestra 2

y =-0.0127x + 0.3573

0.36 R?=0.9972

0.35
B 0.34 @& Espesor vs Numero de
£ o33 e ;

bafios
2 0.32 .
g = == Espesor Galvanizado
g 031
0.3 - \ Espesor Lamina

0.29 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
Numero de Bafios
Fuente: elaboracion propia.
Promedio de espesor para muestra 3 de IC-8
NUumero Espesor (mm) _ Desviacion
Promedio
de bafios Medidas estandar
Inicial 0,36| 0,36| 0,35 0,3566 0,0057
1| 0,35| 0,35| 0,34 0,3466 0,0057
2| 0,33]| 0,34| 0,33 0,3333 0,0057
3| 0,32| 0,33| 0,32 0,3233 0,0057
4| 0,31| 0,31| 0,31 0,3100 0,0000
5| 0,30| 0,29| 0,30 0,2966 0,0057
Final 0,31| 0,30| 0,30 0,3033 0,0057

Fuente: elaboracion propia.
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Espesor vs numero de bafios para muestra 3 de IC-8

IC-8 Muestra 3 y =-0.0123x + 0.359
2 _
0.36 R*=0.9978
0.35 \
E 0.34 \ @ Espesor vs Numero de
— 033 \ bafios
o
g:_ 0.32 == Espesor Galvanizado
g 0.31
0.3 ~ Espesor Lamina
0-29 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6

Numero de Bafios

Fuente: elaboracion propia.
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APENDICE D: Diagramas de Schewart

Diagrama de Schewart para Norma ASTM A90-81
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Fuente: elaboracion propia.
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Diagrama de Schewart para Norma ASTM A239-89, espesor Inicial

Desviacion 68%
Norma ASTM A239-89 - Espesor Inicial
0.5
0.45 *
E
E 04
S S
8 0.35 * * o
3 YN 4 $
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0.25 T T T T T T 1
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Fuente: elaboracion propia.

Diagrama de Schewart para Norma ASTM 239-89, primer bafo

Desviacion 68%

01 Norma ASTM A239-89 - Primer Baifo

0.39 *
E 0.37
g 0.35 * o *
033 5 . o S

0.31

0.29 ; ; ; ; ; ; .
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Fuente: elaboracion propia.
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Diagrama de Schewart para Norma ASTM A239-89, segundo bafio
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Diagrama de Schewart para Norma ASTM 239-89, tercer bafio

Fuente: elaboracion propia.
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Diagrama de Schewart para Norma ASTM A239-89, cuarto bafio
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Diagrama de Schewart para Norma ASTM 239-89, quinto bafo
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Diagrama de Schewart para Norma ASTM 239-89, espesor final
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Apéndice E: Imagenes de los ensayos

Equipo para medicién de longitud y corte

Muestras antes del decapado
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Vernier Mitutoyo

Ajuste de cero del Vernier
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Medicion de espesor

Decapado de muestra con acido clorhidrico
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Comparacion de muestras después del decapado

Muestras identificadas
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Toma de datos

Pesaje de muestras
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Lavado de muestras

Muestra antes de los bafios
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Muestra después del segundo bafio

Muestra en su punto final
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Apéndice F: Arbol de problemas

Ausencia de procedimientos que
aseguren la eficiencia en la
planificacion, operacién y control del
Ensayo de Galvanizado bajo las
Normas A90-81 y A239-89.

Ausencia de un registro de costos
de mantenimiento para el equipo.

Ausencia de una metodologia para la
identificacion de aspectos e impactos
en la calidad

Ausencia de un arancel

actualizado.

Falta de documentos para el registro
previo y posterior a la Realizacién

Ausencia de ensayos
validados

del ensayo.
Ausencia de 3
Insuficiencia de recursos capacitacion de los
econémicos miembros
4
Demostrar la calidad de los

ensayos que se realizan en la

Seccion de Quimica Industrial
y v

v Fortalecer las capacidades de los Desarrollar la validacion

Aprovechar los
recursos
econémicos

miembros

correspondiente de los Ensayos

otorgados por el
Centro de
Investigaciones de
Ingenieria de tal
forma que se pueda
mejorar el

Concientizar al personal de la
importancia del cumplimiento
de los requisitos en la
Validacién.

desempefio por una
via econémica

sostenible.

Sugerir y desarrollar la
documentacion requerida para
la implementacion de un
arancel actualizado para el
Ensayo de Galvanizado.

Desarrollar la documentacion
requerida para el presupuesto

de reactivos, equipo y
mantenimiento.
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Desarrollo de procedimientos
que aseguren la eficiencia en la
planificacion, operacion y

control del Ensayo de
Galvanizado bajo las Normas
A90-81 y A239-89.

Desarrollo de una metodologia
para identificar aspectos e
impactos en la calidad.

A

Desarrollo de la

documentacion para el registro |

previo y posterior a la
realizacion del ensayo.
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Apéndice G: Tabla de requisitos académicos
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