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AAN

Calibracion

Calibracion dinamica

Calibracion estatica

Caliza

GLOSARIO

Andlisis por activacion neutronica; meétodo que
consiste en irradiar una muestra y un blanco de
composicion conocida con un flujo de neutrones

térmicos, es decir, neutrones lentos.

Conjunto de operaciones que establecen, en unas
condiciones especificadas, la relacion que existe
entre los valores indicados por un instrumento o
sistema de medida, o los valores representados por
una medida materializada y los correspondientes

valores conocidos de una magnitud de medida.

Tipo de calibracion realizada  tomando como
referencia un equipo que fue calibrado con

anterioridad con un patrén primario.

Calibracién que se realiza con bloques de referencia
brindados por el proveedor y el equipo a calibrar sin

movimiento.
Roca sedimentaria compuesta mayoritariamente por

carbonato de calcio (CaCOj3) y frecuentemente

presenta trazas de magnesita (MgCO3).
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Cemento

Esquisto

Fluorescencia de

rayos X

Harina cruda

LSF

Material de construccion formado por la mezcla de
varios elementos adhesivos; se define también como
un conglomerante, es decir, un producto que
mezclado con agua forma pastas que fraguan vy

endurecen, dando lugar a productos hidratados.

Constituyen un grupo de rocas caracterizados por la
preponderancia de minerales laminares que
favorecen su fragmentacion en capas delgadas. Son

rocas ricas en hierro, aluminio y silicio.

El andlisis de rayos X espectroquimico se basa en el
hecho de que los elementos quimicos emiten
radiaciones caracteristicas cuando se someten a una
excitacion apropiada. La emision de la caracteristica
de espectros de linea puede ser inducida, ya sea por
el impacto de la radiacién de alta energia a partir de
un tubo de rayos X o de una fuente radiactiva

adecuada.

Polvo fino sin cambio quimico que se obtiene de los
molinos en la tercera etapa para la fabricacion de

cemento.

Modulo a controlar en la formacion de la mezcla
prehomogenizada, indica la relacion entre caliza y
esquisto agregado es decir la relacion de CaO vrs
SiO, y AlL,O3.
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MA

Mezcla

prehomogenizada

MS

Neutrén

Norma ISO 9001:2008

Norma ASTM

Médulo de aluminio, es uno de los factores a
controlar en la fabricacibn de la mezcla
prehomogenizada; esta dado por la relacion (Al,Oz/
Fe,0s3).

Se forma en la segunda etapa de la fabricacion de
ce-
mento y consta de 80 % y 20 % de caliza y esquisto

respectivamente.

Médulo de silicio, es uno de los factores a controlar
en la fabricacion de la mezcla prehomogenizada;

esta dado por la relacion (SiO,/ (Al,03 + Fe;03)).

Es una particula subatémica, un nucledn, sin carga
neta, presente en el nlcleo atbmico de practicamente

todos los atomos.

Elaborada por la Organizacion Internacional para la
Estandarizacion (1ISO), especifica los requisitos para
un Sistema de gestibn de la calidad (SGC) que
pueden utilizarse para su aplicacion interna por las
organizaciones, sin importar si el producto o servicio
lo brinda una organizacion publica o empresa

privada.

Documento que ha sido desarrollado y establecido
dentro de los principios de consenso de la

organizacion, y que cumple los requisitos de los
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Oxido

Pérdida al fuego

PGNAA

Rayos gamma

Trituracion

procedimientos y regulaciones de ASTM; que por sus
siglas en inglés significa American Society for Testing
and Materials.

Compuesto  binario que contiene uno O
varios atomos de oxigeno el cual, normalmente,

presenta un estado de oxidacion.

Empleado para determinar el porcentaje de material
que se volatiliza y elimina bajo las condiciones de
temperatura de 900 °C a 1000 °C.

Por sus siglas en inglés Prompt Gamma Neutron
Activation Analysis; técnica de “Analisis Gamma por

Activacion Rapida de Neutrones.

Tipo de radiacién electromagnética, y por tanto
constituida por fotones, producida generalmente por
elementos radiactivos o por procesos subatémicos

como la aniquilacién de un par positron-electron.
Nombre del proceso para reducir el tamafio de las

particulas de una sustancia sin que se sufra ningin

cambio quimico, apoyado por el uso de trituradoras.
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RESUMEN

En esta investigacion se presenta el método para la calibracion dinamica
del equipo: Andlisis gamma por activacion rapida de neutrones (PGNAA), por
sus siglas en inglés. El equipo es utilizado para  cuantificar los 6Oxidos
presentes en la materia prehomogenizada, para la fabricacion de mezcla inicial

en el proceso de cemento.

Este objetivo se determiné siguiendo el método establecido en Normas
Internacionales ASTM (American Society for Testing Materials), para la
calibracion dinamica de equipo industrial emisor de rayos gamma; se evaluaron
los datos obtenidos para cada Oxido en siete mezclas distintas y su
comparacion con las lecturas de un equipo de fluorescencia de rayos X (FRX),
calibrado con material de referencia primario certificado, ubicado en el

Laboratorio de Control de Calidad de la industria cementera.

Por medio de la documentacion, analisis comparativo y determinacion de
error de los datos encontrados se obtiene un diagnéstico actual del equipo, que
permite realizar los ajustes necesarios para su correcto funcionamiento,
ademas se establecié que la frecuencia adecuada para realizar la verificacion
del equipo debe ser una vez al mes y cuando se presenten condiciones criticas

o resultados que alteren los margenes de error determinados.

Actualmente, el analizador PGNAA cuenta con la calibracion estatica
indicada por el fabricante, por lo que en esta investigacion se realiz6 la
simulacién de una calibracién dinamica, modificando con la ayuda del equipo

de instrumentacion la condicion de movimiento en la faja donde son colocados
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los bloques de referencia, se concluye entonces, que bajo este procedimiento
es necesario la modificacion de uno de los 6xidos, esta se hace directamente
en el equipo de computo donde se obtienen los resultados del analizador. Por
esta razon es necesaria la implementacion de la calibracion dinamica, porque

muestra un panorama mas certero de la condicion del equipo.
Ambos procedimientos basados en la Norma Internacional ASTM D 6543

son documentados bajo Sistema de Gestion de Calidad de la Norma ISO

9001:2008 que servira de guia para calibraciones posteriores.
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OBJETIVOS

General

Evaluar e implementar la calibracibn estdtica y dindmica para la
deteccion de 6xidos en calizas y esquistos en un equipo emisor de rayos
gamma; tomando como patrén un equipo emisor de rayos X y segun Norma

ASTM D 6543, en la mezcla inicial de la fabricacidon de cemento.

Especificos

1. Realizar analisis comparativo de datos obtenidos en el equipo emisor de
rayos gamma con referencia en el equipo emisor de rayos X, calibrado

con material de referencia.

2. Determinar el margen de error permitido en los resultados obtenidos por
el equipo emisor de rayos gamma, comparado con el equipo de

fluorescencia de rayos X.

3. Evaluar y especificar la granulometria Optima en mezcla pre

homogenizada y harina cruda.
4. Establecer parametros necesarios para simular una calibracion

dindmica con base en la calibracién estatica ya realizada en la

industria cementera.
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INTRODUCCION

En la industria cementera se utiliza el equipo con la técnica PGNAA como
método de analisis elemental, debido al desarrollo de detectores de alta
eficiencia en la resolucion para la radiacion gamma. En el proceso, el equipo es
adaptado en la deteccion de 6xidos en los materiales que intervienen como

materia prima para la fabricacion de la mezcla inicial prehomogenizada.

Entre sus mayores ventajas estan: la amplia aplicacion en la cuantificacion
de varios elementos simultdneamente presentes en una muestra, es un método
no destructivo de andlisis que presenta una baja actividad residual y es una
técnica de rapida respuesta, debido a que no hay espera por decaimiento

radiactivo.

Dada la importancia del equipo PGNAA, en la presente investigacion se
implementa la calibracién dinamica del mismo, siguiendo el método establecido
en normas internacionales ASTM; se evaluaron los datos obtenidos para cada
oxido en siete mezclas distintas y su comparacion con las lecturas de un
equipo de fluorescencia de rayos X (FRX), calibrado con material de referencia

primario certificado.

Con base en la comparacion realizada con los datos de cada equipo, se
establece, ademas el margen de error permitido para cada uno de los Oxidos,
con el objetivo que personal de la industria cementera, al verificar que los datos

estan excediendo estos rangos puedan realizar la calibracion pertinente.
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También se incluye en la investigacion la modificacién en la calibracion
estatica que la empresa cementera ya realiza a una calibracion dinamica

simulada.

Por ultimo, se realizé y entreg6 a la industria cementera un documento con
base en la Norma de Gestidén de Calidad 1SO 9001:2008 con el procedimiento
de la calibracién dinamica implementada, para que sirva de guia en actividades

posteriores.
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1. ANTECEDENTES

La realizacion de una mezcla inicial prehomogenizada de acuerdo a
estandares quimicos del plan de calidad que la industria cementera establece
es la base para la fabricacion de los distintos tipos de cemento, y la importancia
radica en la determinacién en linea de la composicion de la mezcla de

minerales por el equipo PGNAA.

La técnica utilizada es descrita por Enrigue LOpez Rivera en su
investigacion: Analisis por activacion de neutrones en el estudio de elementos
de corrosion en polimeros compatibles BOP.F de la Universidad Auténoma de
Nuevo Ledn, México, como: “Una técnica experimental que se aplica a la
mayoria de los elementos quimicos. Las mediciones de trazas extremadamente
pequefias de materiales, las cuales no pueden determinarse por las técnicas
normales analiticas, pueden efectuarse relativamente de una manera mas
rapida y simple, si el elemento puede convertirse en radiactivo por el

bombardeo de particulas rapidas, neutrones, o rayos gamma.”

José Luis lturbe Garcia, en su presentacion: Analisis por activacion
neutrénica narra que este analisis fue descubierto en 1936, cuando Hevesy y
Levi encontraron muestras que contenian ciertos elementos de tierras raras, las
cuales resultaron altamente radiactivas después de exponerlas a una fuente de
neutrones. De estas observaciones, rapidamente reconocieron el potencial de
emplear reacciones nucleares sobre muestras, seguidas por la medicién de la
radiactividad inducida para facilitar la identificaciébn tanto cualitativa como

cuantitativa de los elementos presentes en las muestras.



La empresa Cementos Lima S. A., en su investigacion y aplicacion:
Andlisis in situ de la cantera de caliza usando analisis por activacién neutronica
de gammas inmediatos, describe que con la técnica PGNAA se pueden analizar
la mayoria de los elementos constituyentes de la caliza debido a que el Ca, Si,
Fe, Al y S tienen un valor de seccion eficaz apreciable de captura neutrdnica
esto se observa cuando se compara con las composiciones quimicas obtenidas

por un equipo de fluorescencia de rayos X (FRX).

En este experimento se concluye la viabilidad de la técnica de PGNAA, ya
gue puede determinar in situ la concentracion de varios componentes tales
como: CaO, SiO;, Fe,03, AlLO3, y SOz en la cantera. El perfil de la
concentracion del elemento de interés de la perforacion en funcién de la
profundidad que se obtiene con esta técnica, es una informacion que permite
conocer como es la distribucion del mineral de interés en la cantera y permitira
realizar una mejor proyeccion de explotacion de la cantera. Los resultados que

se obtienen son rapidos y practicamente después de realizar la medicion.

Se denominara Industria Cementera al objeto de estudio de esta
investigacion y esta posteriormente ha realizado con el equipo emisor de rayos
gamma la calibracion estatica que el fabricante propone; basandose en el
siguiente método: se evaltan los datos o lecturas de bloques de cantidad
definida y concentracion tedrica, utilizados como patron de cada elemento
individual a lo largo de un tiempo establecido; para este método el equipo se
mantiene en posicion estatica y es esta la principal causa de la busqueda de un
meétodo dinamico que simule, de mejor manera, las condiciones de operacion

rutinarias.



2. MARCO TEORICO

2.1. Cemento

El cemento es un material de construccion formado por la mezcla de
varios elementos adhesivos. Este resistente material de amplio uso en obras,
debe su nombre a lo que los romanos denominaban opus caementitium, que del
latin al espafiol es traducible como obra cementicia. Los romanos llamaban asi
a una mezcla de grava y otros materiales similares al hormigon que utilizaban
para fabricar los morteros. El material se conoce, principalmente, por su rol en
la fabricacion de concreto, que se suele confundir e incluso ser utilizado como
sinbnimo; se debe tener claro que el primero es una forma de adhesivo, que al
mezclado con aridos, tales como la arena, mas fibras de acero y agua, llega a

formar concreto.

El cemento se conoce también, por el nombre de cemento hidraulico,
nombre que incluye a todas aquellas sustancias aglomerantes que hacen
fraguar y endurecer la mezcla con agua, lo que puede suceder incluso, bajo el
agua. En realidad este uso de la palabra tampoco es del todo correcto, ya que

también existe la variedad no hidraulica, que se debe emplear en seco.

2.1.1. Proceso de fabricacion de cemento

El cemento se obtiene cuando se muele conjuntamente clinker con yeso y
aditivos, en equipo de molienda especial. Estos aditivos ayudan a regular la
calidad del cemento. Los materiales para la fabricacion deben contener la

adecuada proporcion de calcio, hierro, silice y aluminio.



Las etapas basicas de fabricacibn de los cementos se describen a

continuacion:

2.1.1.1. Extraccion de materia prima

La materia prima consistente de piedra caliza y material arcilloso
(esquisto) es extraida de canteras cercanas a la planta por medios mecanicos
con maquinaria especializada como tractores o desgarre de excavadoras y
también, por la utilizacion de explosivos con voladuras controladas; el método

seleccionado depende de la dureza del material.

2.1.1.2. Trituracion y prehomogenizacion

El siguiente paso es la reduccion de tamafio de las rocas que pueden ser
desde 1 metro de didmetro; provenientes de la extraccibn de canteras, por
medio de trituradoras. Es en esta parte del proceso, donde se da la primera
mezcla de caliza y esquistos, denominada prehomogenizada, de acuerdo a
estandares quimicos establecidos por la industria cementera, la mezcla es
analizada en linea por un equipo que utiliza la técnica de: analisis gamma por
activacion rapida de neutrones y detecta los materiales para realizar los ajustes

necesarios en el proceso de formacion.

2.1.1.3. Molienda de harina cruda

En la tercera etapa del proceso se continda con la reduccion del tamafio
de las particulas y se efectia un secado de los materiales, previo a ser
sometidos a altas temperaturas en los hornos. Los molinos reciben los
materiales triturados y prehomogenizados, y en ellos se realiza

simultdneamente la mezcla y pulverizacion de los mismos.



El producto es un polvo muy fino llamado: harina cruda con la composicion

quimica adecuada para el tipo de cemento que se esté produciendo.

La reduccion en la variacién de la calidad de la harina cruda, se hace
posible gracias al almacenamiento de la misma en silos especiales para
homogenizacion; el control de calidad de la harina cruda se realiza en el
producto que esta entrando a los silos, a través de un analizador de rayos X,
que pueden realizar andlisis quimicos completos en tiempos muy cortos y con

gran precision.

2.1.1.4. Clinkerizacién

La materia prima asi procesada (harina cruda) se introduce en hornos
rotatorios donde se calcina a temperaturas del orden de 1 400 grados
centigrados, hasta que alcanza un estado de fusion incipiente. En este estado
se producen las reacciones quimicas requeridas y el material se subdivide y
aglutina en fragmentos no mayores a 6 centimetros, cuya forma se regulariza
por efecto de la rotacion del horno. A este material fragmentado resultante de la
calcinacion, se le denomina clinker, presenta forma redondeada y color gris

Oscuro.

2.1.15. Molienda de cemento

El siguiente paso es la molienda de clinker, este se muele conjuntamente
con una reducida proporcion de yeso, que tiene la funcién de regular el tiempo
de fraguado y aditivos, y con ello se obtiene el polvo fino de color gris que se
conoce como cemento. Ademas, durante la molienda, el clinker puede
combinarse con una escoria 0 un material de caracteristicas puzolanicas para

producir un cemento mezclado.



También es factible incorporar aditivos durante la molienda del clinker,

siendo de uso frecuente los auxiliares de molienda.

2.1.1.6. Envasado y despacho

El paso final es el almacenaje en silos y el producto puede ser

despachado en pipas a granel o envasados en sacos.

2.1.2. Tipos de cemento

A patrtir del clinker es posible fabricar los distintos tipos de cemento:

Cemento Portland: cemento hidraulico producido al pulverizar clinker y

una o mas formas de sulfato de calcio como adicién de molienda.

Cemento hidraulico modificado con puzolana: consiste en una mezcla
homogénea de clinker, yeso y puzolana producido por molienda conjunta o

separada.

Cemento hidraulico modificado con escoria: consiste en una mezcla
homogénea de clinker, yeso y escoria granulada de alto horno, producido por

molienda conjunta o separada
2.1.3. Composicién quimica del cemento
Las materias primas que se usan para la fabricacion de clinker aportan 4

oxidos fundamentales: SiO,, Al,O3 Fe,O3y CaO, las siguientes reacciones entre

sistema cuaternario determina los diferentes tipos de cemento.



Tablal. Compuestos quimicos en la formacion de clinker

Compuesto Formula del 6xido Nombre comun
Silicato tricalcico 3Ca0 SiO, CsS
Silicato Dicélcico 2CaO0 SiO, C.S

Aluminato tricalcico 3Ca0 Al,O; C;A
Aluminoferrito tetracalcico 4Ca0 Al,O; Fe,04 C.,AF

Fuente: LUJAN MONTES, Brian Alexander. Determinacion de la relacion de diametro promedio
de particula medida en un granulémetro laser y resistencias tardias para un cemento tipo I, para

la implementacion de un sistema de medicion en linea. p. 27-30.

2.1.3.1. Mezcla prehomogenizada

En la segunda etapa del proceso de fabricacion de cemento, se forma la
denominada mezcla inicial o prehomogenizada; consta basicamente de una
relacion 80-20 por ciento caliza y esquisto respectivamente, es de gran
importancia monitorear el valor de los 6xidos que los materiales que sirven de
materia prima aportan a dicha mezcla, por lo que en la industria cementera

cuenta con el equipo PGNAA para este trabajo.
2.1.4. Operacion unitaria
Las operaciones unitarias son un area de proceso o un equipo donde se
incorporan materiales, insumos 0 materias primas y ocurre una funcion

determinada, son actividades basicas que forman parte del proceso.

Existen ademds, operaciones fisicas complementarias como la que se

desarrolla en esta investigacion: trituracién o reduccion de tamafio



2.1.4.1. Reduccién de tamarfio

Mediante esta operacion los solidos son cortados o partidos en partes mas

pequefias, transformando al material al estado granular o pulverulento.

El término trituraciobn se aplica, generalmente, al desmenuzamiento de
materiales muy gruesos hasta tamafios del orden de 3 milimetros, molienda es,
en cambio, un término empleado para referirse a la obtencién de productos en
polvo. La trituracion se suele llevar a cabo aplicando fuerzas de compresion y la

molienda mediante fuerzas de cizalla.

En un proceso de reduccion de tamafio, se obtienen particulas de tamafio
muy variable y, con frecuencia, se necesita clasificarlas en grupos que cubren
un determinado rango de dimensiones. La especificacion de un producto suele
requerir que no contenga particulas mayores de (0o menores de, segun el
proceso) un cierto tamafo; conocida esta especificacion como granulometria.
En los estudios de reduccion de tamafio suele hacerse referencia al de las

particulas, en términos de apertura de malla.

2.1.4.2. Equipos utilizados en la industria

cementera

Trituradora de impacto es la utilizada para la reducciéon de tamafo de la
caliza agregada a la mezcla inicial de la fabricacion de cemento, consta de
cuatro mecanismos de impacto. Para la realizacion de harina cruda, la Industria
cementera cuenta con molinos de bolas horizontales y verticales, el mecanismo
es basicamente, pulverizar materias que han sufrido previamente un proceso
de machaqueo mediante la rotacion de un tambor que contiene bolas de acero

0 de otro material.



2.2. Técnica anédlisis por activacion neutrénica AAN

El Instituto Nacional de Investigaciones Nucleares de México expone en
su investigacion: andlisis por activacion neutronica (AAN), que este método
consiste en irradiar una muestra y un blanco de composicién conocida con un
flujo de neutrones térmicos, es decir, neutrones lentos. Un nicleo atomico de
simbolo quimico X, de numero atomico Z y de masa atdmica A, captura un
neutrén con una probabilidad intrinseca llamada seccién eficaz, formando un
nudcleo radiactivo del mismo nimero Z, pero con una masa A+1. Este ndcleo se
transforma en general, por radiactividad beta en un nucleo de otro elemento con

simbolo Y con nimero atémico Z+1.

La secuencia de eventos que ocurren durante el tipo mas comun de
reacciones nucleares utilizadas en el AAN, son especialmente, las reacciones
de captura de neutrones o mejor conocida como reaccion (n, y). Cuando un
neutrén interactda con el nucleo blanco por medio de una colisidon no elastica,
se forma un nucleo compuesto en estado excitado. La energia de excitacion del
nacleo compuesto es debido a la energia de union del neutrén con el nucleo. El
nacleo compuesto se desexcita casi instantaneamente en una configuracion
mas estable a través de la emision de uno 0 mas rayos gamma inmediatos

caracteristicos.

En algunos casos, esta nueva configuracion produce un nucleo radiactivo,
el cual de igual forma, se desexcita o decae por emision de uno o mas rayos
gamma llamados retardados también caracteristicos, pero con una velocidad
mucho maéas lenta de acuerdo a la vida media del nudcleo radiactivo.
Dependiendo de las especies radiactivas particulares, sus vidas medias pueden
tener un rango de fracciones de segundo a varios afios. En principio, con

respecto al tiempo de medicion, en el AAN cae dentro de dos categorias:



o El AAN de rayos gamma inmediatos: donde las mediciones tienen lugar
durante la irradiacion.
o El AAN de rayos gamma retardados: donde la medicion sigue al

decaimiento radiactivo.

El segundo modo de operacion es el mas comun; asi cuando se menciona
el AAN se asume, generalmente que se realizd la medida de los rayos gamma
retardados. Casi el 70 por ciento de los elementos tienen propiedades

adecuadas para ser determinados por AAN.

2.2.1. Reacciones que intervienen en método AAN

Se describen a continuacién las reacciones que intervienen en cada uno

de los tipos de técnica de andlisis por activacién neutronica.

2.2.1.1. AAN de rayos gamma inmediatos

La reaccién nuclear, comunmente aplicada en el analisis por activacion es
la reaccién neutrbn-gamma, la cual es denotada por (n, y). Cuando un isétopo
estable se expone en un flujo de neutrones térmicos (E-0,025 eV), el evento

mas probable es la captura de un neutrén.

Si esto sucede se forma un nucleo compuesto excitado de nimero masico
una unidad mayor, pero del mismo elemento. Este se desexcita rapidamente
emitiendo uno o mas rayos gamma rapidos. Esta reaccion se describe en forma

general como:

zX4+0n! - [zX41] x> zX4t1 4+ y

(Ecuacion No. 1)
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O bien de una manera mas concisa como:
zX4 (n,y) zx4*?

(Ecuacion No.2)

Debido a que no se efectia ningin cambio en z en la captura del neutron,
el radioelemento residual retiene la identidad quimica del material expuesto en

el flujo de neutrones.

2.2.1.2. AAN de rayos gamma retardados

Para cualquier especie radiactiva dada, la actividad inducida en una
muestra irradiada decrece con el tiempo. Esta razén de decaimiento tiene un
valor constante caracteristico del is6topo particular. La razon de decaimiento de
una especie dada en cualquier instante es directamente proporcional al numero

de &tomos presentes en el radioisétopo en ese instante.

Asi, la relacion de decaimiento esta dada por:

dN/dt = —AN

(Ecuacion No. 3)

La solucion de la ecuacion con las condiciones de un tiempo arbitrario

cero y un tiempo t después, sera:

N = Nye

(Ecuacion No. 4)
Si el tiempo, T 1, es la medicidbn durante la cual el nUmero de atomos

decrece a la mitad del nimero que originalmente estaban presentes, se tiene:
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lNO — NO e—/lTl/Z

2
(Ecuacion No. 5)
Donde:
— In2
1/2 — /1
T 1, = vida media del radionuclido
Sustituyendo ecuacion 4 y 5 se tiene:
—tln?2
N = NO e u
Ty,

(Ecuacion No. 6)

Después de un periodo de n vidas medias

N = N, (1/2)"
(Ecuacién No. 7)

2.2.2. Analizador a través de la faja

El equipo utilizado en la industria cementera es conocido como CB-GN,
por sus siglas en inglés CrossBelt Analyzer que significa: analizador en linea.
Este realiza medidas en linea de la composicion de los elementos de la materia
prima utilizada; incluyendo los materiales individuales como: caliza, esquisto, y

la mezcla de estos.

2.2.2.1. Principio de andlisis en equipo CB-GN
(PGNAA)

El CB-GN realiza un analisis elemental no destructivo que pasa a través

de él. El método utilizado es el descrito en paginas anteriores como AAN de
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rayos gamma inmediatos o andlisis gamma por activacion rpida de neutrones
(prompt gamma neutron activation analysis PGNAA). El analizador contiene
doble material sellado de Californio-252 que fusiona espontaneamente y emite

neutrones.

Todos los elementos responden al bombardeo de neutrones por la emision
de un espectro unico de rayos gamma. El CB-GN emplea tecnologia propia
para detectar y cuantificar la magnitud de las diferentes energias de rayos
gamma que interviene en la composicion elemental del material durante un
periodo. La proporcion de Oxidos se calcula a partir de las proporciones

elementales utilizando la fraccién molar de los elementos oxidados.

La precision o la medicion dependen, principalmente de la longitud de
tiempo de las mediciones y de la eficiencia en la produccion de rayos gamma
de cada elemento. En la tabla Il se muestran los elementos que pueden ser
analizados directamente y los que el equipo basandose en modelos empiricos

calcula.

Tablall. Elementos analizados directamente y elementos basados en

modelos empiricos

Elementos analizados Elementos basados en
directamente modelos empiricos
] Factor de saturacion de calcio
Calcio (Ca)
(LSF)
Silicio (Si) Mddulo de silicio
Hierro (Fe) Relacién hierro — aluminio
Aluminio (Al) Silicato dicélcico (C,S)
Magnesio (Mg) Silicato tricalcico (C3S)
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Continuacion de la tabla Il.

Manganeso (Mn) Ferrita dicalcica (C,F)
Potasio (K) Aluminato tricalcico (C;A)
) Aluminoferrito tetracélcico
Sodio (Na)
(C4AF)
Azufre (S) Humedad
indice y factor de
Cloro (Cl) o
combustibilidad
Titanio (Ti) Pérdida por ignicion

Fuente: CB-GN CrossBelt Analyzer Operation & Maintenance Manual- p. 2-1

El equipo CB-GN, también mide el flujo de neutrones emitido por el Cf,sy,
que es fuertemente atenuado por el hidrégeno en el material sobre la cinta
transportadora. Para una carga dada en la faja el contenido de hidrégeno puede
ser calculado como una funcion del flujo de neutrones. Para los materiales en
los que todo el hidrogeno se encuentra en la forma de H,O, la humedad se
puede calcular a partir del contenido de hidrégeno. En la figura 1 se describe el

principio de analisis del equipo:

Figura 1. Principio de andlisis equipo CB-GN (PGNAA)

Electronics

=1

Gammarays J
G Tér el Wi
ST

N\ 112~
Neutron rays _ ~ \\\ o el
= -

- -
P N
- -
Neutron source

Fuente: CB-GN CrossBelt Analyzer Operation & Maintenance Manual p. 2-2
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Se observa en la figura 1 el proceso inicia en Neutron source, que son las
fuentes de neutrones de Cf,s, encargadas de emitir neutrones (Neutron rays),
luego se puede verse cOmo estos neutrones atraviesan la capa de material de
interés y a través de la técnica analisis gamma por activacion de neutrones
emiten rayos gamma (Gamma rays) que son medidos en un detector
especializado (Detector unit) y finalmente los valores son interpretados en un

dispositivo electrénico (Electronics).

2.2.2.2. Componentes del equipo CB-GN (PGNAA)

El equipo CB-GN consta basicamente de las partes que se muestran en la

figura 2.

o Faja transportadora (Belt).

. Acceso al tubo de neutrones, ubicacién de fuentes Cf,s; (Neutron tuve
Access).

. Proteccién contra la radiacion (Radiation Shielding).

J Acceso a detector (Detector Access hatch).

Figura 2. Componentes del equipo CB-GN (PGNAA)

Detector
access hatch
Radiation shielding

Air condition

Neutron tube access

Fuente: CB-GN CrossBelt Analyzer Operation & Maintenance Manual p. 2-3
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2.3. Fundamento tedrico de la fluorescencia de rayos X

El fundamento de la fluorescencia de rayos-X radica en la existencia de un
sistema atoémico con distintos niveles de energia y las posibles transiciones
electronicas entre ellos. La base de la técnica analitica de la fluorescencia de
rayos-X por dispersion en longitud de onda (WDFRX) es la medida de la
energia de la radiacion emitida en estas transiciones energéticas y es conocida

como fluorescencia de rayos-X.

El fendmeno de fluorescencia de rayos-X se puede describir en dos

etapas:
. Excitacion
° Emisiéon
2.3.1. Excitacién

Si se considera un sistema en su estado fundamental, es decir de menor
energia, al aplicarse una energia de una magnitud suficiente, esta puede ser
absorbida por el sistema, pasando este a un estado de mayor energia o estado
excitado debido a la salida de electrones del atomo. A la excitacién producida
por rayos X que provienen del tubo de rayos-X, se le llama radiacién primaria o
fotones de rayos-X primarios.

2.3.2. Emisién

Los estados excitados son inestables, y el atomo tiende a volver a su
estado fundamental, para lo cual se producen saltos de electrones desde los

niveles mas externos hacia los niveles mas internos, para ocupar los huecos
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producidos. Este proceso produce desprendimiento de energia en forma de
radiacion de rayos X secundaria llamada fluorescencia de rayos X.

2.3.3. Analizador por fluorescencia de rayos X (FRX)

El equipo utilizado en la industria cementera que sirve de referencia para
la calibracion del equipo emisor de rayos gamma es un equipo de fluorescencia

de rayos X.

2.3.3.1. Principio de andlisis en equipo FRX

El analisis de rayos X espectroquimico se basa en el hecho de que los
elementos quimicos emiten radiaciones caracteristicas cuando se someten a
una excitacion apropiada. La emision de la caracteristica de espectros de linea
puede ser inducida, ya sea por el impacto de la radiacidén de alta energia a partir
de un tubo de rayos X o de una fuente radiactiva adecuada. En general, la
excitacion directa de electrones se utiliza en las técnicas de microsonda de
electrones, mientras que las fuentes de radiois6topos y generadores de

protones se asocian comunmente con la dispersion de energia.

Emision de rayos X: en el experimento de FRX se exponen los atomos a
los rayos X (llamada primaria rayos X) , mientras que en un experimento de
emisidon dptica se podria usar una descarga eléctrica o una fuente de plasma

de alta temperatura para proporcionar cierta cantidad de energia.

El atomo, entonces absorbe parte o la totalidad de esta energia y esto
ayuda a desplazar los electrones. El desplazamiento de electrones puede
ocurrir dentro del atomo, es decir, el electrén pasa a un estado de energia mas

alto dentro del mismo atomo mediante la absorcion de la energia incidente, en
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cuyo caso se obtiene un atomo excitado. El electron, también puede dejar el
atomo en cuyo caso se obtiene un atomo ionizado (un ion positivo), ya que
habra exceso de carga positiva en el nacleo. En una situacion general, tanto los

atomos excitados y los iones pueden estar presentes juntos.

En este caso, cuando los rayos primarios del tubo de rayos X interactian

con la muestra se dan los fendbmenos que se describen en la figura 3:

Figura 3. Interaccion de rayos X con la muestra en un equipo FRX

Absorcion fotoeléctrica—~————FIuorescencia de rayos X
l \Efecto Auger

Rayos X dispersados i:Coherente
l Incoherente

Transmisién de rayos X

Fuente: ARL 9800 Series User Manual- p. 3-3.

o Absorcion fotoeléctrica: en la figura 4 se muestra el rendimiento de
fluorescencia como una funciéon del nimero atémico. Las lineas K son
mas probables que las lineas L que explica la diferencia en el
rendimiento para la K y las transiciones de tipo L. En términos practicos,
espectrometria de rayos X, se utiliza la linea K para medir elementos con
baja por su nimero atébmico medio, mientras se cambian a medir las

lineas L para los elementos pesados , o incluso a las lineas M.
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Figura4. Rendimiento de fluorescencia en funcion al nUmero atomico

Fluorescent yield ®
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Fuente: ARL 9800 Series User Manual- p. 3-3.

o Dispersién de rayos X: la dispersion primaria de rayos X por los
resultados de la muestra se da en dos procesos: la dispersion coherente
(sin pérdida de energia) y dispersion de incoherente (con un poco de

pérdida de energia).

o Transmisién: la transmision es la contraparte de la absorcion. La
transmision o absorcion de los rayos X en la materia puede ser descrita
por una relacion exponencial. La intensidad de los rayos X (de la energia
E o longitud de onda A) incidente en una muestra de espesor t (en cm)
esta dada por:

I = Ije Pt

(Ecuacion No. 8)

El coeficiente de atenuacion de masa se refiere aqui a una longitud de
onda particular, en un absorbedor dado, y es, de hecho, la suma de dos
coeficientes Ty g, donde T es el coeficiente de absorcidn fotoeléctrica de masas

y 0 la masa coeficiente de dispersion:
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utotal = photo + (ocoherent + gincoherent)

(Ecuacion No. 9).

2.3.3.2. Componentes del equipo FRX

o Instrumentacion: en fluorescencia de rayos X que, basicamente, se
distinguen dos tipos de instrumentos: la dispersion de longitud de onda
(WDX) y el espectrometro de energia dispersiva (EDX). Tanto WDX y
EDX emplean una fuente de rayos X para excitar la muestra. Estos se
diferencian esencialmente en la forma se detectan los espectros de rayos
X emitidos por la muestra.

En WDX, el espectro de fluorescencia se dispersa en longitudes de onda
discretas utilizando un dispositivo de dispersion (por ejemplo, un cristal) que se
detecta después usando un contador proporcional de gas o de centelleo. En
EDX, se mide todo el espectro de fluorescencia utilizando directamente un
detector en estado sélido, tal como Si (Li) o HPGe que luego es procesados
utilizando un analizador multicanal para obtener la informacion en una escala de
energia. La energia y la longitud de onda de un fotén se relacionan de la
siguiente manera:

hc
E=hv=—=12/4/4

(Ecuacion No. 10).

Los principales componentes de un espectrometro WDX se puede ver en
la figura 5. Estos son: tubo de rayos X, primaria colimadores, cristales,
colimadores y detectores secundarios. Otros componentes: filtros de haz

primario, mascara de aberturas y filtros de atenuacion.

20



Figura 5. Componentes del equipo FRX
X-Ray Tube
Crystal 2
Anode |
(Target) \&. ~8/ y
Primary .c- ///
Filter / T § ';" Collimator Detector
: Sarr:pla =

Cassette

Primary chamber

Spectrometer Tank

Fuente: ARL 9800 Series User Manual- p. 3-10.

Tabla lll  Partes del analizador de fluorescencia de rayos X
Partes del Analizador
Inglés Espaiiol
X Ray tuve Tubo de rayos X

Primary beam filter

Manga de filtro primario

Anode (target)

Anodo (Objetivo)

Sample Muestra
Casstle Camara de proteccion
Primary chamber Céamara primaria
Collimator Colimador
Cristal Cristal
Spectrometer tank Tanque espectrémetro
Detector Detector

Fuente: ARL 9800 Series User Manual- p. 3-10.

2.3.3.3.

La espectrometria de rayos X es esencialmente un método comparativo

de analisis, es fundamental que todas las normas y muestras desconocidas se

presentan al espectrometro

FRX

de una manera reproducible e idéntica. Cualquier

21

Preparaciéon de las muestras a analizar en



método de preparacion de la muestra debe dar muestras que son reproducibles

y que, durante un cierto intervalo de calibracion, tienen propiedades fisicas

similares como coeficiente de absorcion de masa, densidad y tamafio de

particula. Ademas, el método de preparacion de la muestra debe ser rapido y

barato y no debe introducir adicional sistematica significativa errores, por

ejemplo, la introduccién de elementos traza de contaminantes en un diluyente.

Una muestra preparada adecuadamente debe:

Ser representativa del material.

Ser homogénea.

Cuando sea posible, ser lo suficientemente gruesa como para satisfacer

las necesidades de una muestra infinitamente gruesa.

En la tabla IV se muestran los métodos de preparaciéon para el material de

interés.
Tabla IV. Métodos de preparacion de las muestras a analizar
Tipo SORETE CE e Preparacion Muestra Propdésito
muestra
Metales
Productos quimicos Ecualizagién de
Molienda Pulverizado la de_zn5|dad y
Poli suavidad de la
olimeros superficie
Plantas Soporte de
Polvo — la muestra
Ceramica o
sélida Lo
Mineral EI|m|_naC|on_de la
Suelo Molienda Fusion _dlfere,nc_la
: mineralégica y
§ed|mento granulométrica
Oxido

Fuente: ARL 9800 Series User Manual- p. 3-10.
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2.3.3.3.1. Método de pastilla prensada

Cuando los polvos no se ven afectados por las limitaciones de tamafio de
particula, el método mas rapido y mas simple de preparacion es presionar
directamente en briquetas (o granulos) de densidad constante, con o sin el uso
adicional de un aglutinante. En general, siempre que las particulas de polvo son
menores a 50 micras de diametro de la muestra que se va a peletizar en
alrededor de 10-30 toneladas. Cuando las propiedades de auto - unién del
polvo son pobres, la presion puede tener que ser empleado o en casos
extremos se agregara una carpeta antes de la granulacién. Si es necesario,
afiadir un aglutinante la eleccion del agente de union se debe hacer con
cuidado. Ademas de tener buenas propiedades de auto unién el aglutinante
debe estar libre de elementos contaminantes importantes y deben tener una
baja absorciébn. También debe ser estable bajo condiciones de vacio y de
irradiacion. Del gran niamero de agentes de union que se han empleado con

éxito, probablemente los mas utiles son cera y metilcelulosa.

Figura 6. Método de pastilla prensada

Briquet method

Crush, grind Apply pressure ‘
and mix To standard holder
To Qfgac;n Press
Size =5uum —»| Weigh out » m > —Q\_m -
r,_‘/r. . Die orotective
\:]) . V/////’/'///./A - rotective ring
Mortar or crusher Specimen
8400000400

Fuente: ARL 9800 Series User Manual p. 5-4.
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2.3.3.3.2. Método de fusion

La mejor manera de eliminar completamente tanto el tamafio de grano y
los efectos mineraldgicos es utilizar la técnica de fusion basado en el método
del Dr. F. Claisse. La disolucion o descomposicion de una porcion de la muestra
por un flujo se obtiene a temperatura elevada y produce un vidrio homogéneo.
Esto elimina tamafio de particula y efectos mineralégicos por completo. La

técnica de fusion también, tiene ventajas adicionales:

o Posibilidad de dilucion alta o baja espécimen con el fin de disminuir los
efectos de matriz.

o Posibilidad de afiadir compuestos, tales como: amortiguadores pesados
0 normas internas para reducir o compensar para efectos de matriz.

o Posibilidad de preparar las normas de composicion deseada.

En esencia, el procedimiento de fusién consiste en calentar una mezcla de
la muestra y el flujo a alta temperatura (800 ° - 1,200 °C), de manera que el flujo
se funde y se disuelve la muestra. La composicién global y las condiciones de
enfriamiento debe ser tal que el producto final después del enfriamiento es un

vidrio de la fase uno.

El calentamiento de la mezcla de la muestra de flujo se realiza, por lo
general, en crisoles de aleacion de platino, pero grafito, también puede ser
utilizado cuando las condiciones lo permitan. Los fundentes utilizados con mas
frecuencia son boratos, a saber, tetraborato de litio y metaborato de litio o
tetraborato de sodio. Tetraborato de litio es ampliamente utilizado, ya que
puede responder a la mayoria de los casos. En algunos casos, las mezclas de

estos flujos son mas eficaces.
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Figura7. Método de fusion

Melting method

) Heat for
Weigh out Melting Cast & Cool
and mix

Flux + Specimen 1000° -1100° C
r > >

- -~

> { To standard holder

Glass disk
specimen

Platinum crucible

Remove bubbles

Fuente: ARL 9800 Series User Manual p. 5-5.

2.4. Calibracion

La calibracion se define como el conjunto de operaciones que establecen,
en unas condiciones especificadas, la relaciobn que existe entre los valores
indicados por un instrumento o sistema de medida, o los valores representados
por una medida materializada y los correspondientes valores conocidos de una
magnitud de medida (Calibracion de equipos de medida. Instituto de Estudios
Avanzados de Madrid — 2000).

2.4.1. Resultados del proceso de calibracién

Mediante el proceso de calibracion se pueden obtener los siguientes

resultados:
. Estimacién de los errores de indicacion del instrumento de medida.
o Determinacion de otras propiedades metrolégicas, como incertidumbre o

diferentes valores de precision.
o El resultado de una calibracidon debe ser recogido en un documento

denominado informe de calibracion.
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o El resultado de una calibracion puede ser expresado en mediante un
factor de calibracién o de un conjunto de factores que pueden tomar la

forma de una curva de calibracion.

La importancia de la calibracion reside en mostrar una fotografia
instantanea de la situacion del equipo o instrumento de medida, a partir de la
cual se pueden efectuar las correcciones necesarias para asegurar su correcto

funcionamiento.

2.4.2. Informacidn obtenida en la calibraciéon

Como consecuencia del proceso de calibracion, se obtiene informacion

sobre la capacidad de medida del equipo y se garantiza la comparabilidad

mediante:

o Valor de la relacion entre el valor del equipo y el valor proporcionado por
el patron.

o Correccion: la relacién que nos indica uno o varios valores numeéricos

gue se tienen que utilizar para obtener los valores verdaderos la medida.

o Incertidumbre: el valor numérico de la correccién o la funcién respuesta
obtenida, tendré una incertidumbre asociada debida al método utilizado,
y al patrén y equipos utilizados. Esta incertidumbre, que se propaga a
todos los resultados obtenidos, puede calcularse utilizando la informacion
generada en el proceso de calibracion.

2.4.3. Calibracion estatica variando peso en la banda

La industria cementera al equipo emisor de rayos gamma (CB-GN

PGNAA) realiza periddicamente una calibracién estatica; esta consiste en
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colocar bloques de cantidad definida y concentracion variable de cada uno de
los 6xidos a determinar y verificar sus valores a través del tiempo. Valores que
son comparados con documentacion proporcionada por el fabricante; el objetivo
fue simular esta calibracion, pero dando movimiento a las lecturas de material,
esto se hizo cambiando las variables de flujo de material y altura de cama de

material analizada.

2.4.4. Calibracion estatica realizada actualmente

Los bloques o normas de referencia se ejecutan para la compensacion del
cinturén inicial, verificaciones de rendimiento en pruebas, después de la
reposicion de origen o cambios de la banda transportadora, asi como para la

verificacion de la calibracion periddica.

Las normas de referencia se suministran con los valores estandarizados
para los principales oOxidos, determinados en la fabrica del equipo CB-GN

PGNAA los cuales se comparan con analisis posteriores.

Es importante almacenar los patrones de referencia en un entorno
protegido y con sombra cerca del dispositivo mecénico que se utiliza para la
carga y descarga de ellos en el equipo, no se deben almacenar en el extremo
y no deben apilarse més de tres.

24.4.1. Procedimiento de calibracién estatica

a) Vaciar y detener la cinta transportadora (asegurar que la cinta no pueda
iniciar blogueando la fuente de energia adecuadamente).
b) Es necesario limpiar los bloques o normas de referencia y verificar el

namero de pieza a analizar.
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d)

f)

g)

h)

)

Cambiar el control en el equipo para ser trabajado en local, manipulado
por el operador.

Fijar las correas que atraviesan las normas de referencia o bloques y
anclarlas a la grua que los moviliza hasta el equipo CB-GN PGNAA;
utilizar una regla o metro para verificar que los bloques estén centrados
dentro del sistema.

Colocar el equipo en modo calibracion y seleccionar el bloque de
referencia a analizar.

Después de haber colocado los bloques correctamente, recopilar los
datos por 75 minutos.

Repetir los pasos del b al f para cada uno de las normas de referencia de
los distintos 6xidos a evaluar.

Comparar los valores obtenidos con los valores de referencia
proporcionados por el fabricante.

Para la comparacion de datos se debe calcular RMSD (diferencia de la

raiz media cuadratica) siguiendo la siguiente férmula.

VI G — yi)?
Vn

RMSD =

(Ecuacion No. 11)

El resultado del RMSD debe ser inferior al proporcionado por el fabricante.

En la figura 8 se muestra la forma de los bloque o normas de referencia

utilizados.

28



Figura 8. Bloques de referencia

Fuente: CB-GN CrossBelt Analyzer Operation & Maintenance Manual p. 3-19.

En la figura 9 se muestra como los bloques o normas de referencia son
colocados en el Equipo CB-GN (PGNAA).

Figura9. Colocacién de bloques de referencia en equipo CB-GN
(PGNAA)

Fuente: CB-GN CrossBelt Analyzer Operation & Maintenance Manual- p. 1-4
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2.5. Normas ASTM

Organismo de Normalizacién fundado en mayo de 1898. American Section
of the International Association for Testing Material (ASTM, por sus siglas en
inglés). En la pagina electronica de la Organizacion ASTM, se describe que es
una de las mayores organizaciones en el mundo que desarrollan normas
voluntarias por consenso. ASTM es una organizacion sin animo de lucro, que
brinda un foro para el desarrollo y publicacion de normas voluntarias por
consenso, aplicables a los materiales, productos, sistemas y servicios. Los
miembros de ASTM, que representan a productores, usuarios, consumidores, el
Gobierno y el mundo académico de mas de 100 paises, desarrollan
documentos técnicos que son la base para la fabricacion, gestion y adquisicion,

y para la elaboracion de codigos y regulaciones.

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

las normas.
2.5.1. Norma ASTM D 6543
Norma que sirve de base para la realizacion de la calibracién dinamica del
equipo emisor de rayos gamma: Guia estandar para la evaluacion de las

mediciones realizadas a minerales por los analizadores en linea (Standar Guide

to the Evaluations or Measurements Made by Online Coal Analyzers).
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La técnica de regresion lineal por minimos cuadrados se utiliza,
normalmente para conexion de la linea recta en la calibracion de campo de los
analizadores de minerales. En el supuesto del uso ordinario de minimos
cuadrados que la variable independiente no esta sujeta a error, cuando en
realidad tanto las independientes y las variables dependientes estan sujetos a

error, conduce a sesgos de calibracion.

También, estimadores Grubbs se utilizan a menudo en las pruebas de
precision de la medicion del analizador. La suposicion inherente con el uso de la
metodologia de Grubbs para la estimacién de la precision analizador de que
este esta calibrado perfectamente puede dar lugar a prueba de aceptacion de

un analizador que no esta midiendo nada.

En este trabajo se implementé un modelo estadistico de estimadores de
Grubss, para descartar datos anémalos en el analisis; se determind entonces,

la calibracion y prueba de precision.

2.5.2. Importanciay uso de Norma ASTM D 6543

o Los analizadores en linea se utilizan para proporcionar datos de calidad
en muestras de minerales. Los resultantes se usan como una herramienta de
produccion o para alguna aplicacién contractual. Esta guia proporciona medios
para evaluar el sistema y los datos obtenidos.

o El usuario debe familiarizarse con la terminologia y el disefio del
documento. La seccion de disefio de pruebas y recoleccion de datos
proporcionara los medios por los que se reunieron todos los datos del
analisis. El disefio de la prueba debe ser considerado cuidadosamente para

asegurar cumplimiento de los requisitos del usuario.
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o Los procedimientos definidos en esta guia se pueden utilizar para probar
la exactitud y la precision de un analizador en linea, para la aceptacion después
de su instalacion, para comprobar la precision y exactitud durante el uso
rutinario (control de calidad), cuando se realizan cambios en el sistema,
la naturaleza del mineral estda probando cambios, y determinar los factores

matematicos que se utilizan para la calibracion del analizador en linea.

2.6. Procedimiento utilizado en la calibracién dindmica

Para la calibracién dindmica de un equipo emisor de rayos gamma (PGNAA)
versus analizador de rayos X, utilizado en la industria de cemento; mediante
método establecido en la Norma ASTM D 6543 se sigue el procedimiento que

a continuacion se describe:

2.6.1. Realizacién de muestras de mezcla prehomogenizada

Con el apoyo del equipo de materias primas, utilizando caliza y material
arcilloso de la cantera y con base en la programacion establecida por la
industria cementera se realizaron las siete mezclas prehomogenizadas de
interés, procesando el material en una trituradora de cuatro mecanismo de
impacto; las muestras fueron analizadas por el equipo emisor de rayos gamma,
determinando los Oxidos de importancia, la informacién fue documentada

adecuadamente.

2.6.2. Realizacion de pruebas a harina cruda proveniente de

las mezclas prehomogenizadas

En el Laboratorio de Control de Calidad de la industria cementera se

realizaron las pruebas a las mismas siete mezclas, cuando estas salieron de los
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molinos, se preparan las muestras por el método de fusion y con el analizador
de fluorescencia de rayos X se determinaron los Oxidos de importancia, la

informacion fue documentada adecuadamente.

2.6.3. Comparacion de los valores obtenidos de 6xidos por
los dos métodos

Siguiendo el método propuesto en la Norma ASTM D 6543; teniendo los
resultados del equipo de fluorescencia de rayos X certificado con anterioridad,
estos son comparadas con los valores obtenidos por el equipo emisor de rayos
gamma y es aplicado el método de estimadores de Grubbs para descartar datos
atipicos y proceder, entonces a la calibracién y ajustes del mismo para el

correcto funcionamiento del equipo CB-GN PGNAA.

2.7. Procedimiento a utilizar en la simulaciobn de la calibracion

dindmica con base en la calibracion estatica

Para cumplir este objetivo en la investigacion se trabajo con el equipo de
instrumentacién y aplicaciones de la industria cementera, el cambio en la
velocidad de movimiento de faja y altura del material fueron modificados desde
sensores computarizados, luego los datos obtenidos fueron comparados con los
de la calibracion estatica realizada normalmente, tomando en cuenta la
ecuacion de raiz media cuadrética que el fabricante propone para determinar el
grado de aceptacion, ademas se realizaron las curvas de calibracion para cada

oxido de importancia.
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2.8. Documentacion con base en el Sistema de Gestion ISO 9001:2008
Ambas calibraciones realizadas fueron documentas con base en los

requerimientos del Sistema de Gestion de Calidad 1ISO 9001, ya que la industria

cementera esta certificada bajo esta normativa.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1 Variables
Para lograr el cumplimiento de los objetivos y como resultado de la
revision bibliogréfica, se describen a continuacion las variables que influyeron
en el procedimiento experimental planteado, asi como las variables que fueron
sujetas a medicidn para determinar las variables respuestas de la investigacion.
3.1.1. Variables de control

Se describen a continuacion todas las variables de control involucradas:

TablaV. Determinaciéon de las variables de control

Factor potencial de

No. Variable Dimensional / disefio

formula )
Constantes | Variables

Andlisis comparativo de datos obtenidos en el equipo emisor de rayos gammay
el equipo emisor rayos X

Muestra de mezcla
prehomogenizada a
evaluar en equipo de
emisor de rayos gamma

Concentraciéon [ ] X

Muestra de harina cruda
2 a evaluar en equipo Concentracién [ ] X
emisor de rayos X

Mediciones directas en ambos equipos

1 Determ_lnamon r_eIaC|on LSE X
caliza/esquisto
5 Cantidad de dioxido de X
silicio SiO,
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Continuacion de la tabla V.

3 Cantidad de .tI’I.OXIdO de ALO3 X
aluminio
4 Canudadh(_je trioxido de Fe,0, X
ierro
5 Cantidad dg oxido de Cao X
calcio
6 Cantidad de o?<|do de MgO X
magnesio
7 Cantidad de .OXIdO de K,O X
potasio
Mediciones indirectas en ambos equipos
1 Médulo de silicio MS
2 Médulo de aluminio MA
Parametros para simulacién de calibracién dinamica en PGNAA
Velocidad de flujo en faja toneladas por
1 t/h X
transportadora hora
2 Atura de cama de material Centimetros cm X
Fuente: elaboracion propia.
3.1.2. Variables independientes
Se describen en la tabla VI todas las variables independientes:
Tabla VI. Determinacién de las variables independientes
Factor potencial de
. [ [ disefo
No. Variable Dm;gralglr;al J
Constantes | Variables

Analisis comparativo de datos obtenidos en el equipo emisor de rayos gammay
el equipo emisor rayos X

Muestra de mezcla
prehomogenizada a
evaluar en equipo
de emisor de rayos
gamma

Concentraciéon [
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Continuacion de la tabla VI.

Muestra de harina
2 Cr“d?" a eV"’?'“ar €N | concentracion [ ] X
equipo emisor de
rayos X
Pardmetros para simulaciéon de calibracién dinamica en PGNAA
Velocidad de flujo toneladas por
1 en faja P t/h X
hora
transportadora
Atura de cama de .
2 material Centimetros cm X

Fuente: elaboracion propia.

3.1.3. Variables dependientes

Se describen a continuacion todas las variables independientes

involucradas.

Tabla VII. Determinacién de las variables dependientes

) Dimensional / Factor potencial de disefio
No. Variable

Férmula :
Constantes Variables

Mediciones directas en ambos equipos

1 Determ_lnamon r_eIaC|on LSE X
caliza/esquisto
5 Cantidad (_i_e _c||OX|do de Sio, X
silicio
3 Cantidad de _tn_oxndo de ALO3 X
aluminio
4 Cantldathe trioxido de Fe,0s X
ierro
5 Cantidad de_ Oxido de Ca0o X
calcio
6 Cantidad de o_X|do de MgO X
magnesio
7 Cantidad de .OXIdO de K,0 X
potasio
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Continuacion de la tabla VII.

Mediciones Indirectas en ambos equipos

Médulo de silicio MS X

Médulo de aluminio MA X

3.2.

Fuente: elaboracion propia.
Delimitacion de campo de estudio
Campo de estudio: quimica analitica.
Area de investigacion: andlisis cuantitativo.
Linea de investigacion: analizadores industriales.
Proceso: evaluacion e implementacién de la calibracion estatica y
dinamica de un equipo emisor de rayos gamma (PGNAA) tomando como

patron un analizador de rayos X.

Ubicacion: Area de Materias Primas y Laboratorio de Control de Calidad,

industria cementera, Guatemala.

Clima: temperaturas que oscilan entre los 22 -30 °C, segun época del

ano.

Presion: atmosférica 100 kPa.

Humedad relativa: en el area de cantera alrededor 5,5 % y en el area de

laboratorio menor al 2 %.
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3.3. Recursos humanos disponibles

o Investigador: Maria Alejandra Estrada de los Angeles

o Asesor: Ing. Qco. Raul Antonio Esteban Garcia

o Co-asesor: Lic. Qco. Saul Loaiza.

o Gerente de Materias Primas: Ing. Qco. Luis Alberto Sologaistoa
o Gerente de Control de Calidad: Lic. Qco. Saul Loaiza

3.4. Recursos materiales disponibles

o Equipo emisor de rayos gamma (CB-GN PGNAA).

o Equipo de fluorescencia de rayos X (FRX).

o Equipo electrénico para lectura de datos (PC).

o Faja transportadora de material.

o Fundidor que utiliza gas propano para preparar mezclas para equipo de
rayos X.

o Crisoles de aleacion de metales.

o Disco de vidrio.

o Base de datos QCX

° Reactivos
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o Claisse (66,67 % tetraborato de litio (Li2(B4O7), 32,83 % borato de litio
(LiBO) y 0,50% bromuro de litio(LiBr)).

3.5. Técnica cuantitativa

. Se desarroll6 una técnica cuantitativa dentro de la investigacion, la cual

consistio en los siguientes pasos:

o Se realizaron las mezclas de material prehomogenizado con materia
prima extraida de las canteras de la industria cementera, las muestras fueron

analizadas por el equipo emisor de rayos gamma (CB-GN PGNAA).

o Siguiendo el proceso de fabricacion de cemento el material entra a
molinos para disminuir el tamafio de particula y al salir de estos se obtiene la
mezcla denominada harina cruda a la que se efectuaron las pruebas para la
determinacion de oxidos en el Laboratorio de Control de Calidad por medio del

equipo de fluorescencia de rayos X.

o Se aplicé del método de estimadores de Grubss descrito en la Norma
ASTM D 6543, se determinaron las curvas de calibracion de cada elemento y se

establecid el método de calibracion dindamico.

Ademas, en la investigacion se desarroll6 una técnica para la simulacion
dindmica a la calibracion estatica que actualmente la industria cementera
realiza, la técnica consisti6 en cambiar la velocidad de flujo en la banda
transportadora donde se colocan los bloques o normas de referencia de cada
oxido; y realizar la comparacion por medio de la determinacion de las nuevas

cuervas de calibracion.
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3.5.1.

Diagrama de flujo del proceso

Se describe a continuacion el diagrama de flujo del proceso:

Inicio

Elaboracién de
mezclas

prehomogenizadas

Documentacion de
datos en analisis en

equipo de rayos X

Aplicacion de método-
logia en Norma
ASTM D 6543

Andlisis de datos
obtenidos en las

calibraciones

Presentacion

técnica

Analisis de mezclas
prehomogenizadas
en equipo PGNAA

Andlisis de en equipo
de fluorescencia de

rayos X

Realizacion de curvas
de calibracion de
equipo PGNAA

Realizacion de calibra-

cién estéatica con las

Normas de referencia

Fin
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Preparacion de muestras de
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en equipo de rayos X

Presentacion de resultados
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Modificacion en el programa
para simulacion de calibra-

cion estatica a dinamica



3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion

Para poder evaluar los objetivos del proyecto categoria tesis se tabularon
los resultados obtenidos en los procesos involucrados, con el propdsito de
realizar un estudio estadistico para establecer conclusiones sobre los objetivos
planteados de manera preliminar al iniciar el experimento.

3.7. Tabulacidn, ordenamiento y procesamiento de lainformacién

Las siguientes tablas muestran como se recolecté la informacion y fue
procesada por el analisis estadistico.

3.7.1. Calibracion dinamica

Las tablas VIII, IX y X muestran la recoleccion, ordenamiento y

procesamiento de la informacion

Tabla VIII. Analisis de mezcla prehomogenizada por equipo emisor de

rayos gammay equipo de fluorescencia de rayos X

) Datos equipo emisor de Datos equipo
Oxidos rayos gamma fluorescencia de rayos
(Trituradora) X (Molino)
SIOZ NGMMll NFRXll
AIZOS NGMM12 NFRX12
Fe,03 Nemmiz Nrrx13
CaO Nemmi4 NEerx14
MgO Nemmis NErxis
KZO NGMM17 NFRXlG
LSF NGMMLSFl NFRXLSFl
MS NGMMMSl NFRXMSl
MA NGMMMAl NFRXMAl

Fuente: elaboracion propia.
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La tabla VIII fue la utilizada para la recoleccion de la informacion en las
siete mezclas analizadas para realizar la calibracién dindmica; donde Ngumi1
representa el valor obtenido en el equipo emisor de rayos gamma de la mezcla
1y el 6xido 1; por su parte Nerxi1 representa el valor dado por el equipo de
fluorescencia de rayos en X en la mezcla 1 y el éxido 1. La misma connotacion
es usada para la relacién de saturacion caliza y arcilla LSF y los médulos MS y

MA en cada equipo, estos se describen:

Maodulo de silicio (MS)

MS — Sio,
"~ Al,05 + Fe, 05
(Ecuacion No. 12)
Médulo de aluminio (MA)
Al, 0,
MA =
Fe,03

(Ecuacion No. 13)

Los datos obtenidos del molino y analizado por el equipo de fluorescencia
de rayos X son la sumatoria de la mezcla prehomogenizada y la adicion de
material correctivo; por lo que conociendo el porcentaje agregado de cada uno
de estos, se procede a realizar la diferencia para trabajar con los valores de

mezcla prehomogenizada Unicamente.

Con un balance de masa se obtiene:

Andlisis FRX = % material correctivo-(cantidad material correctivo en analisis de

FRX) + % mezcla prehomogenizada-(cantidad mezcla prehomogenizada).
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Despejando para conocer el valor de mezcla prehomogenizada utilizado

se tabulan los datos de la siguiente manera:

Tabla IX. Determinacién de mezcla prehomogenizada conociendo los

datos del equipo de fluorescencia y material correctivo

) Datos equipo Datos material Datos mezcla
Oxidos fluorescencia de correctivo prehomogenizada
rayos X (Molino) agregado en FRX
SlOZ NFRXll MCFRXll MPFRXll
AIZOS NFRXlZ I\/ICFRX 12 MP FRX12
Fe20s NErx13 MCrrx 13 MPerx13
CaO Nerx14 MCerx 14 MPerx 14
Mgo NFRX15 I\/ICFRX 15 MPFRXlS
K2O NFRX17 MCFRX 17 MPFRX 16
% Material correctivo agregado
% Mezcla prehomogenizada

Fuente: elaboracion propia

En la tabla IX se tiene que; MCrrxi1 €S el material correctivo agregado
para la mezcla 1y el 6xido 1 en andlisis; por su parte MPgrx11 que es el dato de
interés, ya que representa el valor de la mezcla prehomogenizada del andlisis 1

y el 6xido 1.

“La pérdida al fuego viene dada por la suma de sustancias que se
marchan de la muestra al calentar el cemento a 1 000 °C hasta constancia de
peso”, asi lo describe Omar Cardozo en su articulo: Composicién quimica del
cemento; por esta razon el equipo de fluorescencia de rayos X incorpora esta
medida en su analisis y es necesario aplicar este factor a los datos obtenidos

por el equipo emisor de rayos gamma, siguiendo la siguiente ecuacion;
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NGMM 11

Nemmpr11 = m *100

(Ecuacion No. 14).

Se observa en esta ecuacion que Nguwpr11 representa el valor obtenido
por el equipo emisor de rayos gamma menos la relacion de pérdida al fuego

gue este sufre donde precisamente pf = pérdida al fuego.

La tabla X muestra los datos finales a los que se realizd el analisis
estadistico para llevar a cabo la calibracion dinAmica con base en la Norma
ASTM D 6543.

Tabla X. Datos a evaluar y cambio en equipo de rayos gammay

fluorescencia de rayos X

Datos equipo emisor
Datos mezcla
& : de rayos gamma X Delta (MPgrx -
Oxidos prehomogenizada en e 2
(analisis pérdida al Nemver)
FRX
fuego)

SlOZ MPFRXll NGMMPFll AGMM 11- FRX11
AIZOS MP FRX12 NGMMPFlZ AGMM 12- FRX12
FeZOS MPFRXlS NGMMPF13 AGMM 13- FRX13

Cao MPFRX 14 NGMMPF14 AGMM 14- FRX14
Mgo MPFRXlS NGMMPFlS AGMM 15- FRX15

KZO MPFRX 17 NGMMPF17 AGMM 16- FRX16

I—SF NFRXLSFl NGMMLSFl AGMMLSFl— FRXLSF1

MS NFRXMSl NGMMMSl AGMMMSl— FRXMS1
MA NFRXMAl NGMMMAl AGMMMAl— FRXMA1

Fuente: elaboracion propia.

Se calcula el cambio o diferencia (delta) para la comparaciéon de los

equipos como A(Gmm - FRx).
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3.7.2. Calibraciéon estéatica simulando calibracién dinamica

La calibracidn estatica se realiza con los bloques de referencia dados por

el proveedor, la recoleccion de la informacion a analizar se muestra en la tabla
XI.

Tabla XI. Analisis de mezcla prehomogenizada por equipo emisor de

rayos gammay equipo de fluorescencia de rayos X en calibracion estatica

D . . Datos equipo emisor
. atos equipo emisor de
Oxidos . de rayos gamma
rayos gamma (referencia) (bloque a analizar)
SlOZ ORl OAl
Al;,03 Or2 On2
Fe203 Ors Ons
CaO OR4 OA4
MgO OR5 OA5
K,O Ory Ons
LSF ORLse Oncsr
MS Orwms Oawvs
MA ORMA OAMA

Fuente: elaboracion propia.

Se tiene que Og; representa el valor del 6xido dado por el proveedor en
la hoja de referencia y Oa; el valor obtenido por el equipo emisor de rayos
gamma del bloque de referencia analizado.
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3.8. Analisis estadistico

Se realizé un analisis de datos cuantitativos que surgen del estudio de una
muestra poblacional, en el cual se requiere analizar el efecto en conjunto de las
variables involucradas para verificar si existe una interaccion significativa o no al
momento de determinar la calibracion dinamica propuesta en Normativa ASTM
D 6543 para el equipo CB-GN PGNAA.

3.8.1. Eleccién del disefio experimental

Se muestran a continuacion los pasos que se siguieron para el desarrollo

experimental de la informacion:

3.8.1.1. Calibracion dinamica

Se evaluo e implement6 la calibracion dinamica para un equipo emisor de
rayos gamma considerando para ello un disefio de tratamiento de dos factores:
valores de 6xidos obtenidos por el equipo emisor de rayos gamma (facto T) y
valores de 6xidos obtenidos por el equipo de fluorescencia de rayos X (factor t).

Para cada factor se consideraron a y b niveles respectivamente.

Para el presente tratamiento a =4, b = 2, obteniéndose 7 pruebas en
total, ejecutadas al azar. Se analizaron entonces, siete mezclas pre
homogenizadas propuestas por el método de la Normativa ASTM D 6543 para
cada oOxido de interés, como se muestra en la tabla 1X, analizado el valor de

cada oxido, relacion LSF y modulos de aluminio y silicio siete veces en total.
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3.8.1.2. Disefio de rechazo de datos

Un valor atipico es una observacibn con un valor que no parece
corresponderse con el resto de los valores en el grupo de datos. Los valores

atipicos, también suelen llamarse valores aberrantes o inconsistentes.

Para el rechazo de datos atipicos, se utilizd la prueba de Grubss, esta
utiliza una estadistica de prueba, T, que es la diferencia absoluta entre el valor
atipico, Xo, y el promedio de la muestra Xdividida por la desviacién estandar de
la muestra, s.
1Xo — X|

S

T =

(Ecuacion No. 15)

Donde:

T = diferencia absoluta
Xo = valor atipico
X = promedio de la muestra

S = desviacion estandar de la muestra

A partir de esta prueba de Grubbs se necesita, entonces encontrar el
promedio de la muestra y la desviacién estandar.
o Promedio de datos
27X

n

X =
(Ecuacion No. 16)
Donde:
X = promedio de datos

X;j = valor i (cada valor obtenido)

n= numero de datos
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Desviacion estandar

La desviacidon estandar (S) permitié cuantificar la dispersion de los valores
para una misma medicion respecto al valor promedio, lo cual representa el error

aleatorio causado por diversos factores:

(Ecuacion No. 17)
Donde:
S= desviacion estandar
X = promedio de datos
X;= valor i (cada valor obtenido)

n = nimero de datos

Cuando se escoge el nivel de significacion 0,05 (o 5 %), se tiene un 95 %
de confianza de que se ha adoptado la decisidon correcta y una probabilidad

0,05 de ser falsa.

Los datos obtenidos con la estimacion de Grubbs fueron comparadas con
la tabla mostrada en la seccién de anexos, para la cantidad de muestras y el
nivel de confianza; si el dato es mayor al observado en tabla, el dato sospecho
se eliminé del conjunto de datos.

3.8.1.3. Realizaciéon de curvas de calibracion

Luego de haber descartado datos atipicos en los resultados obtenidos de
las siete mezclas prehomogenizadas, se realizaron las curvas de calibracion
con los datos obtenidos por el equipo de fluorescencia de rayos X; se hicieron

de esta manera para la determinacién de la calibracién dindmica y para la
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simulacion de la calibracion dindmica los valores de las mezclas fueron
comparados con los datos proporcionados por el fabricante para cada 6xido;
ademas se determindé el modelo matematico para cada curva, utilizando la

graficacion de datos en el paquete Microsoft Excel 2010.

3.8.1.4. Determinacion de rangos de validez para

cada 6xido

En el programa de Microsoft Excel 2010 se aplicd para cada grupo de
datos de todos los 6xidos y médulos la prueba t asumiendo varianzas iguales, y
con la diferencia de las medias obtenidas se encontrd en la tabla de precision
de limites de validacion adjunta en los anexos, el rango permitido para cada
diferencia.
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4. RESULTADOS

4.1. Andlisis comparativo de datos en equipo emisor de rayos gamma

y fluorescencia de rayos X

Se muestran a continuacion las figuras que describen el andlisis

comparativo entre ambos analizadores:

Figura 10. Comparacion datos de 6xido de silicio en ambos equipos
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25 1105
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EY 1
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=] 21.5
(-]
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== FRX 21.549 Pl 59 2y I1.87 22 48

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 11.
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Fuente: elaboracion propia.

Figura12. Comparacion datos de 6xido de hierro en ambos equipos
Oxido de hierro
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 13. Comparacion datos de 6xido de calcio en ambos equipos
Oxido de calcio
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Fuente: elaboracion propia.
Figura 14. Comparacion datos de 6xido de magnesio en ambos equipos
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 15. Comparacion datos de 6xido de potasio en ambos
equipos
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Fuente: elaboracion propia.
Figura 16. Comparacion datos de relacion caliza — esquisto (LSF) en

ambos equipos
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura17. Comparacion datos moédulo de silicio (MS) en ambos equipos
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Fuente: elaboracion propia.

Figura 18. Comparaciéon datos médulo de aluminio (MA) en ambos

equipos
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Fuente: elaboracion propia.
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4.2. Determinacion margen de error en equipo emisor de rayos

gamma versus equipo de fluorescencia de rayos X

En la tabla XII se muestra el rango de error permitido para cada oxido, el

cual depende de la diferencia encontrada entre analizadores.

Tabla Xll. Rango de validez de datos en analizador de rayos gamma

versus analizador de fluorescencia de rayos X

Oxido /M6dulo , leerenc_|a Sl Rango permitido
Formula equipos
Oxido de silicio SiO, 1,03 0,20
Oxido de aluminio AlL,O3 0,47 0,05
Oxido de hierro Fe,O, 0,025 0,05
Oxido de calcio CaO 3,38 0,20
Oxido de magnesio MgO 0,08 0,05
Oxido de potasio K,O 0,12 0,05
Relacion caliza — esquisto LSF L4l 0,20
Modulo de silicio MS 0,02 0,05
Médulo de aluminio MA 0,19 0,05

Fuente: Accuaracy limits for validation.Ddatos calculados y rango permitido.

4.2.1. Verificacion de la calibracién dinamica
Se muestran a continuacion las figuras que describen el andlisis

comparativo entre ambos analizadores después de haber realizado la

calibracién dinamica:
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Figura19. Comparacion datos 6xido de silicio en ambos equipos

después de la calibracion dinamica
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Fuente: elaboracion propia.

Figura 20. Comparacién datos 6xido de aluminio en ambos equipos

después de la calibracién dinamica
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 21. Comparacion datos 60xido de hierro en ambos equipos

después de la calibracion dinamica
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Fuente: elaboracion propia.

Figura 22. Comparacion datos 6xido de calcio en ambos equipos

después de la calibracién dinamica
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 23. Comparacion datos 6xido de magnesio en ambos equipos
después de la calibracion dinamica
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Figura24. Comparacion datos 6xido de potasio en ambos equipos
después de la calibracion dinamica
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 25. Comparacion datos relacion caliza- esquisto (LSF) en ambos
equipos después de la calibracién dindmica
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Figura26. Comparacion datos mdédulo de silicio (MS) en ambos equipos

después de la calibracion dinamica
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Figura 27. Comparacion datos modulo de aluminio (MA) en ambos
equipos después de la calibracién dindmica
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4.2.2. Verificacion métodos de analisis de materia prima en

laindustria de cemento

En la tabla Xlll se muestran los datos comparativos de los tres métodos

utilizados en la industria cementera para el analisis de materia prima.
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Tabla XIll. Comparacion métodos de analisis para la materia prima en la

industria de cemento

Oz(ido Mé_tqdo flugrqeusl(rz)gr?c(ij:de Equipo emision de
/Médulo tradicional rayos gamma
rayos X
SiO; 22,16 22,18 22,21
AlL,O3 5,61 5,59 5,65
Fe,03 2,51 2,55 2,52
CaO 65,18 65,29 65,13
MgO 3,31 3,35 3,32
K,O 0,93 0,91 0,96
LSF 84,2 84,7 84,5
MS 2,81 2,84 2,85
MA 2,25 2,23 2,24

Fuente: elaboracion propia.

4.3. Granulometria 6ptima en mezcla prehomogenizada y harina cruda

En la tabla XIV se define la granulometria éptima en cada uno de los

equipos utilizados para la reduccion de tamafio de la materia prima.

Tabla XIV. Granulometria 6ptima en trituradora de impacto y molino

vertical
Equipo Granulometria maxima
Trituradora de Impacto (mezcla 150 mm (15 cm) de longitud
prehomogenizada)
Molino Vertical (harina cruda) 150 mm (15 cm) de longitud

Fuente: F.L.Smidth & Co. Mantenimiento mecénico de molinos verticales, médulo 11 operacion
del molino vertical,. A/S, 1998. 16 p.
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4.4.

calibracion estatica

Se describe a continuacion el procedimiento utilizado para modificar los

parametros en la simulacion de la calibracion dinamica.

Parametros para simular calibracién dinamica con base en

Tabla XV. Parametros modificados en el aislador ISO1 para simular
calibracién dinamica
Paso 1 Paso 2 Paso 3 Paso 4
Identificar entradas
Colocar 16

sefaladas para
toneladas. TPH IN
(+, -) y velocidad de
banda BELT SPEED
IN (+, -).

Utilizar una fuente
fluke calibrador de
procesos para
simular miliamperios

miliamperios y dejar
el mismo valor a
ambos canales de
TPH y BELT SPEED
IN

Dejarlo por el tiempo
que sea prudente o
cuando el operador
de trituradora lo
indique

Fuente: Instructivo para Calibracion Gammametrics. Area de Aplicaciones.
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45, Documentacion método de calibraciéon dindmica

En la figura 28 se describe el procedimiento para realizar la calibracion

dindmica propuesta:

Figura 28. Documentacion método de calibracion dinamica

cODIGO XX
INSTRUCTIVO PARA LA CALIBRACION DINAMICA Y .
VERIFICACION DEL EQUIPO EMISOR DE RAYOS GAMMA, REVISION 1
TOMANDO COMO PATRON EQUIPO DE FLUORESCENCIA FECHA 03.2014
DE RAYOS X
PAGINAS Ya

1. OBJETIVO

El presente instructivo describe en forma clara, los pasos a seguir para la calibracién dinamica
del equipo emisor de rayos Gamma tomando como patrén un equipo de fluorescencia de
rayos X.

2. ALCANCE

El presente instructivo abarca desde la preparacion del equipo a calibrar, hasta la obtencién de los
resultados del mismo.

3. RESPONSABILIDADES

Jefe de Materias Primas: asegurar la aplicacion, ejecucion y buen desarrollo del presente
documento, brindando los recursos y materiales para su ejecucion.

Operador de Trituradora Krupp: ejecutar las tareas definidas en el presente documento, verificar el
estado actual de los equipos en el area de materias primas, registrar los datos en los registros
necesarios e informar a sus superiores sobre cualquier anomalia encontrada en el equipo durante la
calibracion y/o verificacion.

Asistente del Laboratorio: ejecutar las tareas definidas en el presente documento, verificar el estado
actual de los equipos en el laboratorio, registrar los datos en los registros necesarios e informar a sus
superiores sobre cualquier anomalia encontrada en el equipo durante la calibracion y/o verificacion.

4. DEFINICIONES

Calibracion: Es la determinacion de los valores que reporta un instrumento de medicion
en comparacion con los respectivos valores verdaderos expresados por el
patron o los patrones de referencia.

Verificacion Es la comprobacion de los instrumentos para medir cumplen o no con los
criterios de la norma y/o requerimientos establecidos. Esto es, solo se
distingue si la desviacion del instrumento a verificar esta dentro o no de los
limites permitidos.
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Continuacion de la figura 28.

CcODIGO XX
INSTRUCTIVO PARA LA CALIBRACION DINAMICA Y -
VERIFICACION DEL EQUIPO EMISOR DE RAYOS GAMMA, REVISION 1
TOMANDO COMO PATRON EQUIPO DE FLUORESCENCIA FECHA 03.2014
DE RAYOS X -
PAGINAS 2/4
Patrones Una medida materializada destinada para conservar o reproducir una

unidad o valor de cierta medicién. Pueden distinguirse varios tipos como los
primarios, secundarios y terciarios. Se les conoce con el nombre de

estandares.

Certificado Documento que expresa los valores registrados durante tal prueba y la
incertidumbre con la cual fueron obtenidos.

Trazabilidad Es la propiedad que garantiza el resultado de una medicion mediante la
asociacion a “Patrones nacionales o Internacionales”. Estos es una cadena
continua de comparaciones.

Incertidumbre Término utilizado en la metrologia para expresar la duda en la validez de un
resultado de una medicidon. Se expresa como un pardmetro que caracteriza
la dispersion de los valores.

Muestra de referencia  Material del cual se conoce su composicion quimica y propiedades, que se
usa para las verificaciones de los equipos de andlisis. Pueden ser
estandares primarios o estandares secundarios, dependiendo de su
importancia y/o uso.

1.1.  Equipos utilizados
Equipo analizador de rayos Gamma marca GMMS.
Equipo analizador de rayos X marca ARL.
Trituradora de Impacto marca KRUPP.

Equipo de seguridad:
Guantes de algodon, para manejo de muestras.
Pinzas para manejo de muestras.
Guantes de Kevlar para alta temperatura.
Medidor de radiacion.
Careta de proteccion contra calor y radiacion térmica.
Lentes de seguridad.

1.2.
1.3. Descripcion

Las actividades descritas se siguen lo descrito en el Procedimiento de Control de Equipos de
Medicion y Monitoreo, asimismo, el registro de las validaciones y/o calibraciones deben quedar
registradas
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Continuacion de la figura 28.

CcODIGO XX
INSTRUCTIVO PARA LA CALIBRACION DINAMICA Y -
VERIFICACION DEL EQUIPO EMISOR DE RAYOS GAMMA, REVISION 1
TOMANDO COMO PATRON EQUIPO DE FLUORESCENCIA FECHA 03.2014
DE RAYOS X
PAGINAS 7

5. Condiciones en el cuarto del equipo emisor de rayos Gamma:

Temperatura del aire en el cuarto GMM debe estar entre 21 a 27°C.
La humedad relativa del cuarto GMM no debe ser mayor de 75%.
Anotar las condiciones en el formato indicado.

51

Condiciones del laboratorio:

La temperatura del aire en el laboratorio fisico y cuarto ARL debe estar entre 21 a 27°C.
La humedad relativa del laboratorio no debe ser mayor de 75 % para cuarto del equipo FRX.
Anotar las condiciones en el formato indicado.

6.
6.1

»

©XNo ;o

6.2

Calibracién dindmica equipo PGNAAA
Proceso de calibracién dindmica

Realizar mezcla prehomogenizada en trituradora de impacto.

Recopilar y documentar informacién del analisis realizado por el equipo emisor de rayos
Gamma en mezcla prehomogenizada.

Recolectar muestras del molino vertical respondientes a la mezcla prehomogenizada
ingresada.

Realizar andlisis de deteccion de 6xidos y mddulos de las muestras de harina cruda en
equipo FRX.

Recopilar y documentar informacion del analisis realizado por el equipo FRX.

A los datos encontrados en ambos equipos realizar calculos para reportarlos en base seca.
Aplicar procedimiento en Norma ASTM D 3645 para descartar datos andmalos.

A los datos encontrados calcular rango de incertidumbre basado en tabla determinada.

Si la diferencia entre equipos esta fuera del rango de incertidumbre, realizar cambios
necesarios en equipo emisor de rayos Gamma.

Verificacion de equipo emisor de rayos Gamma

Frecuencia de la verificacion: 1 vez por mes

6.3 Verificacién analizador de PGNN

Calibracién dinamica:

La calibracidon dinamica es la que se hace con base a los resultados quimicos de cada uno de los
elementos y médulos analizados por el analizador al final de pila, contra los resultados obtenidos en el
muestreador del molino vertical

1)
2)

- Resultados necesarios para el calculo:

- Resultados finales de pila, obtenidos en trituradora de impacto: cada elemento quimico
(Si02, Al203, Fe203, Ca0, MgO) y mddulo (LSF, MS, MA) obtenidos en analizador.

- Resultados finales de pila, obtenidos en molino: cada elemento quimico (SiO2, Al203,
Fe203, CaO, MgO) y mddulo (LSF, MS, MA) obtenidos en analizador. Tomar en cuenta
que el material que se analiza en el molino, tiene el material de la pila+ material
correctivo adicionado.

obtener la diferencia matemética entre molino — equipo emisor de rayos gamma

El valor de la diferencia se verifica en la tabla nombrada en el procedimiento anterior y si

aueda fuera de ranao. realizar cambios corresnondientes
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Continuacion de la figura 28.

CcODIGO XX

INSTRUCTIVO PARA LA CALIBRACION DINAMICA Y 5
VERIFICACION DEL EQUIPO EMISOR DE RAYOS GAMMA, REVISION

TOMANDO COMO PATRON EQUIPO DE FLUORESCENCIA FECHA 03.2014
DE RAYOS X

PAGINAS 4/4

Calibracion estatica simulando calibracién dinamica

Este procedimiento se hace al cambiar: fuentes, detectores, placas protectoras o bloques protectores
en analizador.

Previo a iniciar los analisis, hacer limpieza de la superficie del bloque con:

aire para eliminar polvo. Luego con etanol y trapo, para eliminar restos de grasa o material organico.

1) Requerimientos necesarios:

Faja 291-CS1 parada.

Sistema en modo calibracion.

Recolectar los datos por lo menos durante 1 hr para cada estandar.

Calcular las diferencias entre las lecturas actuales y los valores nominales de los estandares.

2) Menu en PLC:

El PLC en el analizador tiene un menu que se debe seleccionar para cada material de referencia:
Menu enter

change mode enter

enter calibration mode enter

Buscar la identificacion del estandar a colocar en el analizador.

Presionar enter.

Realizar cambios para simular movimiento en faja 291 CS1.

1) Se analiza cada bloque durante 65 minutos continuos.

2) La informacion se recolecta en la computadora Opcon, localizada en el control central de la
trituradora. Dicha informacion se obtiene seleccionando los datos obtenidos para cada
material de referencia durante el andlisis.

3) Generar un promedio de los resultados para cada elemento.

4) Hacer el célculo de los valores a y b de la ecuacion lineal para cada elemento.

7. Referencias

METODO PARA LA DETERMINACION DE OXIDOS Y MODULOS POR F RAYOS X.
METODO PARA LA DETERMINACION DE GRANULOMETRIAS.

FORMATO DE VERIFICACION Y CALIBRACION DE EQUIPOS.

FORMATO DE REGISTROS.

FORMATO DE EQUIPOS FISICOS.

FORMATO DE REGISTRO.

LISTADO DE EQUIPOS DE MEDICION Y MONITOREO.

8. Anexos

No aplica
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

El interés en realizar esta investigacion dio inicio al observar que existen
variaciones de lecturas en los analizadores que detectan los distintos 6xidos en
la materia prima de la industria cementera, y tomando en cuenta que el equipo
PGNAA ubicado al final de la primera trituracion y pre homogenizacion de
materiales no tiene un procedimiento de calibracion dindmica establecido; ya

gue se le realizaba una calibracion estéatica propuesta por el fabricante.

Por su parte, el equipo de fluorescencia de rayos X ubicado en el
Laboratorio de Control de Calidad es calibrado con periodicidad y con material
primario de referencia certificado. Es a través de esta afirmacion que se
plantearon los objetivos de este proyecto y se determind la metodologia de

investigacion.

La cual inicia con la realizacién de las mezclas prehomogenizadas en la
trituradora de impacto y su respectivo analisis en el equipo PGNAA. Luego de la
obtencién de datos por el equipo emisor de rayos gamma, la mezcla
prehomogenizada ingresa al molino vertical para continuar con el proceso de
reduccion de tamafio a la particulas; a la salida de este molino se realizan los
analisis en el equipo de fluorescencia de rayos X; tomando en cuenta que, en
este proceso es agregado material correctivo a la mezcla prehomogenizada el
siguiente paso en la metodologia, ya que se conoce el porcentaje del material
correctivo agregado es realizar un balance de masa y obtener los datos de
oxidos exclusivos de la mezcla prehomogenizada para realizar un andlisis de

mayor exactitud.
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El siguiente paso es la aplicacion de Norma Internacional ASTM D 6543,
la cual establece la técnica de estimadores de Grubbs para descartar datos
anomalos en el andlisis; con los resultados de esta aplicaciéon se cumple con el
primer objetivo de esta investigacion y se realizan graficas donde se comparan

los resultados de ambos analizadores, se observa entonces que:

El equipo PGNAA presenta lecturas arriba del equipo de fluorescencia de
rayos X en la deteccion de o6xido de silicio, aluminio, potasio y el médulo de
aluminio; con una diferencia mayor de 1,65 unidades en la figura 10
correspondiente a la grafica de oOxido de silicio, ya que el promedio de la
diferencia de datos entre los 6xidos que presentan este comportamiento es de
0,47 unidades.

Caso contrario ocurre en las gréficas que muestran los éxidos de hierro y
calcio, ya que se observa que el equipo de fluorescencia de rayos X presenta
lecturas mayores al equipo emisor de rayos gamma; donde la diferencia mayor
entre datos estan en la figura 13, grafica que muestra las lecturas de éxido de
calcio en la mezcla prehomogenizada. La figura 14 que muestra la gréfica de
comparacion en el 6xido de magnesio difiere de los dos casos anteriores
porque se observan dos puntos donde no existe diferencia alguna entre los
datos de los analizadores. Y en las figuras 16 y 17 correspondientes a la
relacion caliza — esquisto y médulo de silicio respectivamente, que son de gran
importancia en la fabricacion de mezcla prehomogenizada presentan
diferencias minimas incluso se observan varias puntos que convergen y que

son exactamente iguales en los dos analizadores.

La comparacion de estas lecturas sirvié para dar un diagnéstico y estado
actual del equipo PGNAA, concluyendo que es necesario establecer los limites

0 rangos de incertidumbre permitidos entre los resultados de los analizadores

70



para determinar la frecuencia y situaciones criticas en la que debe realizarse la

calibracién dinamica.

Continuando con la metodologia se aplica un analisis para determinar el
rango permitido a los resultados, que consiste en encontrar la diferencia entre
cada analizador y utilizando el criterio de la tabla Accuaracy limits for validation
de una de las Normas ISO se muestran en la tabla XIlI en forma descendente se
observa que los 6xidos de silicio, 6xido de calcio y relacion caliza — esquisto son
los méas tolerantes con un valor de 0,20; el resto de modulos son menos

tolerantes con un valor de 0,05.

El criterio establecido en la tabla XIlI es de vital importancia para las
modificaciones que requiera el equipo PGNAA cuando fue comparada con el
equipo de fluorescencia de rayos X y aplicadas las correcciones para completar
la calibracién dinamica se observan de las figuras 19 a 27 que el equipo
PGNAA presenta lecturas arriba del equipo de fluorescencia de rayos X en la
deteccion de 6xido de silicio, aluminio, potasio y el médulo de aluminio; con una
diferencia mayor de 0,06 unidades en la figura 20 correspondiente a la gréafica
de Oxido de aluminio, observandose una disminucion considerable en la
diferencia entre analizadores y comportamientos similares se observan en las

graficas restantes.

Una de las variables que relaciona los equipos de trituracion y molienda
que utiliza la industria cementera para reduccion de tamafio de particula es la
granulometria; por lo que se define teéricamente en la tabla XIV el tamafo
optimo de particula que debe salir de la trituradora de impacto e ingresar al
molino vertical, este es de 15 centimetros de largo para favorecer el trabajo

mecanico, en factores de operacién y mantenimientos.
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Al observar que la calibracion estéatica propuesta por el fabricante puede
ser modificada para obtener resultados de mayor exactitud simulando una
calibracion dinamica con el apoyo del equipo de instrumentacion de la industria
cementera se establecen los parametros para realizar dicho cambio, estos son:
la colocacion de una fuente Fluke calibrador de procesos en las sefales de
toneladas TPH IN (+,-) y velocidad de banda BELT SPEED IN e+.-) en el
aislador ISO1 y se cambiaron a 16 miliamperios en ambos canales durante el

tiempo que se realizo la calibracién indicada por el operador.

Por dltimo se encuentra en la seccién de resultados el instructivo para la
calibracion dindmica y verificacion del equipo emisor de rayos Gamma,
tomando como patron el equipo de fluorescencia de rayos X; fue elaborado con
base en la Normativa del Sistema de Gestién de Calidad ISO 9001:2008, se
presentan los objetivos, el alcance, responsabilidades. En esta seccion se
especifican las personas que intervienen en todo el proceso de calibracion y
verificacion, importante mencionar que el instructivo, también especifica los
equipos de seguridad que se deben utilizar y las condiciones ambientales en las
que se desarrolla.

Se describe paso a paso el procedimiento para la calibracion dinamica y
se establece que la frecuencia con la que debe hacerse la verificacion es una
vez al mes, en cualquiera de los turnos que se trabajan en el area de Materias
Primas. Por ultimo, se anexan las referencias de otros procedimientos o
instructivos que la industria cementera ya realiza y, que sirvieron de guia para la

elaboracion de este.
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CONCLUSIONES

Existe variacion de lecturas entre los analizadores PGNAA y FRX, que
sirven para la deteccion de 6xidos en la materia prima de la industria

cementera.

Mediante el analisis comparativo se observa que el equipo PGNAA
presenta lecturas arriba del equipo de fluorescencia de rayos X en la

deteccion de 6xido de silicio, aluminio, potasio y el médulo de aluminio.

En la figura 10, correspondiente a la grafica de 6xido de silicio, se
observa la diferencia mas grande entre los datos en los que de

fluorescencia de rayos X tiene lecturas abajo del equipo PGNAA.

En las gréficas que muestran los 6xidos de hierro y calcio se observa que
el equipo de fluorescencia de rayos X presenta lecturas mayores al

equipo emisor de rayos gamma.
La figura 14 muestra la grafica de comparacion en el 6xido de magnesio,
en ella se observan dos puntos donde no existe diferencia alguna entre

los datos de los analizadores.

Con base en las graficas comparativas de los analizadores es necesario

realizar calibracién dinamica del equipo PGNAA.
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10.

En la tabla XII se muestran los 6xidos de silicio y aluminio son los mas

tolerantes teniendo un rango o error de incertidumbre de 0,20.

En la graficas 19 a 27 correspondientes a la verificacion de la calibracion
dindmica se observa como disminuye la diferencia de lecturas entre los

analizadores de materia prima.

Se define tedricamente en la tabla XIV el tamafio éptimo de particula que
debe salir de la trituradora de impacto e ingresar al molino vertical, este

es de 15 centimetros de largo.

En el procedimiento para la calibracion dinamica realizado con base en
Sistema de Gestion 1ISO 9001:2008 se establece que la frecuencia con la
que debe hacerse la verificacion del equipo PGNAA es de una vez al

mes.
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RECOMENDACIONES

Es necesario realizar un balance de masa para descartar la quimica
del material correctivo agregado en el molino vertical a la mezcla

prehomogenizada.

Realizar la verificacion mensual propuesta en el instructivo para la

calibracién dinamica.

Cada vez que se quiera verificar el estado del equipo PGNAA por
medio de la calibracion estatica, se debe trabajar en conjunto con el
equipo de instrumentacion para modificar variables y simular

movimiento en la faja.

Dejar constancia del estado del equipo PGNAA antes y después de

efectuar la calibracion dinAmica propuesta.

Promover que la verificacion y la calibracién de los analizadores de la
industria cementera sean basados en procedimientos de normas

internacionales para asegurar su correcto funcionamiento.
Equipar adecuadamente los cuartos donde se encuentran los

analizadores con instrumentos de medicion de temperaturas, para

realizar el control indicado en el Instructivo ISO 9001:2008 propuesto.
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APENDICES

Tabla de requisitos académicos
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Continuacion del apéndice 1.
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Arbol de problemas

Apéndice 2.
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Tablas con datos obtenidos en equipo emisor de rayos gamma y equipo

Apéndice 3.

de fluorescencia de rayos X.

Datos calculados

Oxido de silicio

Pila No. (2;3:/') SiO2 (XRF)
1 23,08 21,59
2 23,32 22,29
10 3 23,36 22,64
11 4 23,49 22,59
12 5 23,27 22,3
16 6 23,52 21,87
17 7 22,92 22,48
Oxido de aluminio
. Al203 Al203
Pila No. (GMM) (XRF)
1 5,61 5,25
9 2 5,66 5,35
10 3 5,68 5,47
11 4 5,6 5,19
12 5 5,64 5,1
16 6 5,67 4,77
17 7 5,64 5,09
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Continuacion del apéndice 3.

Oxido de hierro

bila No. Fe203 Fe203
(GMM) (FRX)
8 1 2,52 2,54
2 2,52 2,57
10 3 2,52 2,53
11 4 2,54 2,56
12 5 2,51 2,54
17 7 2,56 2,58
Oxido de calcio
Pila No. : Gc;?vn CaO (FRX)
1 61,00 64,18
2 61,68 64,55
10 3 61,66 64,15
11 4 61,71 65,11
12 5 61,86 65,61
16 6 61,47 66,11
17 7 61,89 65,34
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Continuacion del apéndice 3.

Tabla de 6xido de magnesio

Pila No. : 2’5&) MgO (FRX)
8 1 3,37 3,33
9 2 3,28 3,32
10 3 3,29 3,4
11 4 3,34 3,24
12 5 3,21 3,21
16 6 3,37 3,37
17 7 3,12 3,3

Oxido de potasio

Pila No. ( GKI\ZIICI)VI) K20 (FRX)
8 1 0,99 0,89
9 2 0,96 0,89
10 3 1 0,93
11 4 0,97 0,88
12 5 0,98 0,89
16 6 0,98 0,72
17 7 0,94 0,81
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Continuacion del apéndice 3.

Relacion caliza — esquisto (LSF)

Pila No. LSF (GMM) | LSF (FRX)
8 1 83,33 97,45
9 2 83,79 97,04
10 3 83,6 97,44
11 4 83,36 97,76
12 5 84,22 98,4
16 6 82,77 98,94
17 7 84,02 98,05

Médulo de silicio (MS)

Pila No. MS (GMM) | MS (FRX)
8 1 2,84 2,76
9 2 2,85 2,81
10 3 2,85 2,82
11 4 2,89 2,9
12 5 2,86 2,91
16 6 2,82 2,98
17 7 2,85 2,92
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Continuacién apéndice 3.

Mdédulo de aluminio (MA)

Pila No. MA (GMM) | MA (FRX)
8 1 2,22 2,06
9 2 2,25 2,09
10 3 2,25 2,14
11 4 2,2 2,02
12 5 2,25 2
16 6 2,14 1,89
17 7 2,21 1,97

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 4.

Calibraciéon dinamica

INSTRUCTIVO SEGURO DE TRABAJO / ANALISIS DE SEGURIDAD EN EL TRABAJO
TAREA: CALIBRACION DE EQUIPO DE ANALISIS EMISOR DE RAYOS GAMMA

W CASCO

Pagina: 1 de 1

[J ARNES Y LINEA DE VIDA

Equipo de Proteccion Personal Requerido:
[J CHALECO REFLECTVO

M GUANTES DE CUERO

[0 CARETA
[0 PROTECCION AUDITVA

IV ASCARILLA CONTRA POLVO
DEQUIPO RESPIRACION ASISTIDA

Il ANTEOJOS DE SEGURD [l ZAPATOS DE SEGURIDAD  [[JROPA DE PROTECCION

BGAFAS PARA POLVO  []  GUANTES DEHULE

[JoTROS:

Fecha: 01.2014

ELABORADO POR: Maria Alejandra Estrada

PUESTO: Operador de Trituradora Krupp

DEPARTAMENTO: MATERIAS PRIMAS

REVISADO POR: Lic. Saul Loaiza

Secuencia de pasos (1)

Riesgos Potenciales (2)

Control / Acciones Recomendadas (3)

Notificar al Jefe de Materias
Primas y al Operador Krupp de
colocar el equipo en local

Ninguno

Ninguno

Bloquear faja transportadora 291-
Ccs1

Riesgo Eléctrico: Contacto eléctrico directo

Utilizar candado para bloqueo y etiqueta.

Asegurar que la faja esté parada fisicamente.

Seguir instrucciones descritas en el Procedimiento de
etiquetado y bloqueo.

Debe bloquear por el Oficial de Aislamiento y Bloqueo.
Colocar la llave en una caja multi-bloqueo

Todas las personas que ingresan deben bloquear en
realizar la calibracién deben bloquear en caja multibloqueo.
Anotar el nombre de los colaboradores, contratistas y
terceros, que estén trabajando y bloqueado el equipo en el
Formato de Permiso de Trabajo

Fijar las correas que atraviesan
los bloques de referencia y
anclarlas a la grua que los
moviliza hasta el equipo emisor
de rayos gamma

Riesgo Mecanico: Atrapamiento por o
entre objetos moviles.

Riesgo Mecanico: Choque contra objetos
moviles

Utilizar equipo de proteccion personal EPP
Procedimiento administrativo para el uso y control de grua

Informar al operador Krupp de
colocar el equipo en modo
Calibracion

Ninguno

Ninguno

Recopilar informacion por 75
minutos con cada bloque de
referencia para cada 0xido de
interés

Riesgo Fisico: Radiaciones lonizantes
(Exposicion a rayos gamma)

El encargado de realizar la calibracién debe portar
dosimetro para monitorear constantemente la cantidad
permitida de rayos gamma a la que debe exponerse

Retirar bloque de referencia de
cada 6xido con la utilizacion de
grua movil

Riesgo Mecanico: Atrapamiento por o
entre objetos moviles.

Riesgo Mecanico: Choque contra objetos
moviles

Utilizar equipo de proteccion personal EPP
Procedimiento administrativo para el uso y control de grua

Quitar blqueo a faja transportador

Riesgo Eléctrico: Contacto eléctrico directo

Las personas que participaron en la calibracion deben
desbloquear en caja multibloqueo. Seguir Instrucciones en
el Procedimiento de Etiquetado y Bloqueo y por el Oficial de
Aislamiento y Bloqueo.

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 5. Imé&genes de colocacion de bloques de referencia en
equipo emisor de rayos gamma

Operador colocando cuerdas para enganchar el bloque

Bloque de referencia sobre faja y listo para ser analizado por el equipo emisor

de rayos gamma
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Anexo 1.

ANEXOS

Calibracion Dinamica

Tabla de valores criticos para prueba de Grubbs

Fuente: Norma internacional ASTM D6543.
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Anexo2. Tabla de valores de precision para determinar rango de

validez

Table 2 — Accuracy limits for validation

Content of element species for Accur?cy limit « Accur::acy limit
or “normal” performance for “expert” performance
% mass fraction absolute % mass fraction absolute % mass fraction absolute
010 0,49 0,05 0,02
0,50t0 0,99 0,08 0,03
1,00 t0 6,99 0,20 0,08
7,00 to 14,99 0,30 0,12
15,00 to 29,99 0,38 0,15
30,00 to 49,99 0,50 0,20
50,00 to 79,99 0,63 0,25
80,00 to 100 0,75 0,30
NOTE All values of accuracy are expressed on the basis of fused, i.e. loss-on-ignition-free, samples.

Fuente: Norma Internacional 1ISO 9001:2008.
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