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producto o servicio que le confieren su aptitud para

satisfacer unas necesidades expresadas o implicitas.

Conjunto de operaciones que establecen, bajo
condiciones especificas, la relacion entre los valores
y cantidades indicadas por el instrumento o sistema

de medicion, o los valores representados por un

IX



Error aleatorio

Error sisteméatico

Espectrofotometro

Filtracion

Foton

Gel

material de medicion o un material de referencia, y
los valores conocidos correspondientes  al

mesurando.

Tipo de error que provoca que los resultados
individuales difieran uno de otro de manera que caiga
a ambos lados del valor medio y se reduce

mejorando el trabajo experimental.

Tipo de error que provoca que todos los resultados
sean erréneos en el mismo sentido y se corrige con
utilizacion de MRC.

Instrumento que utilizado para medir, en funcion de
la longitud de onda, la relacién entre valores de una
misma magnitud fotométrica relativos a dos haces de
radiaciones y la concentracion quimica que se miden

en una muestra.

Operacion unitaria de separacion de soélidos en
suspensién en un liquido mediante un medio poroso,

gue retiene los sélidos y permite el pasaje del liquido.

Particula portadora de todas las formas de radiacién

electromagnética.

Sistema coloidal donde la fase continua es sélida, y

la dispersa es liquida.



Humedad relativa

Incertidumbre

Intercomparacion

MRC

Muestreo

Humedad que contiene una masa de aire, en relacion
con la méaxima humedad absoluta que podria admitir
sin producirse condensacion, conservando las
mismas condiciones de temperatura y presion

atmosférica.

Parametro, asociado al resultado de una medicion,
gue caracteriza la dispersiéon de los valores que

podrian ser atribuidos al mensurando.

Evaluacion mediante mediciones o ensayos sobre el
mismo item o items similares por dos o mas
laboratorios, de acuerdo con  condiciones
predeterminadas.

Material de referencia acompafiado de un certificado,
del cual uno o mas valores propios son certificados
por un procedimiento que establece la trazabilidad
para una realizacién exacta de la unidad en la que
estan expresados los valores de la propiedad y para
los cuales cada valor certificado esta acompafiado
por una incertidumbre para un nivel de confianza

establecido.
Obtencién de una muestra representativa del objeto

de evaluacion de la conformidad, de acuerdo con un

procedimiento.
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Repetibilidad

Reproducibilidad

Requisito

Trazabilidad

Validacion

Precision de un método analitico, expresado como la
concordancia entre determinaciones independientes
realizadas bajo las mismas condiciones (analista,

tiempo, aparato, reactivos, laboratorio, entre otros).

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

diferentes condiciones de medicion.

Necesidad o expectativa establecida, generalmente

implicita u obligatoria.

Propiedad del resultado de una medida o del valor de
un estandar donde éste pueda estar relacionado con
referencias especificadas, usualmente estandares
nacionales o internacionales, a través de una cadena
continua de comparaciones todas con incertidumbres

especificadas.
Confirmacién 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 presente trabajo de investigacion, exhibe la evaluacion obtenida de
requisitos técnicos de la Norma COGUANOR NTG/ISO/IEC 17 025, que se
implementaré para la realizacion del ensayo estandar de reactividad potencial,
con base en la Norma ASTM C 289-07, en el Laboratorio de Andlisis

Fisicoquimicos (LAFIQ/QI) del Centro de Investigaciones de Ingenieria (Cll).

Para ello se procedi6 a ponderar el cumplimiento de cada requisito técnico
del ensayo de reactividad potencial, a través de la documentacion existente en
LAFIQ/QI, correspondiente a la determinacion de silice disuelta por método

fotométrico y reduccion de alcalinidad por método volumétrico.

A su vez se implementd el procedimiento del fraccionamiento para el
muestreo interno de agregados con base en la Norma ASTM C 702-03 y se

evaluo el cumplimiento de requisitos técnicos del mismo.

Posteriormente se categorizaron 3 tipos de agregados, a través de un
estudio colaborativo entre 3 analistas de LAFIQ/QI para cuantificar los
pardmetros de desempefio del método fotométrico y del método volumétrico,
resultando adecuados para el uso previsto de la reactividad potencial en la

categorizacion de agregados en base al método quimico.

Al completar la evaluacién, se logré establecer la incertidumbre expandida
de los resultados obtenidos del estudio colaborativo, de forma que se
establecieron 3 patrones de agregados como material de referencia para
evaluaciones posteriores del Laboratorio de Analisis Fisicoquimicos (LAFIQ/QI).
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OBJETIVOS

General

Evaluar el cumplimiento de los requisitos técnicos de la Norma
COGUANOR NTG/ISO/IEC 17 025, para la realizacion del ensayo de
reactividad potencial, bajo la Norma ASTM C 289-07, que se implementara en
el Laboratorio de Analisis Fisicoquimicos (LAFIQ/QI) de la seccion de Quimica

Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria (Cll).

Especificos

1. Evaluar el cumplimiento de los requisitos técnicos para el inciso 8.3 de
la Norma ASTM C 289-07, para la determinacion de silice disuelta.

2. Evaluar el cumplimiento de los requisitos técnicos para al inciso 8.4 de
la Norma ASTM C 289-07, para la determinacién de reduccion de

alcalinidad.

3. Implementar y evaluar el cumplimiento de los requisitos técnicos del
inciso 10 de la Norma ASTM C 702-03, para la técnica de

fraccionamiento para el muestreo interno de agregados.

4 . Determinar la incertidumbre expandida de los resultados de silice
disuelta y reduccion de alcalinidad para caracterizar la dispersion de los
datos en base a un factor de cobertura correspondiente a un nivel de

confianza del 95 por ciento.
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5. Determinar los parametros de desempefio de los métodos analiticos
para cuantificar su funcionamiento y adecuacion en el Laboratorio de
Andlisis Fisicoquimicos (LAFIQ/QI).

HIPOTESIS
Nula (Ho)

El estudio colaborativo entre los analistas del Laboratorio de Analisis
Fisicoquimicos (LAFIQ/QI) para la determinacion de la reactividad potencial en
base a las Normas ASTM C 702-03 y ASTM C 289-07, no presentara
diferencias significativas.

Alternativa (H,)

El estudio colaborativo entre los analistas del Laboratorio de Analisis

Fisicoquimicos (LAFIQ/QI) para la determinacion de la reactividad potencial en

base a las Normas ASTM C 702-03 y ASTM C 289-07, presentara diferencias

significativas.
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INTRODUCCION

Conforme a los lineamientos de calidad y requisitos para la construccion,
es importante la determinacion de las caracteristicas del agregado como
material de construccion, lo cual se evidencia en el marco conceptual, pues se
considera que el agregado constituye el mayor porcentaje en volumen del

concreto.

En funcién de lo mencionado con anterioridad en el Laboratorio de Analisis
Fisicoquimicos (LAFIQ/QI) del Centro de Investigaciones de Ingenieria (Cll), se
lleva a cabo el ensayo de reactividad potencial por medio del método quimico,
siendo uno de los métodos existentes para determinar la reactividad potencial

alcali-silice de agregados.

La calidad técnica y la confiabilidad del laboratorio para la realizacion del
ensayo de reactividad potencial por el método quimico, ASTM C 289-07:
Método de ensayo estandar para reactividad potencial alcali-silice de agregados
(método quimico), se puede demostrar a través de la acreditacion de dicho

ensayo, como se menciona en el marco teorico.

Es por ello que LAFIQ/QI se interesa en estandarizar sus procedimientos
orientados al cumplimiento de los requisitos técnicos de la Norma COGUANOR
NTG/ISO/IEC 17 025: Requisitos generales para la competencia de los
laboratorios de ensayo y de calibracion, de forma que llegue a obtener la
confirmacién del correcto desempefio del laboratorio en la realizacion del

ensayo de reactividad potencial, para asi validar el ensayo y luego acreditarlo.
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En el marco metodolégico, se describen las variables involucradas, los
recursos necesarios, las técnicas y procedimientos utilizados que permitieron

alcanzar los objetivos planteados.

En la seccién de resultados e interpretacion de resultados, se presenta y
se analiza el grado de cumplimiento de la evaluacion de requisitos técnicos, la
clasificacion de agregados obtenida del estudio colaborativo con su respectiva
incertidumbre expandida y los parametros de desempefio del método

fotométrico y volumeétrico.

La seccion de interpretacion de resultados culmina haciendo énfasis en la
necesidad de inversion en la calibracion de equipos de medicién para poder
eliminar la presencia de errores sistematicos, por lo que se rechaza la hipétesis

nula planteada.

En las conclusiones, se indica el cumplimiento parcial de los requisitos
técnicos, los valores de referencia de los parametros de silice disuelta y
reduccion de alcalinidad para cada tipo de agregado con su respectiva
incertidumbre expandida y factor de cobertura, la especificacion de qué
pardmetros de desempefio se determinaron para los métodos fotométrico y

volumétrico y el analista con la mejor repetibilidad.

Las recomendaciones hacen mencién al desarrollo de acciones a tomar,
tales como calibraciones, capacitaciones y planes preventivos, para lograr el
completo cumplimiento de requisitos técnicos de los aspectos que resultaron de

la evaluacion propuesta del presente trabajo de investigacion.
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1. MARCO CONCEPTUAL

1.1. Antecedentes

La utilizacion del ensayo de reactividad potencial, complementaria a otros
ensayos aplicados a agregados, se puede evidenciar en la mencion de los

siguientes trabajos de graduacion:

o El trabajo de graduacién de Francisco Javier Ecuté Bantes, perteneciente
a la carrera de Ingenieria Civil de la Facultad de Ingenieria de la
Universidad de San Carlos de Guatemala, realizado en el 2003, bajo el
titulo: Evaluacion y variabilidad de las propiedades de los agregados de
dos plantas, una en Escuintla y la otra en Tecun Uman, aplica diversos

ensayos, en base a normas ASTM.

Para proporcionar los resultados obtenidos del estudio de los agregados
de las 2 plantas, se llevaron a cabo los ensayos: densidad relativa y
absorcion en agregados (ASTM C 127, C 128), obtencion de materiales
gue pasan la malla n,. 200 en agregados minerales por medio de lavado
(ASTM C 117), analisis granulométricos finos y gruesos (ASTM C 136),
masa unitaria de agregados (ASTM C 29), estabilidad de agregados en
solucion de sulfato de sodio (ASTM C 88), resistencia a la abrasion de
agregado grueso de tamafio pequefio por medio de la maquina de los
Angeles (ASTM C 131), ensayo de reactividad potencial de agregados
(método quimico) (ASTM C 289).



En las conclusiones, el estudio realizado permiti6 catalogar a los
agregados de la planta de Escuintla como inocuos. A su vez, se
recomienda utilizar el ensayo de barras para mortero ASTM C 1260 o

ASTM C 227, para poder confirmar la reactividad o inocuidad del material.

El trabajo de graduacion de Evelyn Elizabeth Ortiz de Leon, perteneciente
a la carrera de Ingenieria Civil de la Facultad de Ingenieria de la
Universidad de San Carlos de Guatemala, realizado en el 2004, bajo el
titulo: Calidad de agregados producidos en Guatemala, describe la
importancia de evaluar la composicion mineralégica, los ensayos de
propiedades fisicas y mecénicas de los agregados provenientes de 5
plantas trituradoras del pais; de forma que se controle la calidad de los
mismos en el lugar de produccion y en los laboratorios de concreto antes
de su uso, debido a la importancia en el empleo de los agregados en la

construccion.

El trabajo de graduacion de Ludwyg Cristobal Estuardo Herrera Villatoro,
perteneciente a la carrera de Ingenieria Civil de la Facultad de Ingenieria
de la Universidad de San Carlos de Guatemala, realizado en el 2005, bajo
el titulo: Caracterizacion e investigacion geoldgica de los materiales
utilizados en la construccion civil en Guatemala, describe de forma
detallada los distintos ambientes geolégicos disponibles para la

construccion en el pais.

Se presentan los factores involucrados especificamente con los
agregados, el cemento y el concreto. Se da una breve descripcion del
grado al cual es tolerable la interaccion agregado — cemento, de forma
gue provea una adherencia que aumente la resistencia del concreto.

Dichas interacciones se describen con la presencia de alcali en los fluidos



residuales; es decir, que se forman durante la reaccién de asentamiento
del cemento, que libera iones de sodio, potasio e hidroxilo en una

solucién acuosa.

Describe la reaccion élcali — silice, la cual consta en la interaccion entre
los fluidos acuosos y la silice de las particulas de los agregados, que
también pudo haber sido provisto por la pasta. La reaccion ocurre cuando
la silice se encuentra en forma microcristalina de tridimita y cristobalita o
es amorfa; el cuarzo enteramente cristalino casi no se ve afectado. La
expansion es mayor y mas rapida con el épalo, pero es vista de un grado
menor en la roca carbonatada silificada, en horteno y en roca parda
terrosa o arcillosa gris. También ha sido observado en donde el cuarzo
criptocristalino es un mineral accesorio en algunas andesitas y granitos.
La reactividad del silice puede ser aprobada haciendo pequefios discos
de agregados deportados en el cemento, que luego son inmersos en una
solucion altamente alcalina; la gel de silice formada por la reaccion,

puede ser vista en la superficie después de algunos dias.

Existe evidencia en el interés por implementar un sistema de gestién para
la acreditacion del ensayo, como se menciona en el trabajo de
investigacion de Sonia Pamela Gémez Bosarreyes, perteneciente a la
carrera de Ingenieria Industrial de la Facultad de Ingenieria de la
Universidad de San Carlos de Guatemala, realizado en el 2011, bajo el
titulo: Modelo administrativo para el cumplimiento de los requisitos de
gestion de calidad ISO 17 025 en el ensayo de reactividad potencial de la

Seccion de Quimica Industrial.

El trabajo hace la descripcion de los diversos procedimientos para el

cumplimiento de los requisitos de gestion, tales como formatos, politicas,



contratos y registros, para la implementacion del sistema de calidad
correspondiente al ensayo de reactividad potencial.

o La importancia de evaluar el correcto desempefio del laboratorio para
realizar ensayos, se puede evidenciar en el trabajo de graduacion de
Edwin Roberto Cancinos Castillo, perteneciente a la carrera de Ingenieria
Quimica de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de
Guatemala, realizado en el 2012, el cual se titula: Evaluacién de
implementacion para la validacion técnica de los ensayos de galvanizado
bajo las Normas ASTM A 90-81 y ASTM A 239-89, que se realizan en el
Laboratorio de Andlisis Fisicoquimicos de la seccion de Quimica Industrial
del Centro de Investigaciones de Ingenieria.

Se establecen las pautas para validar los ensayos de galvanizado bajo
las normas de andlisis ASTM A 90-81: Método de ensayo estandar para
el peso del revestimiento de cinc-recubierto (galvanizado), para articulos
de hierro o acero y ASTM A 239-89: 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).

Por su parte, en el presente trabajo se presenta la evaluacién del
cumplimiento de los requisitos técnicos de la Norma COGUANOR NTG/ISO/IEC
17 025, que se implementara para la realizacion del ensayo de reactividad
potencial de agregados, bajo la Norma ASTM C 289-07, de forma que se
respalde el uso adecuado del laboratorio en la elaboracion de dicha

metodologia para su validacién en LAFIQ/QI.



1.2. Justificacion

La utilizacidon de materiales de construcciéon en Guatemala, es de amplio
uso en la infraestructura del pais. La evaluacion de los parametros que
conforman la matriz del concreto, especificamente los agregados, es
importancia de estudio, debido a que incide en la durabilidad y desempefio

fisicoquimico del mismo.

En el Laboratorio de Analisis Fisicoquimicos (LAFIQ/QI), se realiza el

ensayo de reactividad potencial a los agregados.

La metodologia del ensayo que se utiliza, en base a la Norma ASTM C
289-07: Método de ensayo estandar para reactividad potencial alcali-silice de

agregados (método quimico), consta de 2 etapas:

o Determinacion de silice disuelta, por medio de método fotométrico.

o Reduccién en la alcalinidad, por medio de método volumétrico.

A su vez se propone la metodologia del muestreo interno de agregados,
previo a la realizacion del ensayo, con base en la Norma ASTM C 702-03:

Practica para reducir muestras de agregado al tamafio de ensayo.

De enero de 2005 a octubre de 2012, se tuvo una demanda del ensayo de
reactividad potencial de 54,51 por ciento del total de ensayos, siendo el 67,18

por ciento de estos, ensayos cobrables.

Segun el arancel del Centro de Investigaciones de Ingenieria (Cll), el
ensayo de reactividad potencial de agregados para 6rdenes cobrables tiene un

costo de Q 645,00, lo cual representa tanto un ingreso significativo como un



compromiso técnico, para LAFIQ/QI y por ende para el Cll de la Universidad de
San Carlos de Guatemala.

En Guatemala, la acreditacion de laboratorios de ensayo y de calibracion,
la realiza la Oficina Guatemalteca de Acreditacion (OGA), de acuerdo con la
Norma COGUANOR NTG/ISO/IEC 17 025: 2 001, tras superar una auditoria.
Para ello el laboratorio debe formarse y/o asesorarse en materia de calidad a 2

niveles: calidad de gestién y calidad técnica.

La acreditacion de un ensayo, se busca con el fin de garantizar
formalmente la competencia técnica del laboratorio, de forma que se aumente la
confianza por parte de los clientes y dar validez de sus resultados. Ademas de
mejorar la imagen del laboratorio delante de los interesados, y de optimizar la
gestién del trabajo, generando asi un beneficio econdémico.

Para poder acreditar un ensayo de laboratorio, es necesario validar la
metodologia y para lograrlo se debe realizar una evaluacion del mismo, de
forma que se respalde el correcto desempeiio del laboratorio para llevar a cabo

el ensayo.

Dado que el Laboratorio de Analisis Fisicoquimicos (LAFIQ/QI) se
encuentra en la blusqueda de acreditacién del ensayo de reactividad potencial
por medio del método quimico, la evaluacion del mismo es esencial para
respaldar la validacion del ensayo y asi favorecer al cumplimiento de la calidad
técnica y dar conformidad con los requisitos requeridos por las normas ASTM y
COGUANOR que corresponden a dicho ensayo.



1.3. Determinacion del problema

Para iniciar la realizacion del presente trabajo de investigacion, se plante6
una evaluacion para uno de los ensayos que se realiza con mayor frecuencia en

el Laboratorio de Analisis Fisicoquimicos (LAFIQ/QI).

1.3.1. Definiciéon

¢ Qué implicaciones tendra la evaluacion del cumplimiento de requisitos
técnicos de la Norma COGUANOR NTG/ISO/IEC 17 025, que se implementara
en el Laboratorio de Andlisis Fisicoquimicos (LAFIQ/QI) de la Seccion de
Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria (Cll), para la
realizacion del ensayo de reactividad potencial en base a la Norma ASTM C
289-07?

1.3.2. Alcances y limites del problema

A continuacién se especifica la delimitaciéon del alcance que tuvo la
evaluacion planteada para la realizacion del presente trabajo de investigacion,

de forma que se clarifique qué parametros se consideraron para el estudio.

1.3.2.1. Alcances

Se propone evaluar el cumplimiento de los requisitos técnicos para la
realizacion del ensayo de reactividad potencial, por medio de titulaciéon con HCI
para determinar la reduccion de alcalinidad y por medio de método fotométrico,
para la determinacién de silice disuelta. Ademas se propondra la practica del
fraccionamiento para el muestreo interno para preparacion de las muestras de

agregados.



Se verificardn los siguientes parametros de calidad: precision, limite de

deteccion, limite de cuantificacion, sensibilidad e intervalo lineal.

1.3.2.2. Limites

Las principales limitaciones con las que se cuenta, son los recursos
materiales adecuados, que incluye tanto la adquisicion de cristaleria clase A,
reactivos con trazabilidad e instrumentos calibrados; la disponibilidad del

espacio y tiempo en el laboratorio.

Respecto a los recursos materiales, se utilizardn los existentes y se
realizara la respectiva verificacion, mantenimiento y adecuado almacenamiento

de los mismos.

En cuanto a la disponibilidad del espacio y tiempo en el laboratorio, se
coordinara con los demas técnicos analistas; de forma que no se interrumpan

las actividades que requieran el uso del mismo.



2. MARCO TEORICO

2.1. Concreto

El concreto (hormigdn), es basicamente una mezcla de 2 componentes:
agregados y pasta. La pasta, compuesta de cemento Portland y agua, une a los
agregados, normalmente arena y grava (piedra triturada), creando una masa
similar a una roca. Esto ocurre por el endurecimiento de la pasta en

consecuencia de la reaccion quimica del cemento con el agua.

Generalmente los agregados (aridos), se dividen en 2 grupos: finos y
gruesos. Los agregados finos pueden ser: arena natural o artificial
(manufacturadas) con particulas de hasta 9,5 milimetros (3 pulgada);
agregados gruesos, son las particulas retenidas en la malla 1,18 milimetros
(tamiz n,. 16) y pueden llegar hasta 150 milimetros (6 pulgadas). El tamafio
méaximo del agregado grueso, comunmente empleado es 19 6 25 milimetros (%
0 1 pulgada). Un agregado de tamafio intermedio, cerca de 9,5 milimetros (%
pulgada) es, algunas veces, adicionado para mejorar la granulometria general

del agregado.

La pasta se compone de materiales cementantes, agua y aire atrapado o
aire incluido (intencionalmente incorporado), como se observa en la figura 1. La
pasta constituye aproximadamente del 25 hasta 40 por ciento del volumen total
del concreto. La siguiente figura muestra que el volumen absoluto del cemento,
esta normalmente entre 7 y 15 por ciento y el volumen del agua esta entre 14 y
21 por ciento. El contenido de aire atrapado varia del 4 hasta el 8 por ciento del

volumen.



Figura 1. Variacién de las proporciones usadas en el concreto, en

volumen absoluto

Cemento Agua Aire Agreg.Fino Agreg. Grueso

15% 18% 8% 28% 31%
Mezcla 1 :_E_:_-_?:_-
----- Concreto
7% 14% 4% 2:5% 51% i‘:“::'l‘u?éf:
Mezcla 2
Mezcla 3
Concreto
7% 16% 1%  25% 51% ertlrrn
Mezcla 4 ;—_:—-:—_: :

Fuente: KOSMATKA, Steven. Disefio y control de mezclas de concreto. p. 1.

Las barras 1 y 3 representan mezclas ricas con agregados de tamafio
pequefio. Las barras 2 y 4 representan mezclas pobres con agregados gruesos

grandes.

Como los agregados constituyen aproximadamente del 60 al 75 por ciento
del volumen total del concreto, su seleccién es muy importante. Los agregados
deben componerse de particulas con resistencia mecanica adecuada y con
resistencia a las condiciones de exposicion, y no deben contener materiales que
puedan causar deterioro del concreto. La granulometria continua de tamafios de
particulas, es deseable para el uso eficiente de la pasta.

La calidad del concreto depende de la calidad de la pasta y del agregado y

de la union entre los 2. En un concreto adecuadamente disefiado, cada y toda
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particula de agregado es completamente cubierta por la pasta y todos los
espacios entre las particulas de agregados se llenan totalmente con pasta.

La definicion del concreto como una mezcla de cemento hidraulico,
agregados y agua, no incluye un cuarto componente: los aditivos, que casi

siempre se utilizan en la practica moderna.

2.1.1. Intemperizacion

El buen concreto es un material relativamente durable en una amplia
variedad de exposiciones. Sin embargo, por lo comun, las condiciones de
intemperizacion pueden tener efectos dafinos y causar la desintegracion del

mal concreto.

Los efectos de la intemperizacién, se deben a la accién disruptiva de la
congelacion y el deshielo, a la humidificacion y el secado alternados, a la
actividad quimica indeseable y a variaciones en la temperatura en la masa del
concreto. Se han propuesto y aplicado muchas pruebas de laboratorio para
determinar la durabilidad del concreto en varios tipos de condiciones de
exposicion, pero la correlacion entre las pruebas de laboratorio y los registros

del servicio en el campo es dificil, si no imposible.

Los factores principales que pueden influir sobre la durabilidad del
concreto, incluyen las propiedades fisicas del concreto endurecido, los
materiales componentes de los cuales se fabrico el concreto, los métodos de
fabricacion y construccion aplicados y la naturaleza de las influencias de

deterioro.
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La evaluacion de la durabilidad del concreto, puede comprender también
un estudio de las propiedades elésticas, plasticas y térmicas de los

componentes y de las incompatibilidades posibles.

2.1.2. Resistencia quimica

La resistencia del concreto a los procesos de deterioro desatados por las
reacciones quimicas, incluye generalmente pero no necesariamente,
interacciones quimicas entre agentes agresivos presentes en el ambiente

externo y los constituyentes de la pasta de cemento.

Entre las excepciones se encuentran las reacciones alcali — agregados,
que ocurren entre los alcalis en la pasta de cemento y ciertos materiales
reactivos cuando estan presentes en el agregado; hidratacion retrasada del
CaO y MgO cristalinos, si estan presentes en cantidades excesivas en el
cemento Portland y corrosién electroquimica del acero embebido en el

concreto.

2.2. Cemento

Es un material finamente pulverizado, que no es en si mismo
conglomerante, sino que desarrolla la propiedad conglomerante como resultado
de la hidratacién (es decir, por las reacciones quimicas entre los minerales del
cemento y el agua). Un cemento es llamado hidraulico cuando los productos de

la hidratacion son estables en el medio acuoso.

El cemento hidraulico mas comunmente usado para hacer concreto, es el

cemento Portland, que consiste principalmente de silicatos de calcio hidraulico.
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Los hidratos de silicato de calcio que se forman con la hidratacion del
cemento Portland, son los responsables principales de sus caracteristicas

adherentes y son estables en un medio acuoso.

2.2.1. Cemento Portland

En la Norma ASTM 150, se define al cemento Portland (figura 2) como un
cemento hidraulico producido al pulverizar clinkers, que consisten
esencialmente en silicatos de calcio hidraulico, generalmente que contienen una

0 mas de las formas de sulfato de calcio como una adicién en la intermolienda.
Los clinkers son nédulos de 5 a 25 milimetros de diametro de un material
sinterizado producido cuando una mezcla de materiales de una composicion

predeterminada es calcinada a altas temperaturas.

Figura 2. Aspecto fisico del cemento Portland

Fuente: MEHTA, Kumar. Concreto. Estructura, propiedades y materiales. p. 3.
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2.2.2. Tipos de cemento Portland

El cemento Portland no se puede expresar por medio de una formula
guimica, ya que es una mezcla compleja de 4 compuestos principales, como se

muestra en la tabla siguiente, y varios compuestos secundarios.

En la tabla I, se presenta un resumen de las caracteristicas importantes de
los compuestos principales del cemento Portland. A partir del conocimiento de
las velocidades relativas de reactividad y de los productos de hidratacion de los
compuestos individuales, es posible disefiar cementos con caracteristicas
especiales; tales como alta resistencia inicial, bajo calor de hidratacion, alta
resistencia a los sulfatos y calor moderado de hidratacibn o resistencia
moderada a los sulfatos. En tal forma, la ASTM C 150: Standard Specification
for Portland Cement, cubre los siguientes 8 tipos de cemento Portland:

o Tipo I: para usarse cuando las propiedades especiales especificadas para
cualquier tipo no son requeridas. No se imponen limites en ninguno de los

4 compuestos principales.

o Tipo IA: cemento Tipo | con aire incluido, en donde se desea la inclusion

de aire (por ejemplo, para elaborar concreto resistente al congelamiento).

o Tipo Il: para uso general, mas especificamente cuando se desea
resistencia moderada a los sulfatos o un calor moderado de hidratacion.
Puesto que el C3A y el C3S producen altos calores de hidratacion, la
especificacion limita el contenido de C3A del cemento a un maximo de 8
por ciento y tiene un limite opcional de un maximo de 58 por ciento en la

suma de C3S y C3A (este limite se aplica cuando se requiere un calor
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moderado de hidratacion y los datos de pruebas para el calor de
hidratacion no estan disponibles).

Tipo IIA: cemento Tipo Il con aire incluido, cuando se desea la inclusion

de aire.

Tipo lll: para usarse cuando se desea una alta resistencia inicial. Para
asegurar que la alta resistencia no se debe principalmente a los
productos de hidratacion de C3A, la especificacion limita el contenido de
C3A del cemento a un maximo del 15 por ciento. Generalmente la alta
resistencia inicial del cemento Portland del Tipo Ill, se debe en parte a la
superficie especifica mas alta, de aproximadamente 500 metros
cuadrados por kilogramo Blaine, en lugar de 330 a 400 metros cuadrados

por kilogramo del cemento Portland Tipo I.

Tipo llIA: cemento Tipo Ill con aire incluido, cuando se desea la inclusion
de aire.

Tipo IV: para usarse cuando se desea un bajo calor de hidratacion,
puesto que el C3S y el C3A producen alto calor de hidratacion, pero el C,S
produce mucho menos calor, la especificacion fija limites maximos de 35
y 7 por ciento de C3S y C3A, respectivamente y requiere también un

minimo del 40 por ciento de C,S del cemento.
Tipo V: para usarse cuando se desea una alta resistencia a los sulfatos.

La especificacion fija un limite maximo de 5 por ciento de C3A, que se

aplica cuando las pruebas de expansion por sulfato no se requieren.
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Tabla I. Compuestos principales del cemento Portland y sus
caracteristicas
Composicion . .
aprOXimada 3Ca0.SiO, B 2C30.S|02 3C3.0A|203 4C3.0.A|203.F6203
Férmula
abreviada CsS BC.S CaA C.AF
Nombre comun Alita Belita - Fase ferrita, Fss
Principales MgO, Al;Os3, MgO, Al,O3, SiO,, MgO, .
impurezas Fe,O4 Fe,O4 alcalis Si0z, MgO
Forma cr|§tallna Monoclinica Monoclinica Cut,)lca,' Ortorrdmbica
comdin ortorrémbica
Proporciones de los compuestos presentes (%
Variacion 35-65 10 - 40 0-15 5-15
Promedio en el
cemento 50 25 8 8
ordinario
Velocidad de
reaccion con el Media Lenta Réapida Media
agua
Contribucién a la resistencia
Edad temprana Buena Pobre Buena Buena
Ultima Buena Excelente Media Media
_Calor de Medio Bajo Alto Medio
hidratacion
Tipico (cal/g) 120 60 320 100

Fuente: KUMAR, Mehta. Concreto. Estructura, propiedades y materiales. p. 146.

2.3. Rocas

Cada roca de interés, ya sea que se encuentre en la forma de grano de
arena, guijarro, pedrusco o fragmento de lecho rocoso triturado, en general
consta de un grupo identificable de minerales. De este modo, los minerales
constituyen los bloques elementales, a partir de los cuales se forman las rocas y
cada uno tiene una formula quimica definida, una estructura cristalina especifica

y una estructura molecular caracteristica.
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Asi, el cuarzo mineral (SiOy), predomina como componente de rocas como
la arenisca y la cuarzita. Por otra parte, el SiO, se puede combinar
guimicamente con compuestos de Al, K, Na, Ca o Mg, de tal manera como para

proporcionar una serie de minerales muy complicados.

2.3.1. Tipos

En la tabla Il, se da una clasificacion general de las rocas con relacion a
su origen: igneas, sedimentarias o0 metamorficas. Las rocas igneas se forman a
partir de material fundido; si el enfriamiento fue lento, los granos del mineral son
relativamente grandes y las rocas se clasifican como intrusivas vy, si el
enfriamiento fue rapido, los granos son pequefos y las rocas de grano fino se

clasifican como extrusivas.

Dos rocas que tengan el mismo origen igneo, como el granito y la riolita,
pueden tener idéntica composicién mineral, pero sus nombres y propiedades de
ingenieria, pueden ser bastante diferentes, dependiendo del tamafio del grano.
Como el nombre lo implica, las rocas sedimentarias se forman a partir de

sedimentos depositados en el agua o por el viento.

Las piedras calizas y las dolomitas, que se emplean con tanta frecuencia
como agregados del concreto, son de origen sedimentario y contienen en forma
predominante el mineral calcita (CaCQO3), en el caso de la piedra caliza, o el
mineral dolomita (54 por ciento de CaCOg3, 46 por ciento de MgCO3), en el caso

de la roca dolomita.

Como en el caso de tantos tipos de rocas, la calcita y la dolomita pueden
encontrarse entremezcladas en la misma roca, lo que conduce a la designacion

de piedra caliza dolomitica o dolomita calcitica. Las rocas sedimentarias que
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contienen silice, en particular la arcilla esquistosa y la chert, merecen una

consideracion cuidadosa, antes de ser usadas como agregado del concreto.

Tabla Il. Clasificacion general de laroca

Clase Tipo Familia

Granito
Sienita
Diorita
Intrusivas (de grano grueso) Gabro
Peridotita
Piroxenita
Hornablendita
igneas Obsidiana
Piedra pémez
Tufa
. . Riolita
Extrusivas (de grano fino) Traquita
Andesita
Basalto
Diabasa
. Piedra caliza
Calcéareas -
Dolomita
Arcilla esquistosa
Arenisca
Siliceas Chert
Conglomerado
Brecha
Gneis
. Esquisto
Foliadas Anfibolita
Pizarra
Cuarzita
No foliadas Marmol

Serpentinita

Sedimentarias

Metamorficas

Fuente: WADDELL, Joseph. Manual de la construccion con concreto. p. 2,6.

El calor o la presion prolongados, o ambos durante eras geologicas,

pueden haber alterado un tipo de roca, transformandola en otro tipo, lo que da
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lugar a la clase metamorfica. Esta alteracién puede resultar benéfica, como la

transformacioén de la arenisca en la cuarzita, mas dura y mas tenaz.

2.4. Agregados

El término agregado es genérico y comprende cantos, guijarros, gravas,
piedras trituradas, escoria de altos hornos enfriada con aire, arenas naturales y
fabricadas y agregados livianos naturales y fabricados. Pueden clasificarse de

acuerdo con sus respectivos tamanos.

2.4.1. Clasificacion y nomenclatura

Las clasificaciones de los agregados de acuerdo con la dimensién de las
particulas, densidad de la masa o fuente, han dado lugar a una nomenclatura
especial que debera ser entendida claramente. Por ejemplo, el término
agregado grueso se utiliza para describir particulas mayores de 4,75 milimetros
(retenidas en una malla n..4), y el término agregado fino, se utiliza para las
particulas menores de 4,75 milimetros; generalmente los agregados finos
contienen particulas dentro del rango de 75 micrometros (malla n,. 200) a 4,75
milimetros y los agregados gruesos de 4,75, a aproximadamente 50 milimetros,
con excepcion del concreto masivo, el que puede contener agregado grueso de
hasta 150 milimetros.

Los agregados fino y grueso, ocupan cerca del 60 al 75 por ciento del
volumen del concreto (70 a 85 por ciento de la masa) e influyen fuertemente en
las propiedades; tanto en estado fresco como endurecido, en las proporciones

de la mezcla y en la economia del concreto.
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En su mayor parte, los agregados para concreto estan compuestos por
arena, grava y roca triturada, derivadas de fuentes naturales y son por lo tanto
llamados agregados minerales naturales. Por otra parte, los materiales
procesados térmicamente como la arcilla y la pizarra expandidas, que se
utilizan para producir concreto de peso ligero, son llamados agregados
sintéticos. Los agregados hechos de subproductos industriales, por ejemplo de
escoria de alto horno y de ceniza volante, también pertenecen a esta categoria.
Los desperdicios municipales y el concreto reciclado de edificios demolidos y de

pavimentos, también se han investigado para utilizarlos como agregados.

2.4.2. Agregados de peso normal

Estos, tipicamente, tienen gravedades especificas entre 2,0 y 3,0. Con

frecuencia se diferencian por su tamafio en la siguiente forma:

Tabla lll. Clasificacion de agregados de peso normal
Nombre Tamafio
Cantos Mayores de 6 pulgadas
Guijarros 3 a 6 pulgadas
Agregados gruesos 3 pulgadas a tamiz n,. 4
Agregados finos Tamiz ny. 4 ang. 200
Rellenador o llenante Mineral que pasa por el tamiz n,. 200

Fuente: WADELL, Joseph. Manual de la construccién con concreto. p. 2,6.

Se utilizan en la mayor parte de las construcciones de hormigon, el peso
normal de agregados se obtiene por desagiie escarbado de los lechos de rios o

minerias y por trituracion del material formador. El hormigbn a base de
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agregados gruesos Yy finos de peso normal, por lo general pesa alrededor de
144 libras por pie cubico.

No se acostumbra usar los cantos y guijarros en su tamafo natural, sino
que hay que triturarlos para convertirlos en agregados de varios tamafios, en
arena fabricada y en rellenador inorganico. Las gravas y las arenas naturales se
producen por la accion del agua y de los elementos sobre depositos fluviales o
glaciales. Estos materiales tienen superficies redondas y lisas, y distribuciones
de tamafios de particulas que requieren procesamiento minimo; su suministro

puede ser en tamafos de agregados gruesos o finos.

Los agregados finos, son aquellos cuyo material pasa en un 100 por ciento
el tamiz de % de pulgada. Los gruesos son aquellos en que la mayor parte de

su material es retenido por el tamiz n,. 4.

Los agregados conforman el mayor volumen porcentual del hormigon de
cemento Portland, los morteros o el hormigén asféltico. En una mezcla de
hormigén de cemento Portland, los agregados finos y gruesos ocupan entre 60
y 75 por ciento del volumen total de la mezcla; mientras que en el hormigén
asféltico, los agregados representan entre el 75 y 85 por ciento del volumen de

la misma. Como consecuencia, los agregados no son materiales inertes.

Las propiedades individuales de los agregados, tienen efectos
demostrables sobre la vida util y durabilidad del sistema material, en el cual se
utilizan como en el hormigon de cemento Portland, el hormigon asféltico, el

mortero o base de agregado.

La aceptabilidad de un agregado fino o grueso para su utilizacion en

hormigbn o mortero, se mide por muchas propiedades como gradacion,
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cantidad de material fino que pasa el tamiz n,. 200, dureza, resistencia, forma
de la particula, estabilidad de volumen, reactividad potencial al &lcali,

resistencia a congelacion y a deshielo e impurezas organicas.

En cuanto a los agregados empleados en construccion general de
edificios, las limitaciones de sus propiedades las contemplan las Normas ASTM
C 33: Specification for Concrete Aggregates, C 637: Specification for
Aggregates for Radiation-Shielding Concrete y C 330: Specification for
Lightweight Aggregates for Structural Concrete. Con respecto a otros tipos de
construcciones, como carreteras y aeropuertos, hay normas estipuladas por

organizaciones gubernamentales o gremiales.

2.4.2.1. Gradacion de agregados

La distribucion de los tamafios de los agregados en una mezcla de
hormigon, es importante, puesto que de manera directa influye en la cantidad
de cemento requerido para determinada resistencia, trabajabilidad de la mezcla
(y cantidad de esfuerzo para colocar la mezcla en las formaletas), durabilidad
después de instalada y economia general. La Norma ASTM C 33, estipula
intervalos de limites de gradacién de agregados de finos a gruesos. Estos
ultimos se enumeran del tamafio 1 (de 3 Y2 a 1 %2 pulgada) al tamano 8 (3% a n,.
8).

La National Stone Association, especifica una gradacion para arena
manufacturada que difiere de la de agregado fino en ASTM C 33, en especial
para tamices n,. 100 y 200. La gradacion NSA, es evidentemente mas fina
(mayores porcentajes pasan por cada tamiz). Los materiales finos, compuestos
por particulas angulares, son finos de roca, a diferencia del limo y las arcillas de

arena natural, y contribuyen a hacer mas trabajable el hormigon.
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Las diversas gradaciones, determinan tamafios estandar para produccion
de agregados y pruebas de control de calidad, que conducen a la produccion de
hormigon con propiedades aceptables. No obstante, hay que tener cuidado
cuando se usan limites individuales estandar de gradacion. En caso de que los
tamafios de los agregados sean limitados o si no existe suficiente superposicion
entre sus tamafos, no podra obtenerse un hormigén aceptable y econdmico
con adecuada gradacion en sus agregados, debido a que la gradacion

combinada es discontinua.

La situacién ideal consiste en lograr una distribucion de tamafios densa o
bien graduada, que optimice el contenido de vacios (espacios interparticulares)
del agregado combinado. No obstante, es posible producir hormigén aceptable
con agregados individuales que no cumplan con los limites estandar, pero que

puedan combinarse para lograr una gradacion densa.

2.4.2.2. Cantidad de material fino que pasa por el

tamiz no. 200

Los materiales susceptibles de pasar por el tamiz n,. 200, son la arcilla, el
limo o una combustion de los 2, que incrementa la cantidad de agua requerida
por el agregado. Las grandes cantidades de materiales mas pequefios que el
tamiz n,. 200 también pueden indicar la presencia de recubrimientos de arcilla
en el agregado grueso, que disminuirian la adherencia del agregado a la matriz
de cemento. La Norma ASTM C 117: Materials Finer than 75 micrometers Sieve

in Mineral Aggregates by Washing, suministra un método de prueba.
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2.4.2.3. Forma de la particula

Las gravas y arenas naturales tienen forma de particula redondeada y
suave. Los agregados triturados (gruesos o finos), pueden tener formas planas
y alargadas, angulares, cubicas, de disco o de barra. Estas formas dependen
del equipo de trituracion utilizado y de la mineralogia del agregado. El
alargamiento y angularidad extremas, aumentan la cantidad de cemento
requerido para dar resistencia y dificultan el terminado y el bombeo del
hormigon. Las particulas planas y alargadas también aumentan la cantidad de
agua de mezcla exigida.

La adherencia entre particulas angulares, es mayor que entre particulas
lisas, propiedad que puede aprovecharse si estan graduadas de manera
adecuada para contrarrestar el aumento de agua requerido para producir
hormigén con contenido de cemento y resistencia igual a la de una mezcla de

piedra lisa.

2.4.2.4. Impurezas en agregados

Los tiempos de fraguado y de endurecimiento erraticos, pueden deberse a
la presencia de impurezas organicas en los agregados, en especial la arena. Un
método para investigar la presencia de estas impurezas, se contempla en la
Norma ASTM C 40: Test Method for Organic Impurities in Fine Aggregates for

Concrete.

Las particulas suaves, los grumos en la arcilla, el chert y otras particulas
desmenuzables, el carbén, el lignito y otros materiales ligeros, pueden generar
abombamientos y durabilidad reducida en los agregados. El carbén y el lignito

también pueden producir manchado en las superficies de hormigon expuestas.

24



2.4.25. Estabilidad de volumen

La estabilidad de volumen, se refiere a la susceptibilidad del agregado a la
expansion al ser calentado o a expansiones y contracciones ciclicas cuando se
satura o se seca. Deben evitarse los agregados que pueden sufrir cambios de
volumen debido a la humedad.

2.4.3. Reactividad al potencial alcali-agregado

Los agregados que contienen ciertos tipos de silices o carbonatos, pueden
reaccionar con los alcalis presentes en el cemento Portland (6xido de sodio y de
potasio). El producto de la reaccion agrieta el hormigbn o puede crear
abombamiento en su superficie. Esta reaccion es mas evidente cuando el

hormigon estd en ambiente humedo y caliente.

La reactividad potencial de un agregado con alcalis, puede determinarse
ya sea por una prueba quimica (ASTM C 289) o por el método de la barra de
mortero (ASTM C 227), la prueba mas estricta y mas confiable, pero para

desarrollarla exige bastante tiempo.

Las reacciones entre ciertos componentes intensamente siliceos de los
agregados y cementos que tienen contenidos elevados de alcali, conducen a
pérdida de resistencia, expansion excesiva, agrietamiento y desintegracion. Las
grietas que resultan de esta accion, desarrollan un patrén irregular. Las
expansiones asociadas con la accion pueden cerrar las juntas de expansion,
causar que los miembros estructurales se desplacen con respecto a los otros,
provocar que la maquinaria se salga de su ubicacion y otros efectos

indeseables.
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La reaccion tiene lugar cuando estan presentes los alcalis Na,O y K0 en
cantidades que sobrepasan el 0,60 por ciento en peso, expresadas como Na,O
equivalente, cuando los agregados contienen cantidades significativas de
sustancias reactivas como Opalo, calcedonia, tridimita, heulandita, zeolita,
algunas filitas, cristobalita, dacitas, andesitas y algunas riolitas y cuando existe
humedad. Se cree que el deterioro expansivo, es causado por el hinchamiento
osmotico de los geles alcalinos de silice producidos por la reaccion quimica
entre el material siliceo reactivo y los alcalis liberados por la hidratacion del

cemento y de otras fuentes.

2.4.3.1. Mecanismos de expansion

Dependiendo del grado de desorden en la estructura del agregado y de su
porosidad y tamafio de la particula, los geles de élcali — silicato de composicién
guimica variable, son formados en la presencia de iones de hidroxilo y de metal
alcalino. La forma de ataque en el concreto, incluye la despolimerizacion o
rompimiento de la estructura del silice del agregado, por los iones de hidroxilo,
seguida de la absorcion de los iones de metal alcalino en la superficie

recientemente creada de los productos de la reaccion.

Como los suelos marinos que contienen sodio absorbido en la superficie, 0
potasio, cuando los geles de silicato alcalino se ponen en contacto con el agua,
se hinchan absorbiendo una gran cantidad de agua por medio de ésmosis. La
presién hidraulica asi desarrollada, puede conducir a la expansiéon y al
agretamiento de las particulas del agregado afectado, la matriz de la pasta de
cemento que rodea a los agregados y el concreto.

La solubilidad de los geles de silicato alcalino en el agua, es la

responsable de su movilidad desde el interior del agregado hacia las regiones
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microagrietadas, tanto dentro del agregado como en el concreto. La continua
disponibilidad de agua en el concreto, causa un agrandamiento y extension de
las microgrietas, las que finalmente alcanzan la superficie exterior del concreto.
El patron de grietas es irregular y por lo tanto, se conoce como un agretamiento

de mapeo.

Los factores mas importantes que afectan el fendmeno son:

o El contenido de &lcalis del cemento y el contenido de cemento en el
concreto.
° La contribucién de iones de alcali de otras fuentes diferentes al cemento

Portland, tales como aditivos, agregados contaminados con sales y la
penetracion del agua de mar o de soluciones de sales deshielantes en el

concreto.

o La cantidad, el tamafio y la reactividad de los constituyentes alcali —
reactivos presentes en el agregado.

o La disponibilidad de humedad en la estructura de concreto.

La temperatura ambiente.

Cuando el cemento es la Unica fuente de los iones de alcali en el concreto
y se sospecha que los constituyentes alcali — reactivos estan presentes en el
agregado, la experiencia muestra que el uso de cemento Portland de bajo
contenido en alcalis (menor al 0,6 por ciento de Na,O equivalente), ofrece la

mejor proteccién contra el ataque de los alcalis.
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2.4.3.2. Fases del agrietamiento

El agretamiento del concreto consiste de 3 fases. En la primera fase la
parte superficial pierde humedad, por lo que se da una suave retraccion por

secado como se observa en la siguiente figura:

Figura 3. Fase 1 del agretamiento

Humedad relativa, %

Fase 1
Superficie de secado

100 50

! | {
Ligera contraccion de
secado

Fuente: MEHTA, Kumar. Concreto. Estructura, propiedades y materiales. p. 103.

En la segunda fase del agretamiento, la reaccion alcali agregado mas la
formacién de gel, puede originar reduccion inicial de volumen como se observa

en la siguiente figura:
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Figura 4. Fase 2 del agretamiento

Fase 2

100 50

umedad interior expansiva

m’{”} ffﬁf

Fuente: MEHTA, Kumar. Concreto. Estructura, propiedades y materiales. p. 103.

En la dltima fase del agretamiento, la reaccién alcali-agregado contintia
hasta que la silice se termine, el pH se reduzca y haya suficiente secado

superficial como observa a continuacion:
Figura 5. Fase 3 del agretamiento
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Fuente: MEHTA, Kumar. Concreto. Estructura, propiedades y materiales. p. 103.
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2.5. Elementos del andlisis instrumental

A los métodos mas modernos para la separacion y determinacion de
especies quimicas, se les conoce en conjunto, como métodos instrumentales de

analisis.
2.5.1. Tipos de métodos instrumentales
La mayor parte de propiedades caracteristicas que se utilizan actualmente
en andlisis instrumental, requieren una fuente de energia para estimular una

respuesta medible que procede del analito.

Tabla IV. Propiedades quimicas y fisicas empleadas en los métodos

instrumentales

Propiedades Métodos Instrumentales

Absorcion de la radiacion Espectrofotometria y fotometria (rayos X, UV, visible, IR)

Fuente: SKOOG, Douglas. Principios de analisis instrumental. p. 2.

La relacion se da entre el analito y la radiacién electromagnética, en donde
se implican cambios en el haz de radiacion, producidos por su interaccion con la

muestra.
No siempre es facil elegir el método Optimo de entre la cantidad de

técnicas instrumentales disponibles, asi como de sus homdlogos clasicos.

Algunas de ellas son mas sensibles que las técnicas clasicas, pero otras no.
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Un método instrumental puede ser mas selectivo para ciertos compuestos
0 combinaciones de elementos; pero para otros, un andlisis volumétrico o

gravimétrico puede tener menores interferencias.

La balanza analitica electronica moderna que se emplea en las
determinaciones gravimeétricas, es un instrumento mas complejo y refinado que

muchos de los usados en andlisis instrumentales.

2.5.2. Instrumentos para el analisis

Un instrumento para el andlisis quimico, transforma la informacion
relacionada con las propiedades fisicas o quimicas del analito en informacién
gue pueda ser manipulada e interpretada por un ser humano. Un instrumento
analitico puede considerarse como un dispositivo de comunicacion entre el

sistema objeto de estudio y el cientifico.

En cualquier experimento analitico, ocurriran errores aleatorios y
sistematicos. El error combinado estimado del resultado final, es referido como

la incertidumbre.

La incertidumbre combina errores sistematicos y aleatorios, y proporciona
un intervalo realista de valores, dentro del cual esta probablemente ubicado el

verdadero valor de la cantidad medida.

2.5.3. Caracteristicas de funcionamiento de los instrumentos:

parametros de calidad

Los pardmetros de calidad o desempefio, son la expresion, en términos

numeéricos, de las caracteristicas del funcionamiento de los instrumentos, los
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cuales se utilizan para decidir si un determinado método instrumental es 0 no

adecuado para resolver un problema analitico.

Tabla V. Criterios numéricos para seleccionar métodos analiticos

Criterio Parametro de calidad

. Desviacion estandar absoluta, desviacion estandar
Precision B . L .
relativa, coeficiente de variacion, varianza

Error absoluto sistematico, error relativo sistematico
Sensibilidad de calibracion, sensibilidad analitica
Blanco mas tres veces la desviacion estandar del blanco

L Concentracion entre el limite de cuantificacién (LOQ) y el
Intervalo de concentracion P X .
limite de linealidad (LOL)

Coeficiente de selectividad

Sesgo
Sensibilidad
Limite de deteccion

Selectividad

Fuente: SKOOG, Douglas. Principios de analisis instrumental. p. 12.

Los parametros de calidad, permiten reducir la eleccion de los

instrumentos a tan s6lo unos pocos y entonces la seleccion entre ellos ya se

hace con los criterios cualitativos de funcionamiento siguientes:

Tabla VI. Otras caracteristicas a tener en cuenta en la eleccién del

método

No. Caracteristica

Velocidad
Facilidad y comodidad
Habilidad del operador
Coste y disponibilidad del equipo
Coste por muestra

G W|IN|F

Fuente: SKOOG, Douglas. Principios de analisis instrumental. p. 12.
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2.5.3.1. Precision
La precision de los datos analiticos, se define como el grado de
concordancia mutua entre los datos que se han obtenido de una misma forma.
Indica la medida del error aleatorio, o indeterminado, de un andlisis.

Los parametros de calidad para la precision de los métodos analiticos son:

° Desviacion estandar absoluta

[Ecuacion No. 1]

%)
Il

Donde:

s = desviacion estandar absoluta
x; = valor numérico de la iésima medida
X = media de N medidas

N = total de medidas

° Desviacion estandar relativa
S .,
RSD = 7 [Ecuacion No. 2]
° Desviacion estandar de la media
> E ion No. 3
Sm = —= cuacion No.
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° Coeficiente de variaciéon

S

CcV = 7% 100% [Ecuacion No. 4]

2.5.3.2. Sensibilidad

La sensibilidad de un instrumento o de un método, es una medida de su

capacidad de diferenciar pequefias variaciones en la concentracion del analito.

Dos factores limitan la sensibilidad: la pendiente de la curva de calibrado y
la reproducibilidad o precisién del sistema de medida. Entre 2 métodos que
tengan igual precision, serd mas sensible aquel cuya curva de calibrado tenga
mayor pendiente.

La definicion cuantitativa de sensibilidad (IUPAC), es la sensibilidad de

calibrado, que se define como la pendiente de la curva de calibrado a la
concentracion objeto de estudio.

S =mc+ Sy, [Ecuacion No. 5]
Donde:
S = sefial medida
¢ = concentracion del analito

S = sefal instrumental de un blanco

m = pendiente de la linea recta
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2.5.3.3. Limite de deteccion
Es la minima concentracion o la minima masa de analito que se puede
detectar para un nivel de confianza dado. Este limite depende de la relacion

entre la magnitud de la sefial analitica y el valor de las fluctuaciones

estadisticas de la sefal del blanco.

= "2 [Ecuacion No. 6]

Donde:

¢y, = limite de deteccidn
S = minima sefal analitica distinguible
Sy = sefial media del blanco

m = sensibilidad de calibrado (pendiente de la recta)

Un criterio de aceptacion para el limite de deteccion, es que debe ser

minimo 2 veces el nivel del ruido.
2.5.3.4. Limite de cuantificacion
Considerado como el limite de concentracion mas bajo para mediciones
cuantitativamente precisas, es la concentracion minima de la sustancia de
interés que puede ser cuantificada de manera confiable con una exactitud y

precision adecuada.

Tipicamente es 10 a 20 veces el nivel del ruido.
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2.5.35. Intervalo lineal

Va desde la concentracion mas pequefia a la que se puede realizar en
medidas cuantitativas (LOQ), hasta la concentracion a la que la curva de

calibrado se desvia de la linealidad (LOL).

Para que un método analitico sea util, debe tener un intervalo lineal de al

menos, 2 érdenes de magnitud.

2.5.4. Calibracion de los métodos instrumentales

Todos los métodos instrumentales requieren una calibracion, proceso que
relaciona la sefial analitica medida con la concentracion del analito. Existen 3
métodos mas frecuentemente utilizados para la calibracion, sin embargo, para

fines de la presente investigacion se detallara el que se utilizo.

254.1. Curvas de calibrado

Para realizar el método de la curva de calibrado, se introducen en el
instrumento varios patrones que contienen concentraciones exactamente
conocidas del analito, y se registra la sefial instrumental. En condiciones
ideales, el blanco contiene todos los componentes de la muestra original

excepto el analito.
El éxito del método de la curva de calibrado, depende en gran medida, de

la exactitud que tengan la concentracion de los patrones y de lo que se parezca

la matriz de los patrones a la de las muestras que se analizan.
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2.55. Relacion entre sefal y ruido

Nunca se pueden obtener en el laboratorio datos sin ruido, ya que algunos
tipos de ruido tienen su origen en efectos termodinamicos y cuanticos
imposibles de evitar en una medida. En la mayoria de las medidas, el valor
promedio de la sefial de ruido R, es constante e independiente de la magnitud
de la sefial S. Asi pues, el efecto del ruido en el error relativo de una medida,

aumenta a medida que disminuye el valor de la cantidad medida.

Por esta razén, la relacion sefial/ruido (S/R), es un pardmetro de calidad
mucho mas util que el ruido, solo para describir la calidad de un método

analitico o el funcionamiento de un instrumento. S/R viene dado por:

S
R desviacion estandar

[Ecuacion No. 7]

media X
S

2.5.6. Emisiéon de radiacion

La radiacién electromagnética se origina cuando las particulas excitadas
(atomos, iones o moléculas), se relajan a niveles de menor energia, cediendo

su exceso de energia en forma de fotones.

En la figura 6, se muestran los intervalos de longitud de onda y de

frecuencia de las regiones del espectro que interesan con fines analiticos.
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Figura 6. Regiones del espectro electromagnético
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Fuente: Luz. http://es.wikipedia.org/wiki/Haz_de_luz. Consulta: 25 de octubre de 2012.

2.5.7. Espectrofotometria

Es el estudio espectroscopico de una sustancia combinado con
determinaciones de la luz que absorbe y transmite a diversas longitudes de

onda.
2.5.8. Transmitancia
La transmitancia T del medio, es la fraccion de radiacion incidente
transmitida por el medio. Como consecuencia de las interacciones entre los

fotones y los &tomos o moléculas absorbentes, la potencia del haz disminuye de
Py a P.

[Ecuacion No. 8]

B
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Figura 7. Atenuacion de un haz de radiacion por una

absorbente

Disolueiin
ahsorhenie de
concentracion ¢

disolucién

Fuente: SKOOG, Douglas. Principios de Andlisis Instrumental. p. 147.

2.5.9. Absorbancia

Al contrario que con la transmitancia, la absorbancia de un medio aumenta

cuando la atenuaciéon del haz se hace mayor. La absorbancia de un medio se

define por la ecuacion:

A= —log,,T = log% [Ecuacion No. 9]
Figura 8. Escala de un fotometro
G T
0 8] 20 i 4:1} 50 60 T B0 W 100
| B S N S N
R O L A O O
2015 1 s 07 06 05 0.4 0.3 0.z [IN] s 1K}

Fuente: RUBINSON, Kenneth. Analisis Instrumental. p. 148.
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2.5.10. Leyde Beer

Para una radiacibn monocromatica, la absorbancia es directamente
proporcional al camino oOptico b, a través del medio y la concentracién c de la

especie absorbente.

2.5.10.1. Limitaciones

La ley de Beer describe de forma correcta el comportamiento de absorcion
de un medio que contiene concentraciones de analito relativamente bajas; en
este sentido, es una ley limite. A concentraciones altas (generalmente mayor a
0,01 molar), la distancia media entre las moléculas responsables de la
absorcién, disminuye hasta el punto en que cada molécula altera la distribucion
de carga de las moléculas vecinas. Esta interaccion, a su vez, puede alterar la
capacidad de las moléculas para absorber la radiacion de una determinada

longitud de onda.

Como la magnitud de la interaccion depende de la concentracion, la
aparicion de este fendmeno da lugar a desviaciones de la linealidad entre la
absorbancia y la concentracion. La estrecha proximidad de los iones al
absorbente, altera la absortividad molar de este por interacciones
electrostéticas; el efecto se reduce mediante dilucion.

2.5.11. Leyde Lambert
Indica que la proporcion de la radiacion que una sustancia absorbe, es

independiente de la direccién de la radiacion incidente, por lo que sera la misma

para una muestra en cualquier parte de su superficie.
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2.5.12. Ley de Lambert-Beer

Es el resultado de la combinacion de las primeras 2 leyes mencionadas
anteriormente. Esta ley relaciona la intensidad de luz entrante en un medio con

la intensidad saliente después de que en dicho medio se produzca absorcion.

A=¢bc [Ecuacion No. 10]

En donde & representa una constante de proporcionalidad denominada

absortividad molar.

2.6. Acreditacion de laboratorios

El crecimiento en la utilizacion de los sistemas de gestion de la calidad, ha
incrementado la necesidad de asegurar que los laboratorios de calibracion y
ensayo puedan operar un sistema de gestion de la calidad que les permita
demostrar su competencia técnica y a su vez, incorporarse facilmente en
cualquier entorno donde la organizacion opere un sistema de gestion de la
calidad (ISO 9001), un sistema de gestion ambiental (ISO 14001) o un sistema
de gestion integrado (calidad, ambiente, seguridad industrial y salud

ocupacional).

La acreditacion de laboratorios, es una manera de determinar la
competencia técnica de los laboratorios para efectuar tipos especificos de
ensayos o calibraciones. Al lograr la acreditacion, el laboratorio obtiene un
reconocimiento formal de su competencia, proporcionando a los clientes una
manera de identificar y seleccionar servicios de ensayos o calibracion

confiables y capaces de cumplir con sus necesidades.
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2.6.1. Criterios para obtener la acreditacion

La acreditacion de laboratorios emplea criterios y procedimientos
especificamente desarrollados por el organismo de acreditacion, para
determinar la competencia técnica del laboratorio evaluado, asegurandoles a
los clientes de esta manera, que los resultados de los ensayos o calibraciones,

proporcionados por el laboratorio son correctos y confiables.

Muchos paises alrededor del mundo tienen una 0 mas organizaciones
responsables por la acreditacion de sus laboratorios nacionales. La mayoria de
estos organismos de acreditacion, han adoptado ISO/IEC 17 025 : 2 001,
Requisitos generales para la competencia de los laboratorios de ensayo y de
calibracién, como el principal criterio del sistema de acreditacion de sus
laboratorios de ensayo y calibracion. Esto ha ayudado a los paises a emplear
un enfoque uniforme para determinar la competencia de un laboratorio y ha
estimulado a los laboratorios en la adopcion de practicas de ensayos y

calibraciones internacionalmente aceptadas.

En Guatemala los organismos de acreditacién de laboratorios, utilizan la
Norma COGUANOR NTG/ISO/IEC 17 025, para evaluar los factores pertinentes
a la habilidad de un laboratorio para producir resultados técnicamente validos
de ensayos o calibraciones, incluyendo pero no limitAndose a:

o La competencia técnica del personal.
o Las instalaciones y las condiciones ambientales que afectan a los
resultados de los ensayos o calibraciones.

o La validez de los métodos de ensayos o calibraciones utilizados.
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o La capacidad de los equipos de medicion, utilizados en la calibracion o en
el ensayo, para entregar resultados confiables y apropiados a las
necesidades del laboratorio y el cliente.

o La trazabilidad de las mediciones a patrones nacionales, internacionales

o cuando esto no sea posible la trazabilidad a patrones de consenso.

o Los procedimientos de muestreo que utiliza el laboratorio.
o El aseguramiento de la calidad de los resultados que emite el laboratorio.
o El informe de los resultados.

El organismo de acreditacion para ensayos o calibraciones especificas,
puede establecer criterios adicionales. En el caso de Guatemala, el organismo

encargado es la Oficina Guatemalteca de Acreditaciéon (OGA).

La acreditacion es una herramienta de mercadeo muy efectiva para los
laboratorios de ensayo y calibracion, y una tarjeta de presentacion para realizar
ofertas a clientes que requieren de laboratorios que hayan sido evaluados

independientemente por un organismo competente.

La acreditacion de laboratorios, posee un amplio reconocimiento en el
ambito nacional e internacional, como un indicador confiable de competencia
técnica. Muchas organizaciones solicitan que sus proveedores de servicios de

ensayos o calibracion se encuentren acreditados.

Entre los beneficios mas significativos que aporta la acreditacion, se

encuentran:

° Aumento de la confianza de los clientes en los resultados de las

calibraciones o ensayos ofrecidos.
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o Mayor confianza y valor agregado en los certificados de calibracién e

informes de ensayos emitidos por los laboratorios acreditados.

o Evidencia de la evaluacion del laboratorio por auditores competentes e

independientes.

o Eliminacion de auditorias multiples.
o Autoevaluacion y mejora técnica.
o Marketing de los servicios acreditados y conquista de nuevos mercados.
o Desarrollo de foros técnicos especializados.
2.6.2. Validacion de métodos de anélisis

En el caso de que se utilicen métodos oficiales, métodos normalizados o
métodos de organismos nacionales o internacionales reconocidos, o basados
en ellos, es posible que se necesite validacion de los resultados (la validacion
es el acto de dar por buenos los resultados obtenidos). Cuando se utilicen estos
métodos, los laboratorios deberan, antes de verificar ninguna muestra, verificar
su capacidad para cumplir de forma satisfactoria todos los requisitos

establecidos en dichos métodos.

El laboratorio debe solicitar a los fabricantes datos sobre validacion y
evidencias de que cumplen un sistema reconocido de aseguramiento de la
calidad. Cuando no se disponga de datos complementarios, el laboratorio

deberia completar la validacion del método antes de utilizarlo de forma rutinaria.
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3. MARCO METODOLOGICO

3.1. Variables

Se determinaron las variables cuantitativas, dependientes e
independientes para proceder a realizar la fase experimental del presente

trabajo de investigacion.

Tabla VII. Cantidad total de debes para el cumplimiento de requisitos
técnicos de la Norma COGUANOR NTG/ISO/IEC 17 025

Numeral Descripcién Cantidad de debes
5.1 Generalidades 1
5.2 Personal 15
5.3 Instalaciones y condiciones ambientales 13
54 Métodos de ensayo y de calibracion y 39

validacion de los métodos
5.5 Equipos 23
5.6 Trazabilidad de la medicion 20
5.7 Muestreo 9
- Manejo de los objetos a ensayar y a 13
calibrar
- Aseguramiento de calidad de los .
resultados
5.10 Informe de los resultados 31
TOTAL 171

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla VIII. Definicion de las variables independientes

Factor de disefio Factor perturbador
No. Variable Dimensional Constante | Variable | Controlable No
controlable
Proceso
1 Granulometria pm X X
2 | Masa g X X
3 Humedad % X X
4 | Temperatura °C X X
5 | Volumen mL X
6 Presion kPa X X
7 | Tiempo h X X
8 Longitud de am X X
onda
9 Transmitancia % X X
Concentracién
10 del titulante N X X
Variables dependientes
11 | Sc mmol/L X X
12 | Rc mmol/L X X
Condiciones ambientales
13 | Humedad % X X
14 | Temperatura °C X X
Fuente: elaboracion propia.
Tabla IX. Descripcion de las variables dependientes
No. Variable Descripcién
1 Sc Concentracion de 6xido de silicio en el filtrado original
2 Rc Reduccion en la alcalinidad

Fuente: elaboracion propia.
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3.2. Delimitacion del campo de estudio

Se especifica el lugar fisico en conjunto con las condiciones involucradas,
en donde se llevo a cabo la realizacion de la fase experimental para el presente

trabajo de investigacion.

o Campo: ingenieria quimica

. Area: analisis instrumental

o Linea: validacion de metodologia

o Industria: agregados para concreto de cemento Portland

o Proceso: evaluacién del cumplimiento de los requisitos técnicos de la

Norma COGUANOR NTG/ISO/IEC 17 025, para la realizacion del ensayo
de reactividad potencial bajo la Norma ASTM C 289-07.

o Ubicacién: Laboratorio de Andlisis Fisicoquimicos (LAFIQ) del Centro de
Investigaciones de Ingenieria (Cll) de la Universidad de San Carlos de
Guatemala (USAC), ciudad Universitaria, zona 12. Edificio T5, nivel 1.

o Clima: 15 a 25 grados Celsius en la ciudad de Guatemala.

3.3. Recursos humanos disponibles

Se especifica al personal involucrado que formd parte, tanto de la

realizacion de la fase experimental, como del asesoramiento en la elaboracion

del informe del presente trabajo de investigacion.
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o Investigadora

o Brenda Edith Marisol Barrios Fernandez
° Asesor

o Ing. Qco. César Alfonso Garcia Guerra
° Co-asesora

o Licda. Ingrid Lorena Benitez Pacheco

. Colaboradores
o Claudia Carolina Corzo Dardoén
o Héctor Rolando Méndez Rossal

3.4. Recursos materiales disponibles

Se especifican los recursos empleados en la fase experimental, para
lograr el cumplimiento de los objetivos del presente trabajo de investigacion, los

cuales fueron:

3.4.1. Equipo de medicién

El equipo utilizado para la evaluacion del cumplimiento de requisitos
técnicos para la realizacion del ensayo de reactividad potencial, en especial el
utilizado para medir las variables que afectan directamente a la incertidumbre
en la medicion, se encontraba en Optimas condiciones de uso. Sin embargo, no
todos contaban con su respectivo certificado de calibracién. Para la validacion

del ensayo, es indispensable la calibracion y certificacion de estos instrumentos.
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. Balanza analitica

o Bomba de vacio

o Bureta semiautomatica

o Cronometro

o Espectrofotdmetro 10 UV/Vis

o Horno de conveccion forzada

o Tamiz de 300 micrémetros de agujero cuadrado

o Tamiz de 150 micrémetros de agujero cuadrado

o Termometro

o Reactores de 50 a 75 mililitros de capacidad, hechos de acero inoxidable,
equipados con tapaderas herméticas

3.4.2. Cristaleria

La cristaleria utilizada para la evaluacién del cumplimiento de requisitos
técnicos para la realizacion del ensayo de reactividad potencial, en especial la
que contribuye directamente a la incertidumbre de la medicion, debia ser tipo A
y contar con el certificado de calibracion. Para fines del presente trabajo de

investigacion, se utilizo la cristaleria existente, la cual fue:

. Balon aforado de 100 mililitros

o Balon aforado de 200 mililitros

o Celda espectrofotbmetro

o Crisol Gooch de porcelana

o Kitasato

o Micropipeta de microlitros

o Pipeta volumétrica de 1 mililitros

o Pipeta serologica de 2 mililitros
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Pipeta volumétrica de 2 mililitros
Pipeta volumétrica de 10 mililitros

Pipeta volumétrica de 25 mililitros

3.4.3. Reactivos

La pureza de los reactivos utilizados para la evaluacién del cumplimiento

de requisitos técnicos para la realizacién del ensayo de reactividad potencial,

era de grado reactivo y contaba con su respectivo certificado de trazabilidad.

Para fines del presente trabajo de investigacion, se utilizo:

Agua desmineralizada para uso industrial, agua pura Salvavidas, Tipo |
Acido clorhidrico, debe ser concentrado (1,19 kilogramo por litro)

Acido clorhidrico, mezclar volimenes iguales de éacido clorhidrico (1,19
kilogramo por litro) y agua (1+1)

Acido clorhidrico estandar, aproximadamente 0,05 normal de &cido
clorhidrico y estandarizado hasta + 0,0001 normal

Acido oxalico dihidratado

Fenolftaleina

Hidroxido de sodio, solucién 1,000 + 0,01 normal y estandarizada hasta +
0,001 normal

Molibdato de amonio ((NH4)6Mo7024.4H20)

Silice, solucion estandar conteniendo aproximadamente 10 milimol de

silice

Todas las soluciones se almacenaron en un contenedor plastico

apropiado.
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3.4.4. Equipo auxiliar

El equipo instrumental auxiliar utilizado para la evaluacion del
cumplimiento de requisitos técnicos para la realizacion del ensayo de

reactividad potencial, fue el siguiente:

o Agitador magnético

o Bafio de agua

o Beacker de 500 mililitros

o Contenedor de goma para crisol en embudo
o Equipo de trituracién y molido
o Erlenmeyer de 125 mililitros

o Espatula de acero inoxidable
o Guantes

o Kitasato

o Mascarilla

o Mayordomo

o Papel filtro de grado analitico
o Piseta de 500 mililitros

o Vidrio de reloj
3.5. Técnica cuantitativa
La técnica utilizada a lo largo de la evaluacion del cumplimiento de

requisitos técnicos para la realizacion del ensayo de reactividad potencial, fue

cuantitativa.
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Figura 9.

Disefio general para la técnica cuantitativa
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Fuente: elaboracion propia.
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3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion

Al obtener la informacién producida por los analistas, esta se coloco en el
registro técnico propuesto para la realizacion del ensayo de reactividad

potencial:

o Registro para la realizacion de los ensayos (métodos a ensayar): USAC-
CIl-QUINDLAFIQ-RG-331.

3.6.1. Procedimiento para el muestreo interno de la muestra a

ensayar

El procedimiento propuesto para realizar el muestreo interno, se hizo en
base al inciso 10. Procedimiento, de la Norma ASTM C 702-03, el cual procedi6

de la siguiente forma:

o Elaboracién de un cono de la muestra sobre una superficie limpia y dura.

o Mezclado completo del material 3 veces de forma que cada mezcla se
deposité encima de la mezcla precedente.

o Aplastamiento del cono uniformemente de forma que el diametro fue de 4
a 8 veces el grosor.

o Division de la masa aplanada en 4 partes iguales.

o Eliminacion de 2/4 diagonalmente opuestos, incluyendo todo el material
fino.

o Limpieza de los espacios liberados.

o Mezcla y cuarteo sucesivo del material restante, hasta que la muestra se

redujo al tamafo deseado.
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3.6.2. Procedimiento para la preparacion de la muestra a

ensayar

El procedimiento para la preparacion de las muestras de agregado, se
hizo en base al inciso 6. Seleccidn y preparacion de muestras para ensayo, de
la Norma ASTM C 289-07, el cual procedio de la siguiente forma:

o Trituracion de la muestra hasta que la muestra pasara un tamiz de 4,75
milimetros (ny.4).

o Reduccién de la muestra triturada hasta 300 + 5 gramos.

o Tamizado de la muestra de 300 gramos, para que pasara un tamiz n,. 50
(300 micrometros) y descartando todo material que pasara por el tamiz
No. 100 (150 micrémetros). Si la cantidad de material retenido en el tamiz
No. 100 era menor que 100 gramos se descart6 la muestra y se pulverizé
una muestra nueva de 300 gramos.

o Lavado de la muestra sobre un tamiz n,. 100 para asegurar que todo el
material mas fino fuera removido. No se lavé mas de 100 gramos sobre

un tamiz de 203 milimetros de diametro a la vez.

o Secado de la muestra lavada a 105 + 5 grados Celsius por 20 £ 4 horas.
o Enfriado de la muestra.
3.6.3. Procedimiento para lareaccion de la muestra a ensayar

El procedimiento para la reaccion de las muestras de agregado, se hizo en
base al inciso 7. Procedimiento de reaccion, de la Norma ASTM C 289-07, el

cual procedio de la siguiente forma:

o Pesado de 3 porciones de 25 * 0,05 gramos de la muestra seca.
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o Colocacion de una porcibn en cada uno de los 3 reactores e
incorporacion mediante una pipeta, 25 mililitros de solucion estandar
NaOH 1,000 normal.

o Incorporacion mediante una pipeta 25 mililitros de la misma solucién

estandar de NaOH a un cuarto reactor, el cual se utilizé como blanco.

o Sellado de los 4 reactores y enroscado suave para liberar el aire
atrapado.

o Colocacion en el horno a 80 £ 1,0 grados Celsius.

o Después de 24 + ¥ horas, remocion de los reactores del bafio y enfriados

por 15 + 2 minutos, en agua corriendo a temperatura por debajo de 30
grados Celsius.

o Inmediatamente después de haber sido enfriados, apertura de los
reactores Yy filtraciébn de la solucion del agregado residual utilizando un
crisol Gooch de porcelana, con un disco de papel filtro de grado analitico.
Ajuste del vacio a 51 kilopascales.

o Al completar la filtracion, agitacion del filtrado para asegurar
homogeneidad y toma mediante una pipeta una alicuota de 10 militros de
filtrado y dilucién con agua hasta 200 mililitros en un matraz volumétrico.

o Transferencia de la solucidon hacia un contenedor de polietileno seco y

limpio y cerrado mediante un tapon que encajaba ajustadamente.
3.6.4. Procedimiento para el analisis del filtrado
El procedimiento para el primer analisis del filtrado de las muestras de
agregado, se hizo en base al inciso 8.3. Determinacion de silice disuelta por el

método fotométrico, de la Norma ASTM C 289-07, el cual procedio de la

siguiente forma:
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o Preparacion de la curva de calibraciéon utilizando una solucién patron de
silicato de sodio, variando concentraciones desde 0,0 hasta 0,5 milimol
por litro, mediante diluciones.

o Lectura de la transmitancia de las diferentes soluciones a 410
nanometros, en comparacion con la del agua.

o Transferencia con la pipeta de una alicuota de 10 mililitros de solucion
diluida a 100 mililitros en el matraz volumétrico llenado hasta la mitad con
agua.

o Incorporaciéon de 2 mililitros de solucién de molibdato de amonio y 1
mililitro de HCI (1+1), agitacion del matraz en forma arremolinada y se
dej6 que la solucién reposara 15 minutos.

o Incorporaciéon de 1.5 £ 0.2 mililitros de solucion de acido oxalico, llenando
el matraz con agua hasta la marca y se mezclo bien.

o Esperar que la solucién reposara por 5.0 £ 0.1 minutos.

. Lectura de la concentracion de silice en la solucion directamente de la

curva de calibracion.

El procedimiento para el segundo analisis del filtrado de las muestras de
agregado, se hizo en base al inciso 8.4. Reduccion en la alcalinidad de la
Norma ASTM C 289-07, el cual procedi6 de la siguiente forma:

o Transferencia de una alicuota de 20 mililitros de solucién diluida a un
Erlenmeyer de 125 mililitros.
o Adicion de 2 6 3 gotas de solucion de fenolftaleina.

o Titulacion con HCI 0,05 normal hasta el punto de viraje de la fenolftaleina.
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3.7. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion

De igual forma, los datos obtenidos por los analistas se manejaron en
registros técnicos en fisico y en software propuestos para la realizacion del

ensayo de reactividad potencial.

3.7.1. Procedimiento para el procesamiento de datos

La informacion obtenida, al finalizar la fase experimental del presente
trabajo de investigacion, se proceso en la hoja de célculo de Microsoft Excel de

la computadora ubicada en LAFIQ/QI:

o Registro para el procesamiento de datos.

3.7.2. Procedimiento para determinacion de los parametros de
calidad del método de ensayo

Se procedié a tabular los datos en las casillas correspondientes al registro
para el procesamiento de datos, de forma que los resultados obtenidos se

anotaron en el registro para validacion de los métodos de ensayo:

o Registro para la validacion de los métodos de ensayo: USAC-CII-
QUINDLAFIQ-RG-337.

3.7.3. Procedimiento para la estimacion de la incertidumbre de

la medicién

Se procedera a tabular los datos en las casillas correspondientes al

registro para el procesamiento de datos, de forma que los resultados de
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incertidumbre estandar, u(x), incertidumbre combinada del resultado, u(Res),
contribucion relativa de las fuentes de incertidumbre relativas, u(x)/x, e
incertidumbre expandida, se determinen para los resultados de Sc y Rc

obtenidos.

o Registro para la estimacion de la incertidumbre de la medicion: USAC-CII-
QUINDLAFIQ-RG-338.a.

3.8. Analisis estadistico

Al obtener los resultados preliminares de las coordenadas para la
determinacion de silice disuelta y reduccion de alcalinidad, se procedio a utilizar
2 herramientas estadisticas, que resultaron idéneas para los fines del presente

trabajo de investigacion.
3.8.1. Datos an6malos

Para la clasificacion de cada tipo de agregado en base al ensayo de
reduccion de la alcalinidad, en la figura X1.1 de la Norma ASTM C 289-07, se
evaluaron las medias provenientes de los resultados de Sc y Rc obtenidos por
cada analista.

Se utilizé el contraste de Grubbs para evaluar la presencia de datos
anomalos de las medias respectivas. Este método se basa en la comparacion
de la desviacion entre un valor sospechoso y la media muestral, con la

desviacion estandar de la muestra:

|valor sospechoso — x

[Ecuacién No. 11]
S
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Donde s se calcula incluyendo el valor sospechoso.

Para cada valor promedio obtenido de cada analista, se determiné el
parametro G, con el fin de verificar cual deberia ser descartado. Debido a que
se obtuvo un tamafo de muestra de 3 en cada agregado, el valor critico G de

referencia es de 1,155 a un nivel de significacion del 5 por ciento.

La utilizacion del contraste de Grubbs, es sumamente util cuando aparece
un valor sospechoso que debe rechazarse, ya que habria que tomar nuevas
medidas, en especial si inicialmente se han tomado unas cuantas, lo cual
implica utilizacion de recursos materiales, tiempo y personal. Por lo cual, dicho

contraste lo recomienda ISO preferentemente al contraste de Dixon.

3.8.2. Medias muestrales

Al comparar la media de los resultados obtenidos por los diferentes
analistas usando el mismo método quimico, 2 posibles fuentes de variacion
pueden ser obtenidas, la primera que siempre esta presente, es debida al error
aleatorio en la medida.

La segunda fuente de variacion posible, se debe a un factor controlado o

de efecto fijo, el cual son los operadores que realizaron la valoracion.

Se puede contrastar si una alteracion del factor de control conduce a

diferencias significativas entre los valores medios obtenidos.

Para ello se utilizé el analisis ANOVA, para determinar la veracidad de la
hipotesis nula, siendo en este caso la atribucion de la variacion de las medias

muestrales, debido Unicamente a errores aleatorios a partir de la realizacion del
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ensayo por parte de los tres analistas del Laboratorio de Analisis
Fisicoquimicos.

La estructura general utilizada para el analisis ANOVA aplicado al método

fotométrico y al método volumétrico es la siguiente:

Tabla X. Resumen de sumas de cuadrados y grados de libertad
Fuentes de Grados de »
o Suma de cuadrados ) F critico
variacion libertad
Entre muestras nZ(fl —x)? h—1
i
Dentro de _
> D y-m h(n = 1) Freayon
muestras - ;
Total Z Z(xij _x)? hn—1
i j

Fuente: MILLER, James. Estadistica y quimiometria para quimica analitica. p. 63.
El valor F, se utiliza para contrastar si la estimacion entre muestras es

significativamente mas grande. Si el valor calculado de F es mayor que el valor

critico de F, se rechaza la hipétesis nula.
3.9. Plan de analisis de los resultados
Para el analisis de los resultados obtenidos, se utilizd un criterio objetivo,

de forma que se tuvo presente la cuantificacion de todos los parametros

involucrados para la determinacion de los resultados.
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3.9.1. Métodos y modelos de los datos

Los resultados obtenidos del trabajo de investigacion, cumplen con los
parametros de precision establecidos en la Norma ASTM C 289-07, con los
parametros estadisticos establecidos anteriormente y con los pardmetros de

calidad del ensayo de reactividad potencial que se lograron establecer.

3.9.2. Programas para el analisis de datos

El software utilizado para el andlisis de los datos obtenidos del presente
trabajo de investigacion, fue Windows Vista. A su vez se utilizaron los siguientes

paquetes de Microsoft Office 2007:

o Microsoft Word: permitié crear y editar documentos profesionales.

o Microsoft Excel: permitid realizar calculos, analizar informacion y
ver datos en hojas de calculo.

o Microsoft Visio: permiti6 crear diagramas de flujo de

procedimientos.
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4. RESULTADOS

Los resultados seran utilizados como respaldo de que el Laboratorio de
Andlisis Fisicoquimicos (LAFIQ/QI) del Centro de Investigaciones de Ingenieria
(Cll), puede implementar adecuadamente el método de ensayo estandar para
reactividad potencial alcali-silice de agregados (método quimico), mediante el
uso de las Normas ASTM C 702-03 y ASTM C 289-07.

Figura 10. Evaluacion del grado de cumplimiento de requisitos
técnicos del numeral 5 de conformidad con la Norma
COGUANOR/NTG/ISO/IEC 17 025

60.00% -

50.00% -
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30.00% -

20.00% -

Porcentaje (%)

10.00% -

0.00% T
Requisitos técnicos de normas ASTM

m 8.3 Silice disuelto m 8.4 Reduccion de alcalinidad 10 Muestreo

Fuente: elaboracion propia, apéndice 1y 2.
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Figura 11.

Diagrama de Pareto de los recursos para la realizacion del

ensayo de reactividad potencial en el Laboratorio de

Analisis Fisicoquimicos (LAFIQ/QI) a enero de 2013

100,00%90%
35
- 90%
30 - 80%
- - 70%
- 60%
20
- 50%
15 - 40%
10 8 [ 30%
- 20%
> 2 2 2 o
1 1 1 [ 0%
0 = I B - e - 0%
Medicién MRC Medicién masa Medicién Medicién Medicién Medicién Medicién
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Fuente: elaboracion propia, marco metodolégico.
Tabla XI. Resultados de silice disuelta y reduccién de alcalinidad con
su respectiva incertidumbre expandida para cada agregado
Agregado Tipo Norma Sc (mM/L) Rc (mM/L)
Grueso Piedrin Certificado 4,67 £ 1,42 (k=2) 47,94 = 7,98 (k=2)
Arena
Fino 1 estandar ASTM C 778 19,33 + 3,33 (k=2) 5,35+ 0,89 (k=2)
20-30
. Arena _ _
Fino 2 . ASTM D 1556 | 18,00 + 2,96 (k=2) 2,77 + 0,45 (k=2)
estandar

Fuente: elaboracion propia, muestra de calculo.
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Figura 12. Coordenadas en figura X1.1 de silice disuelta y reduccion de
alcalinidad para clasificar cada agregado evaluado segun
tabla X
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Fuente: Norma ASTM C 289-07.
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Tabla XII. Clasificacion de agregados en base a Norma ASTM C 289-07

Agregado Color Clasificacion
Grueso o Inocuo
Fino 1 ® Inocuo
Fino 2 0] Inocuo

Fuente: Norma ASTM C 289-07.

Figura 13. Contribucién relativa de las fuentes de incertidumbre

relativas para la determinacién de silice disuelta
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Fuente: elaboracion propia, apéndice 4.
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Figura 14.

Contribucién relativa de las fuentes de incertidumbre
relativas para la determinacién de reduccion de alcalinidad
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Fuente: elaboracion propia, apéndice 4.
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Tabla XIII.

Parametros de desempefio para la
fotométrico

precision del método

Agregado RSD Sm CV (%)
Grueso 0,303 0,017 30,30
Fino 1 0,084 0,045 8,45
Fino 2 0,233 0,116 23,31

Fuente: elaboracion propia, muestra de calculo.

Tabla XIV. Parametros de desempefio para la precision del método

volumeétrico

Agregado RSD Sm CV (%)
Grueso 0,107 0,063 10,77
Fino 1 0,498 0,074 49,82
Fino 2 0,519 0,039 51,96

Fuente: elaboracion propia, muestra de calculo.
Tabla XV.

Parametros de desempefio para la sensibilidad e intervalo
lineal del método fotométrico

Agregado S (mM/L) Inter(\r/nall/cl)/lll)neal
Grueso 0,436
Fino 1 0,123 0,10 - 0,50
Fino 2 0,336

Fuente: elaboracion propia, muestra de calculo.
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Tabla XVI. Pardmetros de desempefio para el limite de deteccion y

[imite de cuantificacion del método fotométrico

Tabla XVII.

Agregado Cm (A) LQ (mM/L)
Grueso 0,011 14,142
Fino 1 0,090 16,329
Fino 2 0,102 41,952

Fuente: elaboracién propia, muestra de célculo.

Repetibilidad de

determinacién

los analistas de LAFIQ/QI

Analista Silice disuelta Redl_Jc_cic')n de
(%) alcalinidad (%)

A 5,59 2,07

B 14,78 2,44

C 4,22 0,53
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

El presente trabajo de investigacion, consistio en la evaluacion del
cumplimiento de requisitos técnicos para la realizacion del ensayo de
reactividad potencial de agregados que se lleva a cabo en el Laboratorio de
Analisis Fisicoquimicos (LAFIQ/QI) de la Seccion de Quimica Industrial del

Centro de Investigaciones de Ingenieria (CII).

Este ensayo se realiza en base a la Norma ASTM C 289-07: Método de
ensayo estandar para reactividad potencial alcali-silice de agregados (método
quimico). La evaluacion del cumplimiento de requisitos técnicos que se
implementaran en el laboratorio, se realiz6 de conformidad con la Norma
COGUANOR NTG/ISO/IEC 17 025: Requisitos generales para la competencia
de los laboratorios de ensayo y de calibracion.

Se determiné el grado de cumplimiento de requisitos técnicos para los
incisos 8.3 y 8.4 que corresponden a la determinacién de silice disuelta y
reduccion de alcalinidad respectivamente, de la Norma ASTM C 289-07. Se

obtuvo un cumplimiento de 56,73 por ciento para cada inciso.

También se determiné el grado de cumplimiento de requisitos técnicos
para el inciso 10 de la Norma ASTM C 702-03, que corresponde al
fraccionamiento para el muestreo interno de los agregados. Se obtuvo un

cumplimiento de 45,03 por ciento para este inciso.
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Para complementar la evaluacién de requisitos técnicos, se procedid a
realizar el diagrama de Pareto que se presenta en la figura 11 (resultados), de
forma que se determind qué tipo de recursos es indispensable tener con su

adecuada certificacion debido a la calibracion, trazabilidad o clasificacion tipo A.

Se puede visualizar que los recursos que conforman los pocos vitales
frente a los muchos triviales, son el instrumental para medicion del volumen

(54,05 por ciento) y los materiales de referencia certificados (75,68 por ciento).

Dado que la evaluacion se realizd en enero de 2013, la adquisicion de
cristaleria tipo A a finales del mes de agosto de 2013 en definitivo contribuird
tanto al incremento del cumplimiento de trazabilidad, como en el cumplimiento
de determinacion de incertidumbre expandida para la proxima evaluacion,
encauzando asi el ensayo de reactividad potencial por el método quimico para
su validacion en LAFIQ/QI.

La evaluacion de los requisitos técnicos, se realiz6 en base a la lista de
verificacion de la tabla XVIII y XIX, de forma que se procedié a efectuar el
conteo de los debes de los incisos 5.1 a 5.10 de la Norma COGUANOR
NTG/ISO/IEC 17 025 y se ponder6 el grado de cumplimiento de la
documentacion ya existente para la determinacién de silice disuelto, reduccion

de alcalinidad y fraccionamiento para el muestreo interno de agregados.

Para proceder con los resultados de la evaluacion, el requisito técnico 5.1
que corresponde a generalidades, fue el Unico que se encontr0 en total

cumplimiento para la determinacion de silice disuelto y reduccion de alcalinidad.

Los analistas encargados de la realizacion del ensayo de reactividad

potencial cuentan con educacion formal, capacitacion y experiencia apropiadas
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que sustentan el grado de cumplimiento del requisito técnico 5.2 que
corresponde a personal.

Ejemplo de ello son los cursos recibidos por los analistas A, By C en
septiembre de 2012 en el Centro de Investigacion y Desarrollo de CEMENTOS
PROGRESO, S.A. y en agosto y septiembre de 2012 en el Centro de

Investigaciones de Ingenieria (ClI).

Sin embargo, deben actualizar su formacion, habilidad y experiencia
especificamente en la metodologia del ensayo de reactividad potencial a través
de la busqueda de certificaciones en dicho ensayo, ya sea a través de cursos y
capacitaciones internacionales o formacién a partir de personal con mas

experiencia en dicho ensayo a nivel nacional e internacional.

Para el total cumplimiento del inciso 5.3, que corresponde a instalaciones
y condiciones ambientales, deben implementar medidas para asegurar el orden
y limpieza del laboratorio a través de la elaboraciéon de programas que incluyan
la calendarizacion, las areas y la persona encargada.

En cuanto al inciso 5.5 que corresponde a equipos, se cuenta con el
equipo de medicién, instrumental y auxiliar requerido para cada etapa de la
metodologia de reactividad potencial. Cabe mencionar que la calibracion del
espectrofotometro, bureta semiautomatica y horno de conveccion forzada,

contribuiran al total del cumplimiento para este inciso.

Para el inciso 5.6 de trazabilidad de la medicion, cabe mencionar que la
adquisicién de cristaleria tipo A y materiales de tipo material de referencia
certificado, contribuyen al complemento de dicho inciso, pues actualmente se

cuenta con los 3 tipos de agregados certificados y reactivos certificados.
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Debido a que el fraccionamiento para el muestreo interno de agregados se
implemento en el proceso de elaboracion del presente trabajo, para el inciso 5.7
muestreo, se obtuvo la segunda ponderacion con la mayor cantidad de
cumplimiento de debes, alcanzando un grado de cumplimiento de 4,68 por

ciento.

En lo que respecta al muestreo interno, este se realiza para asegurar la
homogeneidad de las muestras proporcionadas por el cliente, aunque el
Laboratorio de Analisis Fisicoquimicos (LAFIQ/QI) excluye que dicha muestra
proporcionada por el cliente sea representativa de la poblacion, de la cual la
extraen, lo cual es ajeno a LAFIQ/QI y se le aclara al cliente que bajo sus
condiciones de muestreo se realiza la evaluacion al agregado. Esto queda por

escrito en el informe de resultados.

Para el cumplimiento del inciso 5.8 manejo de los objetos a ensayar y
calibrar, se cuenta con mas de la mitad de la documentacién requerida, pero
puede mejorarse y completarse. Esta conlleva procedimientos de transporte,
manejo, proteccion, almacenamiento, conservacion y disposicion final de los
objetos a ensayar. Dentro de este inciso, se sigue contemplando la importancia

del muestreo interno de agregados para representatividad de la muestra.

Para el inciso 5.9 que refiere al aseguramiento de la calidad de los
resultados de ensayo y de calibracion, se cuenta con procedimientos que
contribuyen a 5 debes cumplidos de 7 que establece la norma, por lo cual el

grado de cumplimiento es del 2,92 por ciento para este requisito.

Para el inciso 5.10 informe de los resultados, se cuenta con un formato de
informe que por si solo cumple en un 5,85 por ciento los debes

correspondientes. Por lo que para obtener el total cumplimiento de este
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requisito, se debe completar la informacién que debe contener el informe de los
resultados, en base a los incisos 5.10.2 y 5.10.3.

El nivel del cumplimiento global de requisitos técnicos, se vio influenciado
por la falta del procedimiento para el muestreo interno de agregados, ya que
como se menciond con anterioridad, este se implementd y evalué durante la
elaboracion del presente trabajo de investigacion, por lo que contribuye

directamente al grado de cumplimiento global a partir del inciso 5.7.

Como puede notarse los objetivos 1, 2 y 3, fueron alcanzados y puede
visualizarse el grado de cumplimiento para cada inciso de una forma grafica en

la figura 10 (resultados).

Para cumplir con los objetivos 4 y 5, se procedi6 a realizar pruebas
colaborativas entre 3 analistas del Laboratorio de Andlisis Fisicoquimicos a
partir de 3 tipos de agregados certificados. El agregado grueso es certificado, el
agregado fino 1 esta certificado por la Norma ASTM C 778 y el agregado fino 2
esta certificado por la Norma ASTM D 1556.

Como se observa en la figura 12, la clasificacion del agregado grueso y los
2 agregados finos, fue de agregados considerados inocuos. Esto debido a que
se obtuvo las coordenadas (4,67; 47,94) para el agregado grueso, (19,33; 5,35)
para el agregado fino 1y (18,00; 2,77) para el agregado fino 2.

Las coordenadas de los 3 agregados, se observan cercanas entre ellos y,
en la region correspondiente a los agregados causantes de expansion de
mortero menor de 0,1 por ciento en un afio bajo las mismas condiciones, siendo
el area que representa la minoria de efectos dafiinos por intemperizacion a

causa de actividad quimica indeseable en la matriz del concreto.
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Es por ello que es valido considerar que los agregados que se clasifiquen
como inocuos, pueden utilizarse con una pasta de cemento con un contenido de
hasta 0,60 por ciento de alcalis. Ademas se debe tener en cuenta otros factores
gue afectan la reactividad alcali-silice; tales como las condiciones de humedad,

secado y temperatura, entre otras.

Cabe mencionar que no se ha encontrado un respaldo técnicamente veraz
para la clasificacion de los resultados obtenidos para la reactividad potencial por
medio del método quimico, debido a que la gréfica carece de limites alrededor
de la linea de tendencia que puedan delimitar las areas de categorizacién de

agregados.

A partir de los resultados obtenidos para cada agregado, se les determind
sus respectivas incertidumbres expandidas para propiciar el cumplimiento de

requisitos técnicos, especificamente con el inciso 5.4.6.

Luego de obtener las incertidumbres expandidas tomando en cuenta un
factor de cobertura (k) de 2 para un nivel de confianza del 95 por ciento, se
procedi6 a determinar la contribucion relativa de las distintas fuentes de
incertidumbre estandar, tanto para la determinacion de silice disuelta como para

la reduccién de alcalinidad.

En la figura 13 (resultados), se observa que para la determinacion de silice
disuelta el segundo factor de incertidumbre relativa de mayor contribuciéon en la
incertidumbre expandida del resultado, es la concentracion obtenida por el
espectrofotometro a partir de la curva de calibracion.

Tanto para la determinacion de silice disuelta como para la reduccion de

alcalinidad, figura 14 (resultados), el factor critico de incertidumbre relativa de
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mayor contribucion a la incertidumbre expandida de los resultados, es la
medicion del tiempo de filtracion de cada agregado obtenido por cada analista.

Por tal razon, la calibracion del espectrofotometro y la estandarizacion del
tiempo de filtracion, contribuiran en una forma certera a la incertidumbre de la

medicion de los resultados de silice disuelta y reduccién de alcalinidad.

Para la determinacion de la precision del método fotométrico y
volumétrico, se obtuvieron los pardmetros de desempefio de desviacion
estandar relativa, desviacion estandar de la media y coeficiente de variacion
para la precision del método, correspondientes a cada agregado como se

muestra en la tabla Xlll y tabla XIV (resultados).

Con el método fotométrico, se obtuvo el menor coeficiente de variacion
para el agregado fino 1, siendo de 8,45 por ciento. Con el método volumétrico
se obtuvo el menor coeficiente de variacidon para el agregado grueso, siendo de
10,77 por ciento. Lo cual indica que si es posible obtener un grado de
concordancia mutua entre los datos de cada agregado con una medida del error
aleatorio menor al 10,00 por ciento, tanto para el método fotométrico como para

el método volumétrico.

Los pardametros de sensibilidad, intervalo lineal, limite de deteccion y limite
de cuantificacién, se determinaron Unicamente para el método fotométrico, ya

gue es el método que cuenta con una curva de calibracion.

La mayor sensibilidad de calibrado del método fotométrico se obtuvo al
evaluar el agregado grueso, siendo de 0,436 milimol por litro y la menor
sensibilidad de calibrado se obtuvo al evaluar el agregado fino 1, siendo de

0,124 milimol por litro.
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Como se observa en la tabla XV también se indica el intervalo lineal del
método, el cual es de 0,1 milimol por litro a 0,5 milimol por litro, por lo que la
capacidad que tiene el método para detectar las pequefias variaciones en la
concentracion del analito se encuentra dentro del rango del intervalo lineal de la

curva de calibracion.

En la tabla XVI, de la seccion de resultados se observan los limites de
deteccién y cuantificacion del método, siendo el menor limite de deteccion de
0,090 de absorbancia, obtenido en la evaluacién del agregado fino 1 y el mayor
limite de deteccion de 0,011 de absorbancia obtenido en la evaluacion del

agregado grueso.

El menor limite de cuantificacion fue de 14,142 milimol por litro obtenido
en la evaluacién del agregado grueso y el mayor limite de cuantificacion fue de

16,329 milimol por litro obtenido en la evaluacion del agregado fino 2.

Los parametros de desempefio o de calidad del método fotométrico y
volumétrico presentados, sustentan el hecho que la metodologia para la
reactividad potencial de agregados por el método quimico que maneja el

Laboratorio de Analisis Fisicoquimicos, es la adecuada.

Tanto para la obtencién de los resultados como para la determinacion de
los parametros de desempefio de la metodologia de reactividad potencial, se
realizd el analisis del promedio de los resultados utilizando el contraste de

Grubbs para descartar los datos anomalos.

Para los datos correspondientes al agregado grueso no se descartd

ningun grupo de datos, debido a que el valor calculado de G no excedi6 el valor
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critico G de referencia, que es de 1,155 a un nivel de significacion del 5 por

ciento.

Al aplicar el contraste de Grubbs a los datos correspondientes al agregado
fino 1, se obtuvo un valor calculado de G de 1,1609 para la reduccion de
alcalinidad correspondiente al analista B. Se observa que tanto para el blanco
como para la muestra 1, el volumen de acido clorhidrico consumido resultd ser
el mismo, atribuyéndose el descarte de los datos correspondientes debido a un

error sistematico.

Dado que los resultados se reportan en coordenadas (Sc, Rc), al descartar
los datos del analista B para la reduccion de alcalinidad, también deben

descartarse para la determinacion de silice disuelta.

De igual forma se procedi6é para los datos correspondientes al agregado
fino 2, pues se obtuvo un valor calculado de G de 1,958 para la reduccion de
alcalinidad correspondiente al analista C. A su vez se puede atribuir el descarte
de datos debido a un error sistematico, ya que en esta ocasion el volumen de
acido clorhidrico consumido para las muestras 2 y 3, resulté ser mayor que el

volumen consumido para el blanco.

Se puede observar también la repetibilidad obtenida por cada analista a
partir del estudio colaborativo, siendo el analista C el mas preciso para la
determinacién de silice disuelta y siempre el analista C el mas preciso para la
determinacion de reduccion de alcalinidad como se observa en la tabla XVII
(resultados).

Por dltimo, para verificar la hipotesis planteada se utilizé una valiosa

herramienta estadistica de contraste de significacion: el analisis de varianza
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(ANOVA), de forma que proporciona un indicio del grado en el que la
metodologia de reactividad potencial se encuentra libre de errores sistematicos,
a pesar de la variacion de los factores controlados, en este caso los analistas

que realizan el ensayo y el tipo de agregado.

De la tabla CXVIIl y tabla CXIX en la seccion de anexos, se observa que
los valores de F calculados, son mayores que los valores del F critico
correspondientes, tanto a las variaciones entre muestras (diferentes tipos de

agregados) como a las variaciones entre columnas (diferentes analistas).

Dado que la probabilidad correspondiente a cada fuente de variacion es
menor al 5 por ciento, el nivel de significancia, se puede afirmar que la hipotesis
nula se rechaza. Esto implica que la variacion de los analistas y los tipos de
agregados conllevan variacion de las medias muestrales, debidas a errores no

solamente aleatorios sino también sistematicos.
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CONCLUSIONES

El cumplimiento de requisitos técnicos a implementar en el Laboratorio
de Andlisis Fisicoquimicos (LAFIQ/QI) para la realizacion del ensayo de
reactividad potencial bajo las Normas ASTM C 702-03 y C 289-07, fue

evaluado a partir de la documentacion correspondiente.

La implementacion y evaluacién del cumplimiento de requisitos técnicos
para el inciso 10 de la Norma ASTM C 702-03, para el fraccionamiento
del muestreo interno de agregados, permiti6 obtener un grado de

cumplimiento parcial.

La evaluacion del cumplimiento de requisitos técnicos para el inciso 8.3
de la Norma ASTM C 289-07, para la determinacién de silice disuelta,

permitié obtener un grado de cumplimiento parcial.

La evaluacion del cumplimiento de requisitos técnicos para el inciso 8.4
de la Norma ASTM C 289-07, para la reduccion de alcalinidad, permitié
obtener un grado de cumplimiento parcial.

El cumplimiento global de requisitos técnicos, en conformidad con la
Norma COGUANOR NTG/ISO/IEC 17 025, para la metodologia de
reactividad potencial, esta en cumplimiento parcial quedando al

pendiente lo relativo a calibraciones.
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10.

11.

12.

El valor de referencia para la concentracion de silice disuelta del
agregado grueso es de 4,67 + 1,42 mmol/L (k=2) y de 47,94 + 7,98

mmol/L (k=2) para la reduccién de alcalinidad.

El valor de referencia para la concentracion de silice disuelta del
agregado fino 1, es de 19,33 £ 3,33 mmol/L (k=2) y de 5,35 = 0,89

mmol/L (K=2) para la reduccién de alcalinidad.

El valor de referencia para la concentracion de silice disuelta del
agregado fino 2, es de 18,00 £ 2,95 mmol/L (k=2) y de 2,77 = 0,45

mmol/L (k=2) para la reduccién de alcalinidad.

A partir de la evaluacion realizada a las muestras patron del agregado
grueso y de los agregados finos, se clasificaron como agregados
inocuos, por lo que se pueden tomar como materiales de referencia para

posteriores evaluaciones de LAFIQ/QI.

Los pardmetros de desempefio para la precision, sensibilidad, intervalo
lineal, limite de deteccion y limite de cuantificacion del método

fotométrico, fueron cuantificados para la determinacion de silice disuelta.

Los parametros de desempefio para la precision del método volumétrico,

fueron cuantificados para la determinacion de reduccién de alcalinidad.

Con base en los parametros de desempefio obtenidos para los métodos
fotométrico y volumétrico se determin6 que la metodologia de reactividad
potencial puede realizarse con un desempefio adecuado para su uso en
LAFIQ/QI.
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13.

14.

El analista con la mejor repetibilidad, para la determinacién tanto de
silice disuelta como de reduccién de alcalinidad, result6 ser el analista C.

La necesidad de inversion de recursos en la metodologia del ensayo de

reactividad potencial para eliminar los errores sistematicos presentes es

evidente.
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RECOMENDACIONES

Calibrar el espectrofotometro cada 6 meses para aumentar el grado de
cumplimiento de requisitos técnicos del inciso 8.3 de la Norma ASTM C

289-07, para la determinacion de silice disuelta.

Calibrar la bureta semiautomatica cada 6 meses para aumentar el grado
de cumplimiento de requisitos técnicos del inciso del inciso 8.4 de la

Norma ASTM C 289-07, para la reduccion de alcalinidad.

Realizar una capacitacién que contribuya a la formacién de los analistas
en materia del procedimiento de fraccionamiento para muestreo de

agregados.

Divulgar al personal interno de LAFIQ/QI la metodologia completa de
reactividad potencial y mantener en cumplimiento la elaboracion del

ensayo Yy el manejo de la documentacién correspondiente.

Realizar un plan preventivo para la adquisicion de cristaleria de forma
gue no se deba esperar a gestionar los recursos hasta cuando ya no se

cuente con los mismos.
Determinar el conjunto de pruebas que se deben realizar a los

agregados, para sugerir a los clientes, en base a los resultados

obtenidos de la clasificacion de agregados por el método quimico.
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Establecer un margen de tolerancia alrededor de la figura X1.1 de la
Norma ASTM C 289-07, que permita una categorizacion adecuada de

agregados para evitar obtener resultados erroneos.

Utilizar agregados gruesos Yy finos clasificados categoricamente tanto
inocuos como deletéreos para mejorar la disponibilidad del manejo de
materiales de referencia en la realizacion del ensayo de reactividad

potencial.
Realizar pruebas colaborativas entre los analistas para determinar la

repetibilidad de los mismos para el ensayo de reactividad potencial en un

periodo de tiempo no mayor a 6 meses.
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Tabla XVIIl. Lista de verificacion para el cumplimiento de requisitos
técnicos 5.1 — 5.5 de la Norma COGUANOR NTG/ISO/IEC
17 025

COGUANOR NTG/ISO/IEC 17 025 ASTM C 289-07 ASTM C 702-03

o
w

%

@©
N

%

[Eny
o

No. Descripcion Inciso | Debe %

512

Total
5.2.1
5.2.2
5.2.3
5.2.4
5.2.5
Total
5.3.1
5.3.2
5.3.3
5.34
5.3.5
Total
5.4.1
5.4.2
5.4.3
5.4.4
5.4.5
5.4.6
5.4.7
Total
5.5.1
5.5.2
5.5.3
554
5.5.5
5.5.6
5.5 Equipos 5.5.7
5.5.8
5.5.9
5.5.10
5.5.11
5.5.12
Total

5.1 | Generalidades 0,58% 0,58% 0,00%

5.2 Personal 5,85% 5,85% 1,17%

Instalaciones y
5.3 condiciones
ambientales

5,26% 5,26% 2,92%

Métodos de
ensayo y de
5.4 calibracion y
validacién de
los métodos

17,54% 17,54% 15,79%

8,19% 8,19% 7,02%

NBrrrrraorvervONBrootwowdONWRGRNON AR R
NooococohrorRrRPNANSBROPTONNNOCONNMNNWERFRNNNWE R
EOOOOO#OI—‘I—‘I\J#I\)%I—‘OOU‘IU‘II\)\II\J@OI\)I\)I\JOOSHI\JI\JI\JCDI—\H
QloocoocorococonmasrnmNrovmonvorjnonvmNvorMooNno oo o

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIX. Lista de verificacion para el cumplimiento de requisitos
técnicos 5.6 — 5.10 de la Norma COGUANOR NTG/ISO/IEC

17 025
COGUANOR NTG/ISO/IEC 17 025 ASTM C 289-07 ASTM C 702-03
No. Descripcion Inciso | Debe 8.3 % 8.4 % 10 %
5.6.1 3 1 1 0
Trazabilidad de 5.6.2 9 1 o 1 0 0 o
56 | \a medicion 563 | 8 o | V% o | LI 5 | 0.00%
Total 20 2 2 0
57.1 5 4 4 4
5.7.2 2 2 0 2 . 2 .
5.7 Muestreo 573 2 2 4,68% 5 4,68% 2 4,68%
Total 9 8 8 8
. 5.8.1 1 1 1 1
Mi”b‘v’.go‘le;c’s 5.8.2 4 3 3 3
5.8 ) 5.8.3 3 1 4,68% 1 4,68% 1 4,68%
ensayary a
calibrar 5.8.4 5 3 3 3
Total 13 8 8 8
Aseguramiento 591 5 4 4 4
5.9 | de lacalidad de 5.9.2 2 1 2,92% 1 2,92% 1 2,92%
los resultados Total 7 5 5 5
5.10.1 4 2 2 2
5.10.2 3 0 0 0
5.10.3 2 0 0 0
5.10.4 7 3 3 3
Informe de los | 5.10.5 4 2 o 2 0 2 0
510 resultados 5.10.6 3 1 585% 1 5.85% 1 5.85%
5.10.7 1 0 0 0
5.10.8 3 2 2 2
5.10.9 4 0 0 0
Total 31 10 10 10
PROMEDIO DEL CUMPLIMIENTO DE o o o
REQUISITOS TECNICOS 56,73% 56,73% 45,03%

Fuente: elaboracion propia.
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1. Muestrade céalculo

1.1 Conversién de minutos de cada tiempo a horas

H=a+ % [Ecuacion No. 12]

Donde:
H = tiempo convertido (h)
a = tiempo original (h)

h = tiempo original (min)

Ejemplo: conversion de los minutos del tiempo inicial en la etapa de

preparacion para el agregado grueso del analista A de la tabla XXII.

H—10+22
B 60

H =10,37 min

De igual forma se realizaron los calculos de los tiempos de cada etapa

para cada agregado de cada analista de las tablas XXIIl y XXIV.

1.2 Calculo del tiempo neto de permanencia del agregado en las diferentes

etapas del ensayo

AHora = b + (Hora; — Hora,) [Ecuacion No. 13]
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Donde:

AHora = tiempo neto (h)

b = rango original a partir de la norma en cada etapa (h)
Hora; = tiempo final (h)

Hora, = tiempo inicial (h)

Ejemplo: determinacion del tiempo neto de calentamiento del agregado
grueso del analista A en el horno en las diferentes etapas del ensayo de la tabla
XXV.

AHora = 24 + (10,33 — 10,33)

AHora = 24,00 horas

De igual forma se realizaron los calculos de los tiempos netos de cada

etapa para cada tipo de agregado de las tablas XXVI-XXXI.

1.3 Conversion de la presion de filtracion en la etapa de elaboracion

100 kPa
1 bar

Presion = p X [Ecuacion No. 14]

Donde:
Presion = conversion de la presion a unidades de Norma ASTM C289-07 (kPa)

p = lectura directa de la presion en el manometro (bar)

Ejemplo: conversién de la presién de filtracion en la etapa de elaboracién

para el agregado grueso del analista A de la tabla XXXI.
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100 kPa
1 bar

Presion = 0,50 bar X

Presion = 50 kPa
De la misma forma se realizaron las conversiones de las presiones de
filtracion para cada agregado en cada corrida de cada analista de las tablas

XXXy XXXIII.

1.4 Conversion de la absorbancia

T = —log(A) [Ecuacion No. 15]

Donde:
T = transmitancia (%)

A = absorbancia (adimensional)

Ejemplo: conversion de absorbancia a transmitancia de la primera corrida

del agregado grueso del analista A de la tabla XXXIV.
T = —log(0,015)
T =182%
De igual forma se realizaron las conversiones de las absorbancias para

cada corrida de cada tipo de agregado de cada analista de las tablas XXXV y
XXXVI.
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1.5 Calculo de la determinacion de SiO,

100 .,
S, =20x - X C [Ecuacion No. 16]

Donde:

Sc = concentracion de SiO; en el filtrado original (mmol/L)

V = volumen de solucién diluida, utilizada (mL)

C = concentracion de silice en la solucion medida en el espectrofotdmetro
(mmol/L)

Ejemplo: célculo de la determinacién de la concentracion de SiO, en el
filtrado original de la muestra 1 de agregado grueso del analista A de la tabla
XXXIV.

S —20><100><002
€ 10 ’

S. =4mmol/L

De la misma forma se determinaron las concentraciones de SiO, en el
filtrado original de cada agregado para cada analista de las tablas XXXV y
XXXVI.
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1.6 Calculo de la reduccién en la alcalinidad

R, = (%) (V53 —V,) x 1000 [Ecuacion No. 17]
Donde:

R¢ = reduccién en la alcalinidad (mmol/L)

N = concentracion del HCI utilizado en la titulacion (N)

V1 = volumen de solucién diluida, utilizada (mL)

V, = volumen de HCI utilizado para lograr el viraje de la fenolftaleina en la
muestra de ensayo (mL)

V3 = volumen de HCI utilizado para lograr el viraje de la fenolftaleina en la

solucion blanco (mL)

Ejemplo: calculo de la reduccion en la alcalinidad de la muestra 1 de

agregado grueso del analista A de la tabla XXXVII.

20 x 0,049N
R, = (200

18,35 mL — 12,71 mL) x 1
— )(8,35m 71 mL) x 1000

R. = 55,27 mmol/L

De la misma forma se calculd la reduccidon en la alcalinidad de las

muestras de cada agregado de cada analista de las tablas XXXVIII y XXXIX.

1.7 Calculo de la incertidumbre estandar de medicion

u(x) = %/f(x) [Ecuacién No. 18]
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Donde:
u(x) = incertidumbre estandar de la medicion (adimensional)
Au = incerteza del instrumento de medicién

f(x) = medicion de los datos de entrada

Ejemplo: calcular la incertidumbre estandar de la pesada de 300 gramos

de agregado grueso del analista A de la tabla XL.

u(Muestra) = 0,000096 g

De la misma forma se calculd la incertidumbre estandar de medicion de

todos los datos de entrada de las tablas XLI-CXI.

1.8 Calculo de la incertidumbre combinada de medicion

u(Res) = Res X u(x) [Ecuacion No. 19]

Donde:
u(Res) = incertidumbre combinada de la medicion
Res = resultado obtenido

u(x) = incertidumbre estandar de la medicion (adimensional)

Ejemplo: calcular la incertidumbre combinada de la concentracion de SiO,

del agregado grueso del analista A de la tabla XL.

u(S.) = 4,00 mmol/L x 0,173134
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u(S.) = 0,69 mmol/L

De la misma forma se calculd la incertidumbre combinada de la
concentracion de SiO; y la reduccion en la alcalinidad de cada corrida y del

promedio de los analistas A, B y C para cada agregado de las tablas XLI-CXI.

1.9 Célculo de la incertidumbre expandida de medicion

U(Res) = k x u(Res) [Ecuaciéon No. 20]

Donde:
U(Res) = incertidumbre expandida de la medicion
k = factor de cobertura (adimensional)

u(Res) = incertidumbre combinada de la medicién

Ejemplo: calcular la incertidumbre combinada promedio de Ila
concentracion de SiO, del agregado grueso por método fotométrico de la tabla
XXXVIII.

U(S.) =2x0,71 mmol/L

U(Res) = 1,42 mmol/L

De la misma forma se calculdo la incertidumbre expandida de Ila

concentracion promedio de SiO; y la reduccion promedio en la alcalinidad de

los analistas para cada agregado de las tablas XLI-CXI.
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Tabla XX. Nomenclatura utilizada para la abreviaciéon de cada una de

las fuentes de
QUINDLAFIQ-RG-331, parte |

incertidumbre del registro USAC-CII-

Etapa Abreviacion Significado de la fuente de incertidumbre
Muestra Masa de 300 gramos de agregado a tamizar
Tamiz Masa de agregado luego de tamizar

Preparacion

Arena humeda

Masa de agregado lavada

To

Temperatura inicial de secado

Arena seca Masa de agregado seca
Tf Temperatura final de secado
Tiempo Tiempo de secado
Masa Masa de agregado para cada reactor
Volumen de NaOH 1,000 normal para cada
NaOH
B reactor

Elaboracion (1) —— —
To 2 Temperatura inicial de reaccion
Tf 2 Temperatura final de reaccion
Tiempo 2 Tiempo de reaccion
T agua Temperatura del agua de enfriamiento
Tiempo 3 Tiempo de enfriamiento

» Presion Presion de filtracion

Elaboracion (I1) : : : _
Tiempo 4 Tiempo de filtracién
Alicuota 1 Volumen de la alicuota del filtrado
Bal6n 1 Volumen de la dilucién del filtrado
Alicuota 2 Volumen de la alicuota de solucién diluida

Silice disuelta | M. amonio Volumen de molibdato de amonio al 10%
HCI Volumen de HCI 1+1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXI. Nomenclatura utilizada para la abreviacién de cada una de

incertidumbre del USAC-CII-

QUINDLAFIQ-RG-331, parte Il

las fuentes de registro

Etapa Abreviacion Significado de la fuente de incertidumbre

Tiempo 5 Primer tiempo de reposo
A. Oxalico Volumen de &cido oxalico al 10%

Silice disuelta Balon 2 Volumen de aforo
Tiempo 6 Segundo tiempo de reposo
C Concentracion de silice disuelta
Absorbancia Absorbancia de la lectura

Reduccion de | Alicuota 3 Volumen de la alicuota de solucion diluida

alcalinidad HCI 2 Volumen de HCI para la titulacién
- Sr Repetibilidad

Fuente: elaboracion propia.
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2. Datos calculados

Tabla XXII. Conversién del tiempo en la etapa de preparaciéon para el

agregado grueso

Analista ‘ To (°C) Horao (h) Arenaseca(g) Tf(°C) Horaf (h)

A 105 10,37 162,450 105 12,37
B 105 10,37 162,447 105 12,37
C 105 10,37 162,447 105 12,37

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXIII. Conversién del tiempo en la etapa de preparacion para el

agregado fino 1

Analista ’ To (°C) Horao (h) Arenaseca(g) Tf(°C) Horaf (h)

A 105 10,37 92,95 105 12,37
B 105 10,37 92,95 105 12,37
C 105 10,37 92,95 105 12,37

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXIV.  Conversion del tiempo en la etapa de preparacion para el
agregado fino 2

Analista ’ To (°C) Horao (h) Arenaseca(g) Tf(°C) Horaf (h)

A 105 9,78 89,05 105 9,78
B 105 9,78 89,05 105 9,78
C 105 9,78 89,05 105 9,78

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXV.  Conversion del tiempo neto en la etapa de calentamiento

para el agregado grueso

Analista | Muestra Tqg (°C) Horao (h) Tf (°C) Horaf (h) AHora (h)

Blanco
1

A 5 80 10,33 80 10,33 24,00
3

Blanco

B ; 80 11,50 80 11,53 24,03
3

Blanco

C ; 80 10,55 80 10,55 24,00

3

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXVI.  Conversién del tiempo neto en la etapa de calentamiento
para el agregado fino 1

Analista |Muestra To (°C) Horao (h) Tf(°C) Horaf(h) AHora (h)
Blanco

A 80 9,92 80 9,92 24,00

B 80 9,60 80 9,60 24,00

Blanco
C ; 80 10,75 80 10,75 24,00

3

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXVII.

Analista

Conversion del tiempo neto en la etapa de calentamiento
para el agregado fino 2

Muestra To (°C) Horao (h) Tf(°C) Horaf(h) AHora (h)

Blanco
1
2
3

80 8,25 80 8,25 24,00

Blanco
1
2
3

80 10,90 80 10,98 24,08

Tabla XXVIII.

Blanco
1
2
3

80 12,50 80 12,50 24,00

Fuente: elaboracion propia.

Conversion del tiempo neto en la etapa de enfriamiento

para el agregado grueso

Analista | Muestra Tagua (°C) Horao (h) Horaf (h) A Hora (h)

Blanco

23 10,33 10,63 0,30

23 11,53 11,78 0,25

Blanco
1
2
3

23 10,88 11,22 0,33

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXIX. Conversion del tiempo neto en la etapa de enfriamiento
para el agregado fino 1

Analista |Muestra Tagua (°C) Horao (h) Horaf (h) A Hora (h)
Blanco
1
A 5 23,00 9,92 10,17 0,25
3
Blanco
B ; 21,00 9,63 9,88 0,25
3
Blanco
C ; 24,00 10,75 11,00 0,25

3

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXX. Conversion del tiempo neto en la etapa de enfriamiento
para el agregado fino 2

Analista |Muestra Tagua (°C) Horao (h) Horaf (h) A Hora (h)
Blanco

A 24 8,25 8,50 0,25

B 23 11,00 11,25 0,25

Blanco
C ; 23 12,50 12,75 0,25

3

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXXI. Conversion de la presion al Sly del tiempo en la etapa de
filtracidén para el agregado grueso
. Presion Tiempo
Analista | Muestra (kPa) (h)
Blanco 50,00 0,031
A 1 50,00 0,031
2 50,00 0,031
3 50,00 0,032
Blanco 51,00 0,019
B 1 51,00 0,026
2 51,00 0,036
3 51,00 0,036
Blanco 50,00 0,013
c 1 50,00 0,055
2 50,00 0,051
3 50,00 0,052
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XXXII.

Conversién de la presion al Sl y del tiempo en la etapa de

filtracion para el agregado fino 1

Analista | Muestra P(rlc(a;;n Tle(rg])po
Blanco 50 0,0319
A 1 50 0,0328
2 50 0,0333
3 50 0,0333
Blanco 51 0,017
B 1 51 0,050
2 51 0,045
3 51 0,043
Blanco 46 0,050
c 1 50 0,053
2 50 0,041
3 50 0,043

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXXIII. Conversién de la presion al Sly del tiempo en la etapa de

filtracidén para el agregado fino 2

Analista | Muestra P(rlf;;))n T|e(Ln)po

Blanco 50 0,033

A 1 50 0,033
2 50 0,033

3 50 0,033

Blanco 51 0,014

B 1 51 0,052
2 51 0,049

3 51 0,053

Blanco 50 0,009

c 1 50 0,009
2 50 0,009

3 50 0,009

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXXIV.  Concentracién de SiO; en la solucion de NaOH filtrada del
material del agregado grueso y transmitancia

correspondiente a cada corrida

Analista | Muestra Concentracion Transmitancia Sc
(mmol/L) (%) (mmol/L)

Blanco 0,00 182% 0,00

A 1 0,02 151% 4,00

2 0,02 143% 4,00

3 0,02 137% 4,00

Blanco 0,00 222% 0,00

B 1 0,03 128% 6,00

2 0,03 126% 6,00

3 0,03 129% 6,00

Blanco 0,00 192% 0,00

c 1 0,03 130% 6,00

2 0,02 148% 4,00

3 0,01 157% 2,00

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXXV.  Concentracion de SiO; en la solucién de NaOH filtrada del
material del agregado fino 1 'y transmitancia

correspondiente a cada corrida

Analista | Muestra Concentracion Transmitancia Sc
(mmol/L) (%) (mmol/L)

Blanco 0,00 192% 0,00

A 1 0,10 83% 20,00
2 0,11 80% 22,00

3 0,10 84% 20,00

Blanco 0,01 160% 2,00

B 1 0,09 86% 18,00
2 0,10 84% 20,00

3 0,12 74% 24,00

Blanco 0,00 240% 0,00

c 1 0,09 86% 18,00
2 0,09 84% 18,00

3 0,09 85% 18,00

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXXVI.  Concentracion de SiO; en la solucion de NaOH filtrada del
material del agregado fino 2 'y transmitancia

correspondiente a cada corrida

. Concentracién Transmitancia Sc
Analista | Muestra (mmol/L) (%) (mmol/L)

Blanco 0,00 222% 0,00

A 1 0,11 79% 22,00
2 0,10 82% 20,00

3 0,11 79% 22,00

Blanco 0,00 210% 0,00

B 1 0,14 69% 14,00
2 0,12 73% 12,00

3 0,18 59% 18,00

Blanco 0,00 122% 0,00

c 1 0,14 68% 14,00
2 0,14 68% 14,00

3 0,13 70% 13,00

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXXVII.  Reduccién en la alcalinidad de la solucion de NaOH
filtrada del material del agregado grueso

Analista | Muestra Alicuotad (mL) HCI(mL) Rc (mmol/L)

Blanco 20 18,35 0,00

A 1 20 12,71 55,27

2 20 12,91 53,31

3 20 12,71 55,27

Blanco 20 19,15 0,00

B 1 20 14,20 45,54

2 20 14,29 44,71

3 20 14,05 46,92

Blanco 20 18,78 0,00

c 1 20 14,08 43,24

2 20 14,05 43,52

3 20 14,03 43,70

Fuente: elaboracion propia.
Tabla XXXVIII. Reduccién en la alcalinidad de la solucion de NaOH

filtrada del material del agregado fino 1

Analista | Muestra Alicuotas HCl Re
(mL) (mL) (mmol/L)

Blanco 20 18,18 0,00

A 1 20 17,54 6,27
2 20 17,34 8,23

3 20 17,35 8,13

Blanco 20 9,58 0,00

B 1 20 9,58 0,00
2 20 9,47 1,01

3 20 9,49 0,83

Blanco 20 18,47 0,00

c 1 20 18,09 3,50
2 20 17,99 4,42

3 20 18,30 1,56

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXXIX. Reduccién en la alcalinidad de la solucion de NaOH
filtrada del material del agregado fino 2

Analista | Muestra Al'((:r:]Jf)tas HCI (mL) (mrrITgI/L)
Blanco 20 18,97 0,00
A 1 20 18,56 3,77
2 20 18,53 4,05
3 20 18,51 4,23
Blanco 20 19,82 0,00
B 1 20 19,63 1,81
2 20 19,61 2,00
3 20 19,74 0,76
Blanco 20 19,09 0,00
c 1 20 19,09 0,00
2 20 19,16 -0,67
3 20 19,16 -0,67
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XL. Calculo de la incertidumbre estandar de la reduccion de

la muestra en la etapa de preparacion para el agregado

grueso
A Tamiz .
. A Muestra u(Muestra)/ . u(Tamiz)/
Analista (300 g) u(Muestra) Muestra 15?951m u(Tamiz) Tamiz
A 0,05 0,0289 9,6209E-05 0,05 0,0289 0,0001
B 0,05 0,0289 9,6209E-05 0,05 0,0289 0,0003
C 0,05 0,0289 9,6209E-05 0,05 0,0289 0,0003

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XLI. Calculo de la incertidumbre estandar de la reduccion de

la muestra en la etapa de preparacion para el agregado

fino 1
A Tamiz .
. A Muestra u(Muestra)/ . u(Tamiz)/
Analista (300 g) u(Muestra) Muestra 15?g;|m u(Tamiz) Tamiz
A 0,05 0,0289 9,6209E-05 0,05 0,0289 0,0003
B 0,05 0,0289 9,6209E-05 0,05 0,0289 0,0003
C 0,05 0,0289 9,6209E-05 0,05 0,0289 0,0003
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XLII. Calculo de laiincertidumbre estandar de la reduccion de
la muestra en la etapa de preparacion para el agregado
fino 2
A Tamiz .
. A Muestra u(Muestra)/ . u(Tamiz)/
Analista (300 g) u(Muestra) Muestra 15?9})1m u(Tamiz) Tamiz
A 0,05 0,029 9,6209E-05 0,05 0,029 0,0003
B 0,05 0,029 9,6209E-05 0,05 0,029 0,0003
C 0,05 0,029 9,6209E-05 0,05 0,029 0,0003

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XLIII. Célculo de la incertidumbre estandar del lavado de la
muestra en la etapa de preparacion para el agregado

grueso

Analista A Arena u(Arena u(Arena)) ATo u(To) u(To)/
himeda (g) huameda) Arena °C) To
A 0,05 0,0289 0,0001 0,5 0,2887  0,0027
B 0,05 0,0289 0,0001 0,5 0,2887 0,0027
C 0,05 0,0289 0,0001 0,5 0,2887 0,0027
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XLIV. Célculo de la incertidumbre estandar del lavado de la
muestra en la etapa de preparacién para el agregado fino
1
. A Arena u(Arena u(Arena)) ATo u(To)/
Analista humeda (g) humeda) Arena °C u(To) To
A 0,05 0,0289 0,0003 0,5 0,2887 0,003
B 0,05 0,0289 0,0003 0,5 0,2887 0,003
C 0,05 0,0289 0,0003 0,5 0,2887 0,003

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XLV. Célculo de la incertidumbre estandar del lavado de la

muestra en la etapa de preparacion para el agregado fino 2

. A Arena u(Arena u(Arena)) ATo u(To)/
Analista hiumeda (g) humeda) Arena °C u(To) To

A 0,05 0,0289 0,0003 0,5 0,2887 0,003

B 0,05 0,0289 0,0003 0,5 0,2887 0,003

C 0,05 0,0289 0,0003 0,5 0,2887 0,003

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XLVI. Calculo de la incertidumbre estandar del secado de la
muestra lavada en la etapa de preparacion para el agregado

grueso

A Arena u(Arena u(Arena)/ ATE

Analista seca (h) seca) Arena ¢ C) u(Tf) u(Tf)/Tf
A 0,05 0,0289 0,0002 0,5 0,2887 0,0027
B 0,05 0,0289 0,0002 0,5 0,2887 0,0027
C 0,05 0,0289 0,0002 0,5 0,2887 0,0027
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XLVII. Célculo de la incertidumbre estandar del secado de la

muestra lavada en la etapa de preparacién para el agregado

fino 1
: A Arena u(Arena u(Arena)/ AT u(Tf)/
Analista | <oca (h) seca) Arena (°C) u(T Tf
A 0,05 0,02887 0,0003 0,5 0,2887 0,0027
B 0,05 0,02887 0,0003 0,5 0,2887 0,0027
C 0,05 0,02887 0,0003 0,5 0,2887 0,0027

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XLVIIl.  Célculo de la incertidumbre estandar del secado de la
muestra lavada en la etapa de preparacion para el
agregado fino 2

: A Arena u(Arena u(Arena)/ AT u(Tf)/
Analista | <ocq (h) seca) Arena (°C) u(m Tf
A 0,05 0,0289 0,0003 0,5 0,2887 0,0027
B 0,05 0,0289 0,0003 0,5 0,2887 0,0027
C 0,05 0,0289 0,0003 0,5 0,2887 0,0027
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XLIX. Célculo de laincertidumbre estandar del total de secado

de la muestra lavada en la etapa de preparacion para el
agregado grueso

. A Tiempo : u(Tiempo)/
Analista ) u(Tiempo) Tiempo
A 0,005 0,0029 0,0001
B 0,005 0,0029 0,0001
C 0,005 0,0029 0,0001

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla L. Calculo de la incertidumbre estandar del tiempo de secado
de la muestra lavada en la etapa de preparacion para el

agregado fino 1

. A Tiempo . u(Tiempo)/
Analista ) u(Tiempo) Tiempo
A 0,005 0,0029 0,0001
B 0,005 0,0029 0,0001
C 0,005 0,0029 0,0001
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LI. Célculo de la incertidumbre estandar del tiempo de secado

de la muestra lavada en la etapa de preparacién para el

agregado fino 2

. A Tiempo . u(Tiempo)/
Analista (h) u(Tiempo) Tiempo
A 0,005 0,0029 0,0001
B 0,005 0,0029 0,0001
C 0,005 0,0029 0,0001

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LII. Célculo de la incertidumbre estandar de las proporciones
de la muestra seca en la etapa de elaboracion para el

agregado grueso

Analista | Muestra A Masa u(Masa) u(Masay/
(@) Masa

Blanco 0,001 0,000000 0,000000

A 1 0,001 0,000408 0,000016

2 0,001 0,000408 0,000016

3 0,001 0,000408 0,000016

Blanco 0,001 0,000000 0,000000

5 1 0,001 0,000408 0,000016

2 0,001 0,000408 0,000016

3 0,001 0,000408 0,000016

Blanco 0,001 0,000000 0,000000

c 1 0,001 0,000408 0,000016

2 0,001 0,000408 0,000016

3 0,001 0,000408 0,000016

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LIII. Calculo de la incertidumbre estandar de las proporciones
de la muestra seca en la etapa de elaboracion para el

agregado fino 1

Analista | Muestra A Masa u(Masa) u(Masa)/
(@) Masa

Blanco 0,001 0,000000 0,000000

A 1 0,001 0,000408 0,000016

2 0,001 0,000408 0,000016

3 0,001 0,000408 0,000016

Blanco 0,001 0,000000 0,000000

5 1 0,001 0,000408 0,000016

2 0,001 0,000408 0,000016

3 0,001 0,000408 0,000016

Blanco 0,001 0,000000 0,000000

c 1 0,001 0,000408 0,000016

2 0,001 0,000408 0,000016

3 0,001 0,000408 0,000016

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LIV. Caélculo de la incertidumbre estandar de las proporciones
de la muestra seca en la etapa de elaboracion para el

agregado fino 2

Analista | Muestra A Masa u(Masa) u(Masa)/
(@) Masa

Blanco 0,001 0,000000 0,000000

A 1 0,001 0,000408 0,000016

2 0,001 0,000408 0,000016

3 0,001 0,000408 0,000016

Blanco 0,001 0,000000 0,000000

5 1 0,001 0,000408 0,000016

2 0,001 0,000408 0,000016

3 0,001 0,000408 0,000016

Blanco 0,001 0,000000 0,000000

c 1 0,001 0,000408 0,000016

2 0,001 0,000408 0,000016

3 0,001 0,000408 0,000016

Fuente: elaboracion propia.
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TablaLV. Calculo de la incertidumbre estandar de solucion de NaOH
agregada a cada reactor en la etapa de elaboracién para el

agregado grueso

Analista | Muestra A(Nr:SH u(NaOH) u(,\’]l:gg)/

Blanco 0,03 0,0173 0,0007

A 1 0,03 0,0173 0,0007
2 0,03 0,0173 0,0007

3 0,03 0,0173 0,0007

Blanco 0,03 0,0173 0,0007

B 1 0,03 0,0173 0,0007
2 0,03 0,0173 0,0007

3 0,03 0,0173 0,0007

Blanco 0,03 0,0173 0,0007

c 1 0,03 0,0173 0,0007
2 0,03 0,0173 0,0007

3 0,03 0,0173 0,0007

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LVI.  Calculo de la incertidumbre estandar de solucién de NaOH
agregada a cada reactor en la etapa de elaboraciéon para el

agregado fino 1

Analista | Muestra A(Nr:SH u(NaOH) u(,\’]l:gg)/
Blanco 0,03 0,017321  0,000693

A 1 0,03 0,017321  0,000693
2 0,03 0,017321  0,000693

3 0,03 0,017321  0,000693

Blanco 0,03 0,017321  0,000693

5 1 0,03 0,017321  0,000693
2 0,03 0,017321  0,000693

3 0,03 0,017321  0,000693

Blanco 0,03 0,017321  0,000693

c 1 0,03 0,017321  0,000693
2 0,03 0,017321  0,000693

3 0,03 0,017321  0,000693

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LVIl.  Calculo de la incertidumbre estandar de la solucion de NaOH
agregada a cada reactor en la etapa de elaboracién para el

agregado fino 2

Analista | Muestra A(Nr:SH u(NaOH) u(,\’]l:gg)/
Blanco 0,03 0,017321  0,000693
A 1 0,03 0,017321  0,000693
2 0,03 0,017321  0,000693
3 0,03 0,017321  0,000693
Blanco 0,03 0,017321  0,000693
B 1 0,03 0,017321  0,000693
2 0,03 0,017321  0,000693
3 0,03 0,017321  0,000693
Blanco 0,03 0,017321  0,000693
c 1 0,03 0,017321  0,000693
2 0,03 0,017321  0,000693
3 0,03 0,017321  0,000693
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LVIII. Célculo de la incertidumbre estandar de la temperatura de

calentamiento en la etapa de elaboracién para el agregado

grueso

. ATo u(To)/ AT u(Tf)/
Analista °C) u(To) To Q) u(Tf) Tf

A 0,5 0,2887 0,0036 0,5 0,2887 0,0036

B 0,5 0,2887 0,0036 0,5 0,2887 0,0036

C 0,5 0,2887 0,0036 0,5 0,2887 0,0036

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LIX. Célculo de la incertidumbre estdndar de la temperatura de
calentamiento en la etapa de elaboracién para el agregado
fino 1
: ATo u(To)/ ATE u(Tf)/
Analista ¢ C) u(To) To ¢ C) u(Tf) Tt
A 0,5 0,2887 0,0036 0,5 0,2887 0,0036
B 0,5 0,2887 0,0036 0,5 0,2887 0,0036
C 0,5 0,2887 0,0036 0,5 0,2887 0,0036
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LX. Célculo de la incertidumbre estandar de la temperatura de
calentamiento en la etapa de elaboracion para el agregado
fino 2
. ATo u(To)/ ATF u(Tf)/
Analista ¢ C) u(To) To ¢ C) u(Tf) Tf
A 0,5 0,2887 0,0036 0,5 0,2887 0,0036
B 0,5 0,2887 0,0036 0,5 0,2887 0,0036
C 0,5 0,2887 0,0036 0,5 0,2887 0,0036

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXI. Célculo de la incertidumbre estandar del tiempo de
calentamiento en la etapa de elaboracién para el agregado

grueso
. A Tiempo . u(Tiempo)/
Analista ) u(Tiempo) Tiempo
A 0,005 0,0029 0,0001
B 0,005 0,0029 0,0001
C 0,005 0,0029 0,0001
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LXII. Célculo de la incertidumbre estandar del tiempo de

calentamiento en la etapa de elaboracion para el agregado

fino 1
. A Tiempo : u(Tiempo)/
Analista M) u(Tiempo) Tiempo
A 0,005 0,0029 0,0001
B 0,005 0,0029 0,0001
C 0,005 0,0029 0,0001

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXIII. Célculo de la incertidumbre estandar del tiempo de
calentamiento en la etapa de elaboraciéon para el agregado
fino 2
. A Tiempo . u(Tiempo)/
Analista ) u(Tiempo) Tiempo
A 0,005 0,0029 0,0001
B 0,005 0,0029 0,0001
C 0,005 0,0029 0,0001
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LXIV. Calculo de la incertidumbre estandar del enfriamiento en la
etapa de elaboracion para el agregado grueso
. A Tagua u(Tagua)/ A Tiempo : u(Tiempo)/
Analista ¢ C) u(Tagua) Tagua ) u(Tiempo) Tiempo
A 0,5 0,2887 0,0126 0,005 0,0029 0,0096
B 0,5 0,2887 0,0126 0,005 0,0029 0,0115
C 0,5 0,2887 0,0126 0,005 0,0029 0,0087
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LXV. Calculo de la incertidumbre estandar del enfriamiento en la
etapa de elaboracién para el agregado fino 1
. A Tagua u(Tagua)/ A Tiempo . u(Tiempo)/
Analista ¢ C) u(Tagua) Tagua ) u(Tiempo) Tiempo
A 0,5 0,2887 0,0126 0,005 0,0029 0,0115
B 0,5 0,2887 0,0137 0,005 0,0029 0,0115
C 0,5 0,2887 0,0120 0,005 0,0029 0,0115

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXVI. Célculo de la incertidumbre estandar del enfriamiento en la
etapa de elaboracion para el agregado fino 2
. A Tagua u(Tagua)/ A Tiempo : u(Tiempo)/
Analista ¢ C) u(Tagua) Tagua u(Tiempo) Tiempo
A 0,5 0,2887 0,0120 0,0029 0,0115
B 0,5 0,2887 0,0126 0,0029 0,0115
C 0,5 0,2887 0,0126 0,0029 0,0115
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LXVII.  Célculo de la incertidumbre estandar del filtrado en la etapa
de filtracion para el agregado grueso
. A Presién Iy u(Presion)/ A Tiempo . u(Tiempo)/
Analista | Muestra (kPa) u(Presion) Presion ) u(Tiempo) Tiempo
Blanco 1,00 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0945
A 1 1,00 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0920
2 1,00 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0936
3 1,00 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0896
Blanco 1,00 0,5774 0,0113 0,005 0,0029 0,1551
B 1 1,00 0,5774 0,0113 0,005 0,0029 0,1551
2 1,00 0,5774 0,0113 0,005 0,0029 0,1551
3 1,00 0,5774 0,0113 0,005 0,0029 0,1551
Blanco 1,00 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,2309
c 1 1,00 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,2309
2 1,00 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,2309
3 1,00 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,2309

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXVIII. Calculo de la incertidumbre estandar del filtrado en la
etapa de filtracion para el agregado fino 1

Analista | Muestra A I(’krgzl)on u(Presion) u(PPrr::iIé):)/ AT(lﬁ;npo u(Tiempo) u(_}?gmppg)/
Blanco 1 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0904
A 1 1 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0881
2 1 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0866
3 1 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0866
Blanco 1 0,5774 0,0113 0,005 0,0029 0,1704
B 1 1 0,5774 0,0113 0,005 0,0029 0,0581
2 1 0,5774 0,0113 0,005 0,0029 0,0638
3 1 0,5774 0,0113 0,005 0,0029 0,0679
Blanco 1 0,5774 0,0126 0,005 0,0029 0,0577
c 1 1 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0577
2 1 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0577
3 1 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0577
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LXIX. Calculo de laincertidumbre estandar del filtrado en la
etapa de filtracion para el agregado fino 2
Analista | Muestra A I(’krgzl)on u(Presion) u(grr:;'g:)/ AT(Iﬁ;npO u(Tiempo) u(TTiléerr:gg)/

Blanco 1 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0866
A 1 1 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0866
2 1 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0866
3 1 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0866
Blanco 1 0,5774 0,0113 0,005 0,0029 0,2078
B 1 1 0,5774 0,0113 0,005 0,0029 0,0553
2 1 0,5774 0,0113 0,005 0,0029 0,0594
3 1 0,5774 0,0113 0,005 0,0029 0,0550
Blanco 1 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,3149
c 1 1 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0571
2 1 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0693
3 1 0,5774 0,0115 0,005 0,0029 0,0577

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXX. Célculo de laincertidumbre estandar de la alicuota del
filtrado en la etapa de filtracion para el agregado grueso

A .
Analista | Muestra  Alicuotar U(Volumen  u-Volumen- u(Alicuotal) u(Alicuotal)
(mL) Alicuotal) Temperatura Alicuotal
Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
A 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
B 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
c 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LXXI. Célculo de la incertidumbre estandar de la alicuota del
filtrado en la etapa de filtracion para el agregado fino 1
A .
Analista | Muestra Alicuotal l’JA\(I\,/qumen u-Volumen- u(Alicuotal) u(Alicuotal)/
(mL) icuotal) Temperatura Alicuotal
Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
A 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
B 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
c 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXXII. Célculo de la incertidumbre estandar de la alicuota del
filtrado en la etapa de filtracién para el agregado fino 2

A .
Analista | Muestra  Alicuotar U(Volumen  u-Volumen- u(Alicuotal) u(Alicuotal)
(mL) Alicuotal) Temperatura Alicuotal
Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
A 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
5 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
c 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LXXIII. Célculo de la incertidumbre estandar de la dilucion en la
etapa de filtracién para el agregado grueso
Analista Muestra A (Bn?Bn 1 u(Balén 1) u(sglgr? 11)/
Blanco 0,1 0,0577 0,0003
A 1 0,1 0,0577 0,0003
2 0,1 0,0577 0,0003
3 0,1 0,0577 0,0003
Blanco 0,1 0,0577 0,0003
B 1 0,1 0,0577 0,0003
2 0,1 0,0577 0,0003
3 0,1 0,0577 0,0003
Blanco 0,1 0,0577 0,0003
c 1 0,1 0,0577 0,0003
2 0,1 0,0577 0,0003
3 0,1 0,0577 0,0003

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXXIV. Céalculo de la incertidumbre estandar de la dilucion en la
etapa de filtracion para el agregado fino 1

Analista Muestra A (Brz:_o)n 1 u(Balon 1) u(gslg: 11)/

Blanco 0,1 0,0577 0,0003

A 1 0,1 0,0577 0,0003
2 0,1 0,0577 0,0003

3 0,1 0,0577 0,0003

Blanco 0,1 0,0577 0,0003

B 1 0,1 0,0577 0,0003
2 0,1 0,0577 0,0003

3 0,1 0,0577 0,0003

Blanco 0,1 0,0577 0,0003

c 1 0,1 0,0577 0,0003
2 0,1 0,0577 0,0003

3 0,1 0,0577 0,0003

Fuente: elaboracion propia.

Tabla LXXV. Célculo de la incertidumbre estandar de la dilucién en la

etapa de filtracion para el agregado fino 2

Analista Muestra A(iaLk)ml u(Balén,) u(gglgr?ll)/

Blanco 0,1 0,0577 0,0003

A 1 0,1 0,0577 0,0003
2 0,1 0,0577 0,0003

3 0,1 0,0577 0,0003

Blanco 0,1 0,0577 0,0003

B 1 0,1 0,0577 0,0003
2 0,1 0,0577 0,0003

3 0,1 0,0577 0,0003

Blanco 0,1 0,0577 0,0003

c 1 0,1 0,0577 0,0003
2 0,1 0,0577 0,0003

3 0,1 0,0577 0,0003

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXXVI.

Calculo de la incertidumbre estandar de la alicuota de

solucion diluida en la determinacién de silice disuelto para

el agregado grueso

. AAlicuota, u(Volumen u-Volumen- . u(Alicuotay)/
Analista Muestra (mL) i A(I|’0uota2) Temperatura u(Alicuotay) (All’cuota;)
Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
A 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
5 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
c 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXXVII.

solucién diluida en

para el agregado fino 1

A

Calculo de la incertidumbre estandar de la alicuota de

la determinacién de silice disuelto

Analista | Muestra Ali((;#l(_))taz %I\I{SLIJ%T:; #é%%lgrrgil nra u(Alicuotay) u(":lll,fajgtt:;)/

Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

A 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

B 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

c 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXXVIII.

Calculo de la incertidumbre estandar de la alicuota de

solucion diluida en la determinacion de silice disuelto

para el agregado fino 2

A

Analista | Muestra Ali((;#lt_))taz %PI{SL%T;? 'IEJe-x%Igrr:\teu nra u(Alicuotay) u%';gﬁgttgj)/

Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

A 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

B 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

Blanco 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

c 1 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012
2 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

3 0,02 0,0115 0,0024 0,0118 0,0012

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXXIX. Célculo de u(x) del molibdato de amonio en la
determinacion de silice disuelto para el agregado grueso

AM. u(M.
Analista | Muestra ~ amonio um. u-Volumen- u(M. amonio)/
(mL) amonio) Temperatura amonio) M. amonio
Blanco 0,01 0,0005 0,0005 0,0058 0,0029
A 1 0,01 0,0005 0,0005 0,0058 0,0029
2 0,01 0,0005 0,0005 0,0058 0,0029
3 0,01 0,0005 0,0005 0,0058 0,0029
Blanco 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
B 1 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
2 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
3 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
Blanco 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
c 1 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
2 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
3 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LXXX. Célculo de u(x) del molibdato de amonio en la

determinacion de silice disuelto para el agregado fino 1

A M. u(M.
Analista | Muestra amonio u(M. u-vVolumen- u(M. amonio)/ M.
(mL) amonio)  Temperatura amonio) amonio
Blanco 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
A 1 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
2 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
3 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
Blanco 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
B 1 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
2 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
3 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
Blanco 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
c 1 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
2 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
3 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXXXI. Célculo de u(x) del molibdato de amonio en la
determinacion de silice disuelto para el agregado fino 2

AM. u(M.
Analista | Muestra amonio u(M. u-Volumen- u(M. amonio)/ M.
(mL) amonio)  Temperatura amonio) amonio
Blanco 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
A 1 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
2 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
3 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
Blanco 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
B 1 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
2 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
3 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
Blanco 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
c 1 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
2 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
3 0,01 0,0058 0,0005 0,0058 0,0029
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LXXXII. Céalculo de u(x) del HCI en la determinacion de silice
disuelto para el agregado grueso
Analista | Muestra AHCI(mL)  u(HCI) T“em'gr”;&r:a u(HCl) “(HHS')/
Blanco 0,006 0,0035 0,0002 0,0035 0,0035
A 1 0,006 0,0035 0,0002 0,0035 0,0035
2 0,006 0,0035 0,0002 0,0035 0,0035
3 0,006 0,0035 0,0002 0,0035 0,0035
Blanco 0,006 0,0035 0,0002 0,0035 0,0035
B 1 0,006 0,0035 0,0002 0,0035 0,0035
2 0,006 0,0035 0,0002 0,0035 0,0035
3 0,006 0,0035 0,0002 0,0035 0,0035
Blanco 0,006 0,0035 0,0002 0,0035 0,0035
c 1 0,006 0,0035 0,0002 0,0035 0,0035
2 0,006 0,0035 0,0002 0,0035 0,0035
3 0,006 0,0035 0,0002 0,0035 0,0035

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXXXIII. Calculo de u(x) del HCI en la determinacién de silice
disuelto para el agregado fino 1

Analista | Muestra AHCI(mL)  u(HCI) T“em'gr”;teur;a u(HCl) “(Sg')/
Blanco 0,006 0,0035 0,0004 0,0035 0,0035
A 1 0,006 0,0035 0,0004 0,0035 0,0035
2 0,006 0,0035 0,0004 0,0035 0,0035
3 0,006 0,0035 0,0004 0,0035 0,0035
Blanco 0,006 0,0035 0,0004 0,0035 0,0035
B 1 0,006 0,0035 0,0004 0,0035 0,0035
2 0,006 0,0035 0,0004 0,0035 0,0035
3 0,006 0,0035 0,0004 0,0035 0,0035
Blanco 0,006 0,0035 0,0004 0,0035 0,0035
c 1 0,006 0,0035 0,0004 0,0035 0,0035
2 0,006 0,0035 0,0004 0,0035 0,0035
3 0,006 0,0035 0,0004 0,0035 0,0035
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LXXXIV. Calculo de u(x) del HCI en la determinacién de silice

disuelto para el agregado fino 2

. u-Volumen- u(HCl)/
Analista |Muestra AHCI(mL)  u(HCl) 1 /OUTeT  u(Ho) (HCI)
Blanco 0,006 0,0035 0,0002 0,0035 __ 0,0035

A 1 0,006 0,0035 0,0002 0,0035  0,0035
2 0,006 0,0035 0,0002 0,0035  0,0035

3 0,006 0,0035 0,0002 0,0035  0,0035

Blanco 0,006 0,0035 0,0002 0,0035 __ 0,0035

5 1 0,006 0,0035 0,0002 0,0035  0,0035
2 0,006 0,0035 0,0002 0,0035  0,0035

3 0,006 0,0035 0,0002 0,0035  0,0035

Blanco 0,006 0,0035 0,0002 0,0035 __ 0,0035

. 1 0,006 0,0035 0,0002 0,0035  0,0035
2 0,006 0,0035 0,0002 0,0035  0,0035

3 0,006 0,0035 0,0002 0,0035  0,0035

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXXXV. Calculo de u(x) del primer tiempo de reposo en la
determinacion de silice disuelto para el agregado

grueso

Analista Muestra A Tl(?lr)npo u(Tiempo) u(TTi':::gg)/

Blanco 0,005 0,0029 0,0115

A 1 0,005 0,0029 0,0115
2 0,005 0,0029 0,0115

3 0,005 0,0029 0,0115

Blanco 0,005 0,0029 0,0115

5 1 0,005 0,0029 0,0115
2 0,005 0,0029 0,0115

3 0,005 0,0029 0,0115

Blanco 0,005 0,0029 0,0115

c 1 0,005 0,0029 0,0115
2 0,005 0,0029 0,0115

3 0,005 0,0029 0,0115

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXXXVI. Célculo de u(x) del primer tiempo de reposo en la
determinacion de silice disuelto para el agregado fino 1

Analista Muestra A Tl(?lr)npo u(Tiempo) u(TTi':::gg)/
Blanco 0,005 0,0029 0,0115
A 1 0,005 0,0029 0,0115
2 0,005 0,0029 0,0115
3 0,005 0,0029 0,0115
Blanco 0,005 0,0029 0,0115
B 1 0,005 0,0029 0,0115
2 0,005 0,0029 0,0115
3 0,005 0,0029 0,0115
Blanco 0,005 0,0029 0,0115
c 1 0,005 0,0029 0,0115
2 0,005 0,0029 0,0115
3 0,005 0,0029 0,0115
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LXXXVII. Célculo de u(x) del primer tiempo de reposo en la

determinacion de silice disuelto para el agregado fino 2

Analista Muestra A Tl((re]r)npo u(Tiempo) u(.I_Ti'grr:gg)/

Blanco 0,005 0,0029 0,0115

A 1 0,005 0,0029 0,0115
2 0,005 0,0029 0,0115

3 0,005 0,0029 0,0115

Blanco 0,005 0,0029 0,0115

B 1 0,005 0,0029 0,0115
2 0,005 0,0029 0,0115

3 0,005 0,0029 0,0115

Blanco 0,005 0,0029 0,0115

c 1 0,005 0,0029 0,0115
2 0,005 0,0029 0,0115

3 0,005 0,0029 0,0115

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXXXVIII. Célculo de u(x) del acido oxalico en la determinacion

de silice disuelto para el agregado grueso

Analista | Muestra A A. oxadlico u}(A. u-Volumen- u}(A. u(A. oxf'élllico)/
(mL) oxdalico) Temperatura oxalico) A. oxalico

Blanco 0,01 0,0058 0,0004 0,0058 0,0039

A 1 0,01 0,0058 0,0004 0,0058 0,0039

2 0,01 0,0058 0,0004 0,0058 0,0039

3 0,01 0,0058 0,0004 0,0058 0,0039

Blanco 0,01 0,0058 0,0004 0,0058 0,0039

B 1 0,01 0,0058 0,0004 0,0058 0,0039

2 0,01 0,0058 0,0004 0,0058 0,0039

3 0,01 0,0058 0,0004 0,0058 0,0039

Blanco 0,01 0,0058 0,0004 0,0058 0,0039

c 1 0,01 0,0058 0,0004 0,0058 0,0039

2 0,01 0,0058 0,0004 0,0058 0,0039

3 0,01 0,0058 0,0004 0,0058 0,0039

Fuente: elaboracion propia.
Tabla LXXXIX. Calculo de u(x) del acido oxalico en la determinacion de

silice disuelto para el agregado fino 1

. A A. oxalico u(A. u-Volumen- u(A. u(A. oxalico)/
Analista | Muestra A L b
(mL) oxalico) Temperatura oxalico) A. oxélico

Blanco 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039

A 1 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039
2 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039

3 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039

Blanco 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039

B 1 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039
2 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039

3 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039

Blanco 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039

c 1 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039
2 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039

3 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XC. Célculo de u(x) del acido oxalico en la determinacién de
silice disuelto para el agregado fino 2

Anali A A. oxalico u(A. u-Volumen- u(A. u(A. oxalico)/
nalista | Muestra A A -
(mL) oxalico) Temperatura oxalico) A. oxélico
Blanco 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039
A 1 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039
2 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039
3 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039
Blanco 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039
B 1 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039
2 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039
3 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039
Blanco 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039
c 1 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039
2 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039
3 0,01 0,0058 0,0006 0,0058 0,0039
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XCI. Calculo de u(x) de la dilucion en la etapa de determinacién

de silice disuelto para el agregado grueso

Analista | Muestra 2 (Bn?an u(Balén,) u(sglgr?;)/

Blanco 0,1 0,0577 0,0006

A 1 0,1 0,0577 0,0006
2 0,1 0,0577 0,0006

3 0,1 0,0577 0,0006

Blanco 0,1 0,0577 0,0006

B 1 0,1 0,0577 0,0006
2 0,1 0,0577 0,0006

3 0,1 0,0577 0,0006

Blanco 0,1 0,0577 0,0006

c 1 0,1 0,0577 0,0006
2 0,1 0,0577 0,0006

3 0,1 0,0577 0,0006

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XCII. Célculo de u(x) de la dilucidn en la etapa de determinacion
de silice disuelto para el agregado fino 1

Analista | Muestra 2 (Br:II_c;nz u(Balon,) U(|3Baa|lgr?:)/

Blanco 0,1 0,0577 0,0006

A 1 0,1 0,0577 0,0006

2 0,1 0,0577 0,0006

3 0,1 0,0577 0,0006

Blanco 0,1 0,0577 0,0006

B 1 0,1 0,0577 0,0006

2 0,1 0,0577 0,0006

3 0,1 0,0577 0,0006

Blanco 0,1 0,0577 0,0006

c 1 0,1 0,0577 0,0006

2 0,1 0,0577 0,0006

3 0,1 0,0577 0,0006

Fuente: elaboracion propia.
Tabla XCIIlI. Calculo de u(x) de la dilucidn en la etapa de determinacion

de silice disuelto para el agregado fino 2

Analista | Muestra 2 (Bn?an u(Balén,) u(sglgr?;)/

Blanco 0,1 0,0577 0,0006

A 1 0,1 0,0577 0,0006
2 0,1 0,0577 0,0006

3 0,1 0,0577 0,0006

Blanco 0,1 0,0577 0,0006

B 1 0,1 0,0577 0,0006
2 0,1 0,0577 0,0006

3 0,1 0,0577 0,0006

Blanco 0,1 0,0577 0,0006

c 1 0,1 0,0577 0,0006
2 0,1 0,0577 0,0006

3 0,1 0,0577 0,0006

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XCIV. Célculo de u(x) del segundo tiempo de reposo en la
determinacion de silice disuelto para el agregado grueso

Analista | Muestra ATI(?]I;‘IpO u(Tiempo) u(.r-l-i'g::gg)/
Blanco 0,005 0,0029 0,0006
A 1 0,005 0,0029 0,0006
2 0,005 0,0029 0,0006
3 0,005 0,0029 0,0006
Blanco 0,005 0,0029 0,0006
B 1 0,005 0,0029 0,0006
2 0,005 0,0029 0,0006
3 0,005 0,0029 0,0006
Blanco 0,005 0,0029 0,0006
c 1 0,005 0,0029 0,0006
2 0,005 0,0029 0,0006
3 0,005 0,0029 0,0006
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XCV. Céalculo de u(x) del segundo tiempo de reposo en la

determinacion de silice disuelto para el agregado fino 1

Analista | Muestra A TI((;I’)npO u(Tiempo) U(TTiI:nng)/

Blanco 0,005 0,0029 0,0006

A 1 0,005 0,0029 0,0006
2 0,005 0,0029 0,0006

3 0,005 0,0029 0,0006

Blanco 0,005 0,0029 0,0006

B 1 0,005 0,0029 0,0006
2 0,005 0,0029 0,0006

3 0,005 0,0029 0,0006

Blanco 0,005 0,0029 0,0006

C 1 0,005 0,0029 0,0006
2 0,005 0,0029 0,0006

3 0,005 0,0029 0,0006

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XCVI. Célculo de u(x) del segundo tiempo de reposo en la

determinacion de silice disuelto para el agregado fino 2

Analista | Muestra A Tl(?lr)npo u(Tiempo) u(TTi':::gg)/
Blanco 0,005 0,0029 0,0006
A 1 0,005 0,0029 0,0006
2 0,005 0,0029 0,0006
3 0,005 0,0029 0,0006
Blanco 0,005 0,0029 0,0006
5 1 0,005 0,0029 0,0006
2 0,005 0,0029 0,0006
3 0,005 0,0029 0,0006
Blanco 0,005 0,0029 0,0006
c 1 0,005 0,0029 0,0006
2 0,005 0,0029 0,0006
3 0,005 0,0029 0,0006
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XCVII. Célculo de u(x) de la concentracion de silice disuelto para
el agregado grueso
A L.
Analista | Muestra Concentracion uoo u(Concentrac_lpn)/
(MMIL) (Concentracion) (Concentracion)
Blanco 0,005 0,0029 0,0000
A 1 0,005 0,0029 0,1443
2 0,005 0,0029 0,1443
3 0,005 0,0029 0,1443
Blanco 0,005 0,0029 0,0000
B 1 0,005 0,0029 0,0962
2 0,005 0,0029 0,0962
3 0,005 0,0029 0,0962
Blanco 0,005 0,0029 0,0000
c 1 0,005 0,0029 0,0962
2 0,005 0,0029 0,1443
3 0,005 0,0029 0,2887

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XCVIII. Célculo de u(x) de la concentracion de silice disuelto
para el agregado fino 1

A -

Analista | Muestra Concentracion u . u(Concentrac'lpn)/

(MMIL) (Concentracién) (Concentracion)
Blanco 0,005 0,0029 0,0000
A 1 0,005 0,0029 0,0289
2 0,005 0,0029 0,0262
3 0,005 0,0029 0,0289
Blanco 0,005 0,0029 0,0000
B 1 0,005 0,0029 0,0289
2 0,005 0,0029 0,0262
3 0,005 0,0029 0,0289
Blanco 0,005 0,0029 0,0000
c 1 0,005 0,0029 0,0321
2 0,005 0,0029 0,0321
3 0,005 0,0029 0,0321

Fuente: elaboracion propia.
Tabla XCIX. Calculo de u(x) de la concentracién de silice disuelto para
el agregado fino 2
A -

Analista | Muestra Concentracion u . u(Concentrac_lpn)/

(MMIL) (Concentracion) (Concentracion)
Blanco 0,005 0,0029 0,0000
A 1 0,005 0,0029 0,0262
2 0,005 0,0029 0,0289
3 0,005 0,0029 0,0262
Blanco 0,005 0,0029 0,0000
B 1 0,005 0,0029 0,0206
2 0,005 0,0029 0,0241
3 0,005 0,0029 0,0160
Blanco 0,005 0,0029 0,0000
c 1 0,005 0,0029 0,0206
2 0,005 0,0029 0,0206
3 0,005 0,0029 0,0222

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla C. Célculo de u(x) de la absorbancia en la etapa de silice

disuelto para el agregado grueso

Analista | Muestra AAbsE)Ar]bancla u(Absorbancia) u/%t?sc?rrtk))::g:)

Blanco 0,0005 0,0003 0,0192

A 1 0,0005 0,0003 0,0093

2 0,0005 0,0003 0,0078

3 0,0005 0,0003 0,0067

Blanco 0,0005 0,0003 0,0481

B 1 0,0005 0,0003 0,0056

2 0,0005 0,0003 0,0052

3 0,0005 0,0003 0,0057

Blanco 0,0005 0,0003 0,0241

c 1 0,0005 0,0003 0,0058

2 0,0005 0,0003 0,0087

3 0,0005 0,0003 0,0107

Fuente: elaboracion propia.
Tabla CI. Calculo de u(x) de la absorbancia en la etapa de silice

disuelto para el agregado fino 1

Analista | Muestra AAbs[oAr]bancla u(Absorbancia) u/%t?ssgrfaa:fi?

Blanco 0,0005 0,0003 0,0241

A 1 0,0005 0,0003 0,0020
2 0,0005 0,0003 0,0018

3 0,0005 0,0003 0,0020

Blanco 0,0005 0,0003 0,0115

B 1 0,0005 0,0003 0,0021
2 0,0005 0,0003 0,0020

3 0,0005 0,0003 0,0016

Blanco 0,0005 0,0003 0,0722

C 1 0,0005 0,0003 0,0021
2 0,0005 0,0003 0,0020

3 0,0005 0,0003 0,0020

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla CII. Célculo de u(x) de la absorbancia en la etapa de silice
disuelto para el agregado fino 2

Analista | Muestra AAbs[oAr]bancla u(Absorbancia) u/%l?ssgrf::;';)
Blanco 0,0005 0,0003 0,0481
A 1 0,0005 0,0003 0,0018
2 0,0005 0,0003 0,0019
3 0,0005 0,0003 0,0018
Blanco 0,0005 0,0003 0,0361
B 1 0,0005 0,0003 0,0014
2 0,0005 0,0003 0,0016
3 0,0005 0,0003 0,0011
Blanco 0,0005 0,0003 0,0048
c 1 0,0005 0,0003 0,0014
2 0,0005 0,0003 0,0014
3 0,0005 0,0003 0,0014
Fuente: elaboracion propia.
Tabla CIII. Célculo de u(x) de la alicuota en la determinacion de
reduccion de alcalinidad para el agregado grueso
A .
Analista | Muestra  Alicuotas %I\{olumen u-Volumen- u(Alicuotas) u(Alicuotas)/
(mL) icuotag) Temperatura Alicuotas
Blanco 0,03 0,0173 0,0000 0,0173 0,0009
A 1 0,03 0,0173 0,0000 0,0173 0,0009
2 0,03 0,0173 0,0000 0,0173 0,0009
3 0,03 0,0173 0,0000 0,0173 0,0009
Blanco 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
B 1 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
2 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
3 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
Blanco 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
c 1 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
2 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
3 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla CIV. Célculo de u(x) de la alicuota en la determinacion de
reduccion de alcalinidad para el agregado fino 1

A .
Analista | Muestra  Alicuotas LjAEI\{olumen u-Volumen- u(Alicuotas) u(Alicuotas)/
(mL) icuotaz) Temperatura Alicuotas
Blanco 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
A 1 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
2 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
3 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
Blanco 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
B 1 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
2 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
3 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
Blanco 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0029
c 1 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0029
2 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0029
3 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0029
Fuente: elaboracion propia.
Tabla CV. Calculo de u(x) de la alicuota en la determinacién de
reduccion de alcalinidad para el agregado fino 2
A .
Analista | Muestra Alicuotas u(volumen  u-Volumen- u(Alicuotas) u(Alicuotas)/

(mL) Alicuota;) Temperatura Alicuotas
Blanco 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
A 1 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
2 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
3 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
Blanco 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
B 1 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
2 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
3 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
Blanco 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
c 1 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
2 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009
3 0,03 0,0173 0,0048 0,0180 0,0009

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla CVI. Célculo de u(x) de HCI utilizado en la determinacién de

reduccion de alcalinidad para el agregado grueso

Analista | Muestra ?mHLC)II u(HCl) #é%%lgrrgﬁjnr; u(HCl) u(:((;ll)/
Blanco 0,005 0,0029 0,0044 0,0053 0,0003
A 1 0,005 0,0029 0,0031 0,0042 0,0003
2 0,005 0,0029 0,0031 0,0043 0,0003
3 0,005 0,0029 0,0031 0,0042 0,0003
Blanco 0,005 0,0029 0,0046 0,0055 0,0003
B 1 0,005 0,0029 0,0034 0,0045 0,0003
2 0,005 0,0029 0,0035 0,0045 0,0003
3 0,005 0,0029 0,0034 0,0045 0,0003
Blanco 0,005 0,0029 0,0046 0,0054 0,0003
c 1 0,005 0,0029 0,0034 0,0045 0,0003
2 0,005 0,0029 0,0034 0,0045 0,0003
3 0,005 0,0029 0,0034 0,0045 0,0003
Fuente: elaboracion propia.
Tabla CVII. Calculo de u(x) de HCI utilizado en la determinacion de

reduccién de alcalinidad para el agregado fino 1

Analista | Muestra ?mHL():I u(HCI) .Il_gxophejrn;;nr; u(HCI) u(:é:ll)/
Blanco 0,005 0,0029 0,0044 0,0053 0,0003

A 1 0,005 0,0029 0,0043 0,0051 0,0003
2 0,005 0,0029 0,0042 0,0051 0,0003

3 0,005 0,0029 0,0042 0,0051 0,0003

Blanco 0,005 0,0029 0,0023 0,0037 0,0004

B 1 0,005 0,0029 0,0023 0,0037 0,0004
2 0,005 0,0029 0,0023 0,0037 0,0004

3 0,005 0,0029 0,0023 0,0037 0,0004

Blanco 0,005 0,0029 0,0045 0,0053 0,0003

c 1 0,005 0,0029 0,0044 0,0053 0,0003
2 0,005 0,0029 0,0044 0,0052 0,0003

3 0,005 0,0029 0,0044 0,0053 0,0003

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla CVIII. Céalculo de u(x) de HCI utilizado en la determinacién de
reduccion de alcalinidad para el agregado fino 2

. A HCI u-Volumen- u(HCI)/
Analista | Muestra (mL) u(HClI) Temperatura u(HClI) HCl

Blanco 0,005 0,0029 0,0046 0,0054 0,0003
1 0,005 0,0029 0,0045 0,0053 0,0003
2 0,005 0,0029 0,0045 0,0053 0,0003
3 0,005 0,0029 0,0045 0,0053 0,0003
Blanco 0,005 0,0029 0,0048 0,0056 0,0003
1 0,005 0,0029 0,0048 0,0056 0,0003
2 0,005 0,0029 0,0048 0,0056 0,0003
3 0,005 0,0029 0,0048 0,0056 0,0003
Blanco 0,005 0,0029 0,0046 0,0055 0,0003
1 0,005 0,0029 0,0046 0,0055 0,0003
2 0,005 0,0029 0,0046 0,0055 0,0003
3 0,005 0,0029 0,0046 0,0055 0,0003

Fuente: elaboracion propia.

Tabla CIX. Célculo de u(x) y u(Res) de silice disuelto y reduccién de

alcalinidad para el agregado grueso

. A Sc A Rc
Analista | Muestra (mmol/L)  (mmoliL) u(sc) u(Rc)

Blanco 0,10 0,10 0,00 0,00
1 0,17 0,09 0,69 5,21
2 0,17 0,10 0,70 511
3 0,17 0,09 0,69 5,08
Blanco 0,16 0,16 0,00 0,00
1 0,15 0,11 0,90 5,18
2 0,13 0,08 0,77 3,76
3 0,13 0,08 0,77 3,94
Blanco 0,23 0,23 0,00 0,00
1 0,11 0,06 0,67 2,43
2 0,16 0,06 0,63 2,62
3 0,30 0,06 0,59 2,57

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla CX. Célculo de u(x) y u(Res) de silice disuelto y reduccién de
alcalinidad para el agregado fino 1

Analista | Muestra (men?)r/L) (mAmEIc;L) u(Sc) u(Rc)

Blanco 0,10 0,09 0,00 0,00

A 1 0,10 0,09 1,92 0,57

2 0,09 0,09 2,07 0,73

3 0,09 0,09 1,89 0,73

Blanco 0,17 0,17 0,35 0,00

B 1 0,07 0,06 1,28 0,00

2 0,07 0,07 1,49 0,07

3 0,08 0,07 1,84 0,06

Blanco 0,10 0,06 0,00 0,00

c 1 0,07 0,06 1,23 0,21

2 0,08 0,07 1,48 0,33

3 0,08 0,07 1,43 0,11
Fuente: elaboracion propia.

Tabla CXI. Célculo de u(x) y u(Res) de silice disuelto y reduccién de

alcalinidad para el agregado fino 2

Analista | Muestra (mAmﬁflL) (mAmEI(;L) u(sc) u(Rc)

Blanco 0,10 0,09 0,00 0,00

A 1 0,09 0,09 2,07 0,34

2 0,09 0,09 1,89 0,36

3 0,09 0,09 2,07 0,38

Blanco 0,21 0,21 0,00 0,00

B 1 0,06 0,06 1,80 0,11

2 0,07 0,06 1,65 0,13

3 0,06 0,06 2,25 0,04

Blanco 0,32 0,32 0,00 0,00

c 1 0,07 0,06 1,84 0,00

2 0,08 0,07 2,14 -0,05

3 0,07 0,06 1,74 -0,04

Fuente: elaboracion propia.
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3. Andlisis estadistico

Tabla CXII. Calculo del contraste de Grubbs para la Rc del agregado
grueso
. Rc
Analista (mmollL) X s G
A 54,6187 1,1337
B 45,7240 47,9427 5,8889 0,3768
C 43,4853 0,7569

Fuente: elaboracion propia.

Tabla CXIII. Calculo del contraste de Grubbs para la Sc del agregado
grueso
. Sc
Analista (mmol/L) X S G
A 4,0000 0,5774
B 6,0000 4,6667 1,1547 1,1547
C 4,0000 0,5774

Fuente: elaboracion propia.

Tabla CXIV. Calculo del contraste de Grubbs para la Rc del agregado
fino 1
. Rc
Analista (mmolL) X S G
A 7,5460 1,0760
B 0,6133 3,7727 3,5069 1,1609
C 3,1587 0,1451

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla CXV.

Célculo del contraste de Grubbs para la Sc del agregado

fino 1
. Sc
Analista (mmol/L) X S G
A 20,6667 0,5774
B 20,6667 19,7778 1,5396 0,5774
C 18,0000 1,1547

Fuente: elaboracion propia.

Tabla CXVI. Célculo del contraste de Grubbs para la Rc del agregado
fino 2
. Rc
Analista (mmol/L) X S G
A 4,0173 1,0374
B 1,5200 1,6980 2,2357 0,0796
C -0,4433 1,9578
Fuente: elaboracion propia.
Tabla CXVII. Célculo del contraste de Grubbs para la Sc del agregado
fino 2
. Sc
Analista (mmol/L) X S G
A 21,3333 1,1209
B 29,3333 26,0000 4,1633 0,8006
C 27,3333 0,3203

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla CXVIII.

Célculo de ANOVA para el método fotométrico (Sc)

Fuer_1te_s'de SC GL F P F critico
variacion
Entre

Tﬁgzt;aes 2166,518519 2 178,341463 | 1,336294E-12 | 3,554557
agregado)

Dentro de

muestras 51,85185185 2 4,268292 0,030398 3,5545557
(Analista)

Interaccion 74,370370 4 3,060976 0,043507 2,927744
Error 109,333333 18
Total 2402,074074 26

Fuente: elaboracion propia.
Tabla CXIX. Calculo de ANOVA para el método volumétrico (Rc)
Fuentes de sc GL F P F critico
variacion
Entre
muestras (Tipo 12281,58701 2 8067,357312 2,64998E-27 3,554557
de agregado)

Dentro de

muestras 245,930545 2 161,543421 3,17445E-12 3,554557

(Analista)

Interaccién 65,925471 4 21,652101 1,11758E-06 2,927744
Error 13,701424 18
Total 12607,14445 26

Fuente: elaboracion propia.

155




tos académicos

isi

Diagrama de requ

Figura 15.

sojep P _—_—_— seejuawa|dwod
VAONY ap ojualweed) | TeMsPE] A seaiseq sepual)
sodiwinb
einjesadwal 9jud WA R
<« sosadoud <« ea|winbooisiy
uoleLeA Jopeay ‘ :
ap eanau)
sa|elisnpu|
sope3a.dy AaLa so2IWIND
= |1op eysnpup [ :
50592044
(od1wuinb SZ0LT ugez|jeads3y
OUOuWEV YONVYNO0D m..mo_OU0u®E | 2 soliojeloqe| & pepijed e|
sopega.ge ewou uolepijep 3p ugldepaNY 9p [e303 UOHSAH
ap 3I|Is - e| ofeq oAesua =
1[eaje |epuajod oyaIp Jeyipasoe (]
pepianoeas Jeig0| esed oyeLue; 2
z =
eied Jepuelsa £0-6820 WLSY 3p uoIINPaY owaIweiel) (9-01) se £
ohesua ew.ou e| e aseq ueuBWR|dwo) [« @
9p OpOoIN,, us - DIV - SEEE - seojuedaw seueiun o W
L0-6820 s02iwinboaisty PeziLIEL sauoleledas x
INLSY euiou ey sisijeuy ; E
ofeq |euajod ap olojeIOqE| op1|os-sed (s de mmm:_“_“r_s =
pepiAioeal |2 ua ezijeal as — opesas < |lepeuaul € s MmmuE 5 ] <l
ap oAesua anb |epusjod 030B3U0D) P F
EIEIVENETSVEIT S
19p B21u29} pepliaoeal Y
uolepleA ap oAesua |ap esew ap
-DI) esel o
e| Jezijeas ejgojopolaw I  pepiaisnjig |« eIDUAIRJSURI} [« Aw_uw_w._w m_F\_,ht p -
ajqisod 53 e| Jepijep ap soididuiig PURIeRUSL
seleyun
Jojes ap sauolesado
epezioj < e < (€-01) 408D 3p
DUBIRJSURI) (€ [«
UQI229AUOD) eIVEYETV-ITH
9p 50592044
el P sajeuawniisul | |euawnsu|
awo30j04309ds3 | SOPOIRN Y sisijeuy
ewiny
uopeziesnau | SOOLIPWNIOA | oA} UEN)
ap eujdWNIOA | SopodN |
< >
sisa1o0di A0S uoesyads 021193dsa ewa 02119ua8 eW?d eal ejale
1s910dIH e ewa|qoId ol 3 1Y) 1 13 1 Y o]
osed ./ osed ,9 osed .S _ osed . _ osed £ _ osed .7 osed ,T

z

: elaboracion propia.

Fuente

156



7

emicos

tos acad

iSi

Diagrama de requ

Figura 16.

solep P A seuejuawa|dwod
VAONY ap ojualweed) [ TeMmspels] € A seaiseq sepual) ¢
sodiwinb
einig adiie) e s I mOquwha <« ea|winbooisly €
uoleleA 103083y i T s
9p e1un
sa|elisnpu|
[SUEINEE]
sope3a.dy < Soo|WIND
|ap euasnpu|
50592014
(021winb SZOLT uoiezjjernadsy |€—
0poIaN) YONVNO0D ejSojopolaw soliojeloqe| pepijed e|
sopegaige ewJou uolepliep 9p uoENpPaY 9p B30} UOlSAH
ap dI|Is - e| ofeq oAesua =
1eaje |epuajod oyaIp Jeyipasoe Sepios 1]
pepianoeas Jeudo| esed oyewe; sejnojued &
eled Jepuelss L0-6870 LSV 9R:UPIONPaY o ejel)| (o-01) Mm m
ohesua ew.ou e| e aseq Hejuswa|dwo) (€ @
9p OpOoIN,, us - DIV - T seojuedaw seueyun o W
L0-6820 s021winbodisty peziLEL sauoleledas o
ewJou e| sisijeu 2.
LSV | Isljeuy (S-01) senunuod 3
ofeq |enuajod ap oliojeIOqE| op1|os-sed i =
pepiAoeal |2 ua ezljeal as — opesas |eeRIUl U5 MmmtE 55 [ o
ap oAesua anb |epuajod 03983U0D P 3
EIEIVENETVEIT ES
[2p B21U23} pepiAnoeal S
uolepleA ap oAesua |ap esew ap
e| Jezijeas ejojopolaw ——  pepiaisnyia eIDUAIRJSURI} [« Aw_.uw_w._wmm_ﬁ\_,_ﬁwu l—
3|qisod s3 e| Jepljep ap soidullg ) aUedL,
selejun
IR || sauopesado €
— epezioy BlDUBIRJSURI]) [« (€-DI) Jojes ap [
UQI229AU0D) EIRIEVETVIT
9p 50592044
el sajeuawnisul | |eluawnsu|
3W030404309ds3 SOPOIRN sisijeuy
edwinp [
uolezl|esnau SOOLIPWNIOA | oAllelUEN)
3p elIBWN|OA SopodN |
< >
sisa10di ABMosa) uoesyads 021192dsa ewd 02119ua8 eWd eal ejale
15310dIH e ewa|qoid o1 3 1Y) L 13 L Y o]
osed .. osed ,9 osed .S osed.v | osed.g | osed.z | oseq T

z

: elaboracion propia.

Fuente

157



NOIDIGIW

031WOU023 J0YoeS 02.03IUON 21151807

(7] 30 0dIND3
(@] opene|
[<RITVIT)
Plv 1L A afeziwey osagd
m onawowa) opeJoje ugjeg ewnd
,e onen ap equiog eJ1JeWoINeIWas ejaing elalew ap soysen euBNIWSURLL sauope|eISUl
o 128 eduis 02L3WN|OA 3P UgREUIPIO0)
@® uopen|!
(@] Prenld eyadig M__m_ﬁ_mumm o 21quinpiiadu|
a eap)|eue ezuejeg Ewn_aoh,u__z $0dinba 3p so3sen sodinba
0 o S— BIP3WIIUI UOISDAI 9p ugldeuIpI00) o]
odIsen el a
) SOANDEAI 3P SO1SE! selsijeu o
= ua W__MHEQ t booED e selsijeue ml
w0 4 |e3uawinsu| UQIRUIPI00D J(021winb
— pepianeas pepawny . <
pepijiqezes| opoypw)
> ap oAesua sopeSaige kel
3p uoieypalde B =
o _mea‘ .:cu_,uum._ J mu_ ©314393|9 ej81aud S3jejualquie sauoIpuo) liqey oueioy EIERI m
() JuoReIq! 0113W010j0.123ds3 ap ownsuo) ua uoNIAM - 1jeaje |epuajod g
— ap A oAesua ap einjesadwal pepiAioeal o
Q sol03eloqe| so| o o
i - eled Jepupisa
o] PR % [ ohesua 3 ©
p —_
e| eJed sajesauad ugioeal 0POIIN, £0-6820 [}
© soyIsinbay,, SZ0LT eue|2104 oesexy eled seonisialIRIR) xny iy .-
[oja1 ap oupIA 2 N1SY ewiou )
e YONVNOO0D i HEL aseq owapul e ofeq |epuaiod =
elliiou 42009 [OSLD) N 000'T HOEN ugioepijen S oS e | ofeq |ex: c
a e|[1IeISeA Bul3[e}joud4 3p sou) pepiaoeal )
— B1.3p UORERIIEA oy fbdeg OLPIA epuadWo) ap ohesua S
[@)) 3p §'p'G osul [ap : — ajuenyL ) |op uoen|ens m
< cwsldWNT | Jokawuap3 N oyalpul J0sase-0) OF
axyeag ap Jepueisa 2 eifojoporaw
o — eJed uoesedald 3]QILINSUO’ B NS00 DH o
D 1! D epj2) uoPN|og osanig 02139W010§01322d53 3p UoReplIEA
sajuens enigds3 opegass epuaadwo)
owopiohely [eRIT[AETIN] P v, X oyalg Josasy

Figura 17.

uoleIN}y oJojowor) uognez|jesnau |e1Dualod pepianIeas
w_u odinb3 :Em.wsmwz oluowe 3p ap eLIaWN|OA ap ohesu3
I . opnqu3 o3epqiion ojualwejuale) A
oongudew Jopeydy ojualwelyu3
% & S02132WIIO|O; UL
[eRISRE=T R w00y uonen|d Jopesdisanu|
odnseld & PH v\ 7 i
enge ap oyeg owooXNY uoioeal A ugesedald

D3AUOD 3P OUIOH
eaz1d

J0paudu0)

HVITIXNY 0dIND3

021jgX0 OpIRY opeaeq

aleziwe]

SOAILOV3Y 0003w ONVINH OS¥NI3Y

158



Figura 18.

Ejemplo de uno de los registros utilizados para manipular
los datos: Registro para validacion de los métodos de

ensayo

CENTRO DE INVESTIGACIONES DE INGENIERIA
FACULTAD DE INGENIERIA
UNIWERSIDAD DE 53AN CARLOS DE GUATEMALA

= N* analitos: validar): ) ) o
[ 11 Resultades satisfactorios si ninguno de los tres
[*]=1 valores de Re y Sc difieren del promedio de los tres
[ [1-especiado por mas de: &) cuando el promedic &5 100 mmell o
»  N° matrices: menos, 12 mmell; b) cuando el promedio &5 mayor 3
[ 100 mmell, 12%.
[]=1
CARACTERISTICA A VALIDAR REFERENCTAE OTSENT EXFERIENCTA
seleccionar) [seleccionar) [especificar)
[1] WMetodo de referencia: - Wr= )
Precision ] Primaric
[*] Repetibilidad, 5. ] Oficial - Ns= -
[ ]intermedia, 5 [%] Normalizado
Factores: ] Alternative - No= 3 (arenas)
[%] Tiempo Materisl .
[%] Cperaric 1 MR primaric - Nv= 2 (método
[¥] Equipo ] MRC directo 2
[ ] !dentidad MR indiirecto)
XL ] Patrén puro )
[*] L= Fartificar - Nf= 2 (alestonios ¥
Intervale [ ]1Blanco de reactivos sistematicns)
[ ] detrabajo ] Blanco analitico Fecha
[*] lineal ] Blancao de muestra
[ 1 Recuperacion, Rec ] Matriz sintética 310172013
[ ] Robustes [%] Musstra
Declaracion [seleccionar] VET

[ 1Caracteristica validada
[ ] Caracteristica no validads

[#] Caracteristica validada con restricciones

Observaciones:

Se establece el comecio desempeiio de |z metodologia de reactividad
potencial por 2l métede quimico realizada en el Laboratonic de Analisis
Fisicoguimicos -LAFIQQI-. S establecieron las 3 arenas como matsris]
de referencis de agregados.

Lic:da. Imgrid Lorena Benitez
Pacheco

Firma

L=: limite de deteccion

[=: limite de cuantificacion

Mr: ndmero de réplicas de un ensayo

M=: nimero devectores — serie enun estudio
Mao: nimera deobjetos

Mv: ndmero de varables (distintos parametros y/o magnitudes medidas sobre uno o varios

objetos)

Mf: nimero defactores enun estudio (excluyendo |a repetibilidad)

Registro para validacion de los métodos de ensayo

USAC-CI-QUINDLAFIC-FO-337

Toda copia impresa de este dowmento s onsiderada copia no controlada

Fuente: elaboracion propia
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Figura 19. Fotografias del procedimiento para muestreo interno

Fuente: Edificio T5. Centro de Investigaciones de Ingenieria (CIl). Primer nivel.

Figura 20. Fotografias del procedimiento para la reacciéon de la muestra

Fuente: Edificio T5. Centro de Investigaciones de Ingenieria (CIl). Laboratorio de Andlisis
Fisicoguimicos (LAFIQ/QI).
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Figura 21. Fotografias del procedimiento para lareaccion de la muestra

Fuente: Edificio T5. Centro de Investigaciones de Ingenieria (ClIl). Laboratorio de Analisis
Fisicoquimicos (LAFIQ/QI).

Figura 22. Fotografias del procedimiento para la determinacion de silice

disueltay reduccién de alcalinidad

Fuente: Edificio T5. Centro de Investigaciones de Ingenieria (Cll). Laboratorio de Analisis
Fisicoquimicos (LAFIQ/QI).
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3. Norma ASTM C 702 — 98

Standard Practice for

'Designation: C 702 — 98 (Reapproved 2003)

American Assoclation St
Highway and Tra
Oficials Standard: T 24y

Reducing Samples of Aggregate to Testing Size'

“This standard is issued under the fixed designation C 702; the number i

ly following the indicates the year of

original adoption or, in the case of revision, the year of last revision. A number in parentheses indicates the year of last reapproval. A
superscript epsilon (€) indicates an editorial change since the last revision or reapproval.

1. Scope
1.1 This practice covers three methods for the reduction of
large samples of aggregate to the appropriate size for testing

employing tect that are intended to variations
in measured characteristics between the test samples so se-
lected and the large sample.

1.2 The values stated in SI units are to be regarded as the
standard.

1.3 This standard does not purport to address all of the
safety concerns, if any, associated with its use. It is the
responsibility of the user of this standard to establish appro-
priate safety and health practices and determine the applica-
bility of regulatory limitations prior 10 use.

2. Referenced Documents
2.1 ASTM Standards:
C 125 Terminology Relating to Concrete and Concrete
Aggregates®
C 128 Test Method for Density, Relative Density (Specific
Gravity), and Absorption of Fine Aggregatc:2
D75 Practice for Sampling Aggregates®

3. Terminology

3.1 Definitions—The terms used in this practice are defined
in Terminology C 125.

4. Significance and Use

4.1 Specifications for aggregates require sampling portions
of the material for testing. Other factors being equal, larger
samples will tend to be more representative of the total supply.
This practice provides procedures for reducing the large
sample obtained in the fizld or produced in the laboratory to a
convenient size for conducting a number of tests to describe the
material and measure its quality in a manner that the smaller
test sample portion is most likely to be a representation of the
larger sample, and thus of the total supply. Failure to carefully

! This practice is under the jurisdiction of ASTM Committee C09 on Concrete
and Concrete A and is the direct ibility of ittee C09.20 on
Normal Weight Aggregates.

Current edition approved May 10, 1998. Published December 1998. Originally
approved in 1971, Last previous edition approved in 1993 as C 702 --93.

? Annual Book of ASTM Standards, Vol 04.02.

* Annual Book of ASTM Standards, Vol 04.03.

follow the procedures in this practice could result in providing
a nonrepresentative sample to be used in subsequent testing,
The individual test methods provide for minimum amount of
material to be tested.

4.2 Under certain circumstances, reduction in size of the
large sample prior to testing is not recommended. Substantial
differences between the selected test samples sometimes can-
not be avoided, as for example, in the case of an aggregate
having relatively few large size particles in the sample. The
laws of chance dictate that these few particles may be
unequally distributed among the reduced size test samples.
Similarly, if the test sample is being examined for certain
contaminants occurring as a few discrete fragments in only
small percentages, caution should be used in interpreting
cesults from the reduced size test sample. Chance inclusion or
exclusion of only one or two particles in the selected test
sample may importantly influence interpretation of the charac-
teristics of the original sample. In these cases, the entire
original sample should be tested.

5. Selection of Method

5.1 Fine Aggregate—Reduce the size of samples of fine
aggregate that are dricr than the saturated-surface-dry condi-
tion (Note 1) using a mechanical splitter according to Method
A. Reduce the size of samples having free moisture on the
particle surfaces by quartering according to Method B, or by
treating as a miniature stockpile as described in Method C.

5.1.1 If the use of Method B or Method C is desired, and the
sample does not have free moisture on the particle surfaces,
moisten the sample to obtain free moisture on the particle
surfaces, mix thoroughly, and then reduce the sample size.

5.1.2 If use of Method A is desired and the sample has free
moisture on the particie surfaces, dry the entire sample to at
least the saturated-surface-dry condition, using temperatures
that do not exceed those specified for any of the tests
contemplated, and then reduce the sample size. Alternatively, if
the moist sample is very large, make a preliminary split using
a mechanical splitter having chute openings of 38 mm (1% in.)
or more in width to reduce the sample to not less than 5000 g.
Dry the portion so obtained, and reduce it to test sample size
using Method A.

Note 1—The method of ining the d-surface-dry condi-
tion is described in Test Method C 128. As a quick approximation, if th

Copyright © ASTM International, 100 Barr Harbor Drive, PO Box C700, West Conshohocken, PA 19428-2059, United States.
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fine aggregate will retain its shape when molded in the hand, it may be
considered to be wetter than saturated-surface-dry.

5.2 Coarse Aggregates and Mixtures of Coarse and Fine
Aggregates—Rcducc the sample using a mechanical splitter in
accordance with Method A (preferred method) or by quartering
in accordance with Method B. The miniature stockpile Method
C is not permitted for coarse aggregates or mixtures of coarse

and fine aggregates.

6. Sampling

6.1 Obtain samples of aggregate in the field in accordance
with Practice D 75, or as required by individual test methods.
When tests for sieve analysis only are contemplated, the size of
the field sample listed in Practice D 75 is usually adequate.
When additional tests are to be conducted, the user shall be
satisfied that the initial size of the field sample is adequate to
accomplish all intended tests. Use similar procedures for
aggregate produced in the laboratory.

METHOD A—MECHANICAL SPLITTER

7. Apparatus

7.1 Sample Splitter—Sample splitters shall have an even
number of equal width chutes, but not less than a total of eight
for coarse aggregate, or tweive for fine aggregate, which
discharge alternately to each side of the splitter. For coarse
aggregate and mixed aggregate, the minimum width of the
individual chutes shall be approximately 50 % larger than the
largest particles in the sample to be split (Note 2). For dry fine
aggregate in which the entire sample will pass the 9.5-mm
(¥%-in.) seive, a splitter having chutes 12.5 to 20 mm (%2 to %
in.) wide shall be used. The splitter shall be equipped with two
receptacles to hold the two halves of the sample following
splitting. It shall also be equipped with a hopper or straight-
edged pan which has a width equal to or slightly less than the
over-al! width of the assembiy of chutes, by which the sample
may be fed at a controlled rate to the chutes. The splitter and

Feed Chute

accessory equipment shall be so designed that the sample will
flow smoothly without restriction or loss of material (see Fig.
1 and Fig. 2).

Note 2—Mecharical splitters are in sizes ad-
equate for coarse aggregate having the largest particle not over 37.5 mm
(1% in.).

1 abl

8. Procedure

8.1 Place the original sample in the hopper or pan and
uniformly distribute it from edge to edge, so that when it is
introduced into the chutes, approximately equal amounts will
flow through each chute. Introduce the sample at a rate so as to
allow it to flow freely through the chutes and into the
receptacles below. Reintroduce the portion of the sample in one
of the receptacles into the splitter as many times as necessary
to reduce the sample to the size specified for the intended test.
Reserve the portion of material collected in the other receptacle
for reduction in size for other tests, when required.

METHOD B—QUARTERING

9. Apparatus

9.1 Apparatus shall consist of a straight-edged scoop,
shovel, or trowel; a broom or brush; and a canvas blanket
approximately 2 by 2.5 m (6 by 8 ft).

10. Procedure

10.1 Use either the procedure described in 10.1.1 or 10.1.2
or a combination of both.

10.1.1 Place the original sample on a hard, clean, level
surface where there will be neither loss of material nor the
accidental addition of foreign material. Mix the material
thoroughly by turning the entire sample over three times. With
the last turning, shovel the entire sample into a conical pile by
depositing each shovelful on top of the preceding one. Care-
fully flatten the conical pile to a uniform thickness and
diameter by pressing down the apex with a shovel so that each

FIG. 1 Large Sample Splitter for Coarse Aggregate
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At Least
Twelve
Openings

Note— Small Sample Splitters for Fine Aggregate. May be constructed as cither closed or open type. Closed type is preferred.
FIG. 2 Sample Splitters (Riffles)

quarter sector of the resulting pile will contain the material
originally in it. The diameter should be approximately four to
eight times the thickness. Divide the flattened mass into four
equal quarters with a shovel or trowel and remove two
diagonally opposite quarters, including all fine material, and
brush the cleared spaces clean. Successively mix and quarter
the remaining material until the sample is reduced to the
desired size (Fig. 3).

10.7.2 As an alternative to the procedure described in
10.1.1, when the floor surface is uneven, place the field sample
on a canvas blanket and mix with a shovel as described in
10.1.1, or by alternately lifting each corner of the canvas and
pulling it over the sample toward the diagonally opposite

corner causing the material to be rolled. Flatten the pile as
described in 10.1.1. Divide the sample as described in 10.1.1,
or if the surface beneath the blanket is uneven, insert a stick or
pipe beneath the blanket and under the center of the pile, then
lift both ends of the stick, dividing the sample into two equal
parts. Remove the stick leaving a fold of the blanket between
the divided portions. Insert the stick under the center of the pile
at right angles to the first division and agair lift both ends of
the stick, dividing the sample into four equal parts. Remove
two diagonally opposite quarters, being careful to clean the
fines from the blanket. Successively mix and qnarter the
remaining material until the sample is reduced to the desired
size (Fig. 4).

Cone Sample on Hard Clean Surface

Mix by Forming New Cone

Quarter After Flattening Cone

Sample Divided into Quarters

Retain Opposite Quarters
Reject the Other Two Quarters

FIG. 3 Quartering on a Hard, Clean Level Surface
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Mix by Rolling on Blanket

Form Cone after Mixing

Quarter After Flattening Cone
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Sample Divided into Quarters
FIG. 4 Quartering on

METHOD C—MINIATURE STOCKPILE SAMPLING
(DAMP FINE AGGREGATE ONLY)

11. Apparatus

11.1 Apparatus shall consist of a straight-edged SCOOp,
shovel, or trowel for mixing the aggregate, and either a small
sampling thief, small scoop, or spoon for sampling.

12. Procedure

12.1 Place the original sample of damp fine aggregate on a
hard clean, level surface where there will be neither loss of
material nor the accidental addition of foreign material. Mix
the material thoroughly by turning the entire sample over three
times. With the last turning, shovel the entire sample into a

ASTM Intemational takes no position respecting the validity of
in this standard. Users of this standard are advised that

Retain Opposite Quarters
Reject the Other Two
Quarters

a Canvas Blanket

conical pile by depositing each shovelful on top of the
preceding one. If desired, flatten the conical pile to a uniform
thickness and diameter by pressing down the apex with a
shovel so that each quarter sector of the resulting pile will
contain the material originally in it. Obtain a sample for each
test by selecting at least five increments of material at random
locations from the miniature stockpile, using any of the
sampling devices described in 11.1.

13. Keywords

13.1 aggregate; aggregate—coarse; aggregate—fine; field
testing—aggregate; sampling—aggregates; sample reduction;
specimen preparation
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