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GLOSARIO

La acreditacién de un laboratorio es una manera de
reconocer formalmente la competencia técnica del
mismo para efectuar tipos de ensayos o

calibraciones especificas.

Son materiales que forman una proporcion
significativa de la mezcla de disefio del concreto y
son derivados de la trituracion artificial o natural de

distintas piedras.

Es una estructura de la materia sélida, liquida o bien
gaseosa, que carece de una forma y cara definida,

pero su estructura es ordenada.

Es el compuesto de interés analitico en una muestra.

Sociedad Americana de Ensayo de Materiales
(ASTM por sus siglas en inglés), es una organizacion
que desarrolla y publica normas técnicas para una
vasta cantidad de materiales, sistemas, productos y

servicios.

Son disoluciones que contienen todas las sustancias

gue se requieren en un andlisis, pero no se incluye el



Deletéreo

Espectrofotometria

Espectrofotometro

Inocuo

ISO

Normalidad

analito. El blanco demuestra la contaminacion de

fuentes externas al analito en la muestra.

En el caso de los agregados, se dice que estos son
deletéreos cuando sus propiedades fisicas o
guimicas son perjudiciales para las mezclas de

disefio de concreto.

Es un método éptico que mide la cantidad de energia
radiante que absorben especies determinadas en

funcion de la longitud de onda.

Es un instrumento que tiene la capacidad de tasar la
cantidad de energia de radiacion electromagnética
emitida o absorbida por una sustancia y de acuerdo a

ello se puede conocer la concentracion del analito.

Se considera un agregado como inocuo cuando sus
elementos constituyentes no participan en reacciones
quimicas dafiinas para el disefio de mezcla del

concreto.

La Organizacion Internacional de Normalizacion (ISO
por sus siglas en inglés) crea estandares a nivel
internacional, incluyendo en sus publicaciones guias,

especificaciones técnicas, etc.

La normalidad es la forma de expresar Ila

concentracion de una sustancia, que se define como



OGA

UV-VIS

Validacién

Verificacion

Volumetria

la razon entre los equivalentes gramo de un soluto y

el volumen de la disolucion.

Oficina Guatemalteca de Acreditacion, institucion que

aplica y administra la acreditacion a nivel nacional.

Regidn del espectro electromagnético con longitudes
de onda entre 380 y 780nm, donde el haz de luz es

perceptible al ojo humano.

Es corroborar mediante el suministro de evidencia
objetiva que se han efectuado correctamente los
requisitos de una norma, para una utilizacion o

aplicacion especifica prevista.

Es constatar por medio del aporte de pruebas
objetivas que se han cumplido los requisitos

especificados en una norma.

Es un método de analisis que se basa en la medida
precisa del volumen de wuna disolucibn de
concentracion conocida necesaria que reacciona

estequiométricamente con el analito de una muestra.
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RESUMEN

En el presente trabajo de investigacién se presenta la evaluacién que se
realiz6 con base en los requisitos técnicos de la norma ISO/IEC 17025:2005 de
los métodos espectrofotométrico y volumétrico para las determinaciones de
silice disuelta y reduccion en la alcalinidad de agregados finos, segun norma
ASTM C289-07 incisos 8.3 y 8.4. La verificacion de los requisitos técnicos se
realiz6 en el Laboratorio de Andlisis Fisicoquimicos (LAFIQ) del Centro de
Investigaciones de Ingenieria (Cll) de la Universidad de San Carlos de

Guatemala.

La verificacion de los requisitos de la norma ISO/IEC 17025:2005 se logré
evaluando el desempefio de los métodos espectrofotométrico y volumétrico por
medio de los parametros de calidad de: linealidad, limite de deteccion, valor
predictivo negativo, valor predictivo positivo, especificidad, exactitud relativa y
repetibilidad. Para lograr los objetivos planteados se analizaron agregados finos
provenientes de los departamentos: Alta Verapaz, Chimaltenango, Guatemala
(departamento), Baja Verapaz, Sacatepéquez, Escuintla y Santa Rosa; arena
VIGUA y arenas estandar 30-60 y 20-60.

Al completar la verificacion de los meétodos espectrofotométrico y
volumétrico, se logré6 mejorar la linealidad del segmento de la curva de
calibracion existente. Ademas, ya que se cumplid con los criterios de aceptacion
dados por la Oficina Guatemalteca de Acreditacion (OGA) para los parametros
evaluados, se considero el método de reactividad potencial de la norma ASTM

C289-07 como verificado.
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OBJETIVOS

Objetivo general

Verificar los requisitos técnicos de la norma ISO 17025:2005 de los
métodos espectrofotométrico y volumétrico para la determinacion de silice
disuelta y reduccion en la alcalinidad de agregados finos, segun la norma ASTM
C289-07 incisos 8.3 y 8.4, a realizarse en el Laboratorio de Andlisis
Fisicoquimicos LAFIQ de la Seccion de Quimica Industrial del Centro de

Investigaciones de la Facultad de Ingenieria de la USAC.

Objetivos especificos

1. Describir la linealidad del método espectrofotométrico mediante una

grafica absorbancia en funcion de la concentracién de silice a 410nm.

2. Describir la linealidad del método volumétrico mediante una gréfica del
volumen de HCI consumido en funcién de la concentracién de hidréoxido

de sodio.

3. Calcular el limite de deteccion para el método espectrofotométrico y
volumétrico para la determinacion de silice disuelta y reduccion en la
alcalinidad de agregados finos.

4. Determinar las probabilidades de obtener un valor predictivo negativo y

un valor predictivo positivo para los métodos espectrofotométrico y

XV



volumétrico, para la determinacion de silice disuelta y reduccion en la

alcalinidad de agregados finos.

Establecer la especificidad de los métodos espectrofotométrico y
volumétrico en la determinacion de silice disuelta y reduccion en la

alcalinidad de agregados finos segun norma OGA-GEC-016 inciso 2.1.4.

Especificar la exactitud relativa de los métodos espectrofotométrico y
volumétrico para la determinacion de silice disuelta y reduccion en la

alcalinidad de agregados finos.
Estimar la repetibilidad de los métodos espectrofotométrico y volumétrico

para la determinacion de silice disuelta y reduccion en la alcalinidad de

agregados finos.
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INTRODUCCION

La gestion de calidad de los laboratorios es importante en cuanto a su
imagen, pero también en la confiabilidad de los resultados que son emitidos.
También los requerimientos de calidad que han surgido en la industria de la
construccion son importantes, ya que sin estos se obtendrian obras de
construccion de mala calidad. Los agregados finos que forman parte del disefio
de mezcla del concreto le confieren a este ciertas propiedades mecanicas,
fisicas y quimicas, por lo que su uso en dicha industria es importante. La
importancia de la calidad de los agregados se refleja en la justificacion, asi

como en el marco tedrico del presente estudio.

El Laboratorio de Analisis Fisicoquimicos (LAFIQ) del Centro de
Investigaciones de Ingenieria (Cll) lleva a cabo el ensayo de reactividad
potencial de agregados, el cual se realiza por medio de los métodos
espectrofotométrico y volumétrico. Mediante estos ensayos se establece si
existe 0 no reaccion élcali-silice de los agregados. Entonces, a través de esta
prueba se determina la calidad del agregado. Como se menciong, la gestién de
la calidad de los laboratorios es importante, por lo que el Laboratorio de Analisis
Fisicoquimicos (LAFIQ) se interesa en la gestion de calidad de los métodos que
realiza. En el afio 2013 se realiz6 la validacion de los requisitos técnicos de la
norma COGUANOR/NTG/ISO/IEC 17025, que es equivalente a la norma
ISO/IEC: 17025:2005, en el Laboratorio de Andlisis Fisicoquimicos. La
validacion de los requisitos técnicos se encuentra como principal antecedente

del presente trabajo de investigacion.
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Sin embargo, la norma ISO/IEC 17025:2005 resalta la importancia de que
un laboratorio verifigue el método que utiliza, que previamente tuvo que ser
validado. Esto se refleja a lo largo de todo el trabajo, y el fin de la verificacion de
los métodos espectrofotométrico y volumétrico es poder acreditar el ensayo de

reactividad potencial en el Laboratorio de Analisis Fisicoquimicos.
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1. MARCO CONCEPTUAL

1.1. Antecedentes

La clasificacibn de agregados finos como inocuos, deletéreos o
potencialmente deletéreos es de gran importancia en la infraestructura industria
de la construccién, porque de ello depende la calidad del disefio de mezcla para
concretos. Esta evaluacion se determina mediante el ensayo de reactividad
potencial, el cual utiliza el método espectrofotométrico (o gravimétrico) y
volumétrico para determinar la silice disuelta en agregados finos, asi como la
reduccion en la alcalinidad. La importancia en Guatemala con relacién a los
ensayos anteriormente mencionados, que estan evaluados mediante la norma
ASTM C289-07, refiere que existen varios trabajos de graduacion que se han
realizado sobre este aspecto, de los cuales a continuacion se hara una breve

descripcion.

El trabajo de graduacion de Victor Gabriel Rolando Mendoza Camey, se
titulé Evaluacion de la calidad de agregados para concreto, en el departamento
de Totonicapan. Este trabajo de graduacion pertenece a la carrera de Ingenieria
Civil de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de
Guatemala y fue presentado en el afio 2008. En el trabajo de graduacion de
Mendoza Camey los objetivos propuestos se enfocaron en analizar muestras
provenientes de un banco de la Aldea Vasquez ubicado en el km. 170 de la
Carretera Interamericana CA-1, y del Rio Salama en el Municipio de San
Cristébal del Departamento de Totonicapan (aproximadamente a 5 km de
Cuatro Caminos). De las muestras extraidas de dichos lugares, dos fueron de

agregado fino y una de grueso.



Se utilizé la norma ASTM C-33: Especificacion estandar para agregados
de concreto, para analizar las propiedades fisicas de los agregados; la norma
ASTM C-131: Método de ensayo estandar para resistencia a la degradacion del
agregado por abrasion en la maquina de los &angeles, para determinar las
propiedades mecanicas de los agregados, y para la bondad de los mismos se
utilizé la norma ASTM C-88:. Método de ensayo estandar para desgaste de
agregados por el uso de sulfato de sodio o sulfato de magnesio. Ademas, se
utilizé el examen petrografico para conocer las propiedades quimicas y
mineralégicas mediante la norma ASTM C-292; y la norma ASTM C-289 para el

ensayo de la reactividad potencial de los agregados.

Las conclusiones de este estudio fueron que los agregados tanto gruesos
como finos de estos bancos no son aptos para el disefio de mezclas en la

elaboracion del concreto con cemento Portland.

El trabajo de graduacion de Diana Carolina Sierra Lemus se tituld
Sustancias reactivas nocivas en los agregados para concreto, el cual pertenece
a la carrera de Ingenieria Quimica de la Facultad de Ingenieria de la

Universidad de San Carlos de Guatemala, presentado en el afio 2006.

En el trabajo de graduacion de Sierra Lemus se utilizaron tres muestras de
arenas de rios, dos muestras de arena y piedrin de cantera, todas provenientes
del area metropolitana de Guatemala. En dicho estudio, para lograr los objetivos
propuestos, se hizo uso de las normas ASTM C40, AASHTO TP57-99, ASTM
C289, ASTM C1260, ASTM C586, UNE 146507-2 y la norma ASTM C295.

Este estudio no hace conclusiones concretas acerca de la norma ASTM
C289, tampoco hace referencia a en qué lugar especificamente se tomaron las

muestras. Sin embargo, hace mencion acerca de que la mayoria de los



agregados del area metropolitana de Guatemala pueden llegar a ser

potencialmente reactivos con los alcalis.

El trabajo de graduacién de Evelyn Elizabeth Ortiz de Ledn se titulo
Calidad de agregados producidos en Guatemala, el cual pertenece a la carrera
de Ingenieria Civil de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San Carlos
de Guatemala, presentado en el afio 2004. El interés del estudio es resaltar la
importancia de la calidad de los agregados, ya que son utilizados en gran
cantidad. Los agregados finos y gruesos que se usaron para dicho trabajo de
graduacion fueron producidos en varias plantas trituradoras del pais (una planta
por ubicacién), ubicadas en: Ciudad de Guatemala, Amatitldn, Mazatenango,
Escuintla y Quetzaltenango.

En conclusion, el estudio definié que los agregados que fueron evaluados
son de buena calidad para su utilizacion en disefio de mezclas de concreto,
pero que tanto los agregados finos como gruesos tienen caracteristicas que

deben tomarse en cuenta en el disefio de mezcla de concreto.

El trabajo de graduacion de Willian Alfredo Mayén Mayén se titul6 Analisis
y caracterizacion fisica, mecéanica, quimica y petrografica de agregados de dos
bancos del municipio de Palencia y uno del municipio de Sanarate, pertenece a
la carrera de Ingenieria Civil de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de
San Carlos de Guatemala, presentado en el afio 2012. Los bancos estudiados
fueron Las Carias, ubicado en la aldea Las Hormigas (km.4.5 carretera ruta al
Atlantico), el segundo banco se encuentra a 19km. de la capital (carretera que

conduce a San José del Golfo) y el tercero en el Rio El Molino.

Para evaluar las propiedades quimicas, fisicas y mecanicas de los

agregados se utilizaron los ensayos especificados bajo las normas ASTM C-33



y ASTM C-131; el analisis petrografico de los agregados se realizd bajo la
norma ASTM C-295-08 y se complementsd la descripcion de las propiedades
mediante el ensayo de reactividad potencial de los agregados bajo la norma
ASTM C-289. Los resultados de los agregados relacionados con la norma
ASTM C289-07 concluyeron sobre la calidad de los agregados, siendo que

estos son inocuos.

El trabajo de graduacién de Raul Armando Salguero Girén se titulo
Examen de calidad de agregados para concreto de dos bancos en la Ciudad de
Quezaltenango, se realizé para conferirle el titulo de ingeniero civil y se
presento en el aflo 2004 a través de la Facultad de Ingenieria de la Universidad
de San Carlos de Guatemala. Al igual que en otros trabajos de graduacién, se
analizaron las propiedades fisicas, quimicas y mecanicas de los agregados con
base en varias normas ASTM, en donde se utilizé la norma ASTM C289 para

evaluar su reactividad potencial.

La conclusion del estudio fue que los agregados provenientes de dos
bancos ubicados en la ciudad de Quetzaltenango son perjudiciales y no son
factibles para la fabricaciéon de concreto con cemento Portland, pero los
resultados de la reactividad potencial de los agregados finos y gruesos

mostraron que estos son inocuos.

Los agregados finos y gruesos han sido objeto de estudio en la
Universidad de San Carlos de Guatemala, sin embargo, la prueba de la
reactividad potencial alcali-silice (norma ASTM C289-07) se ha realizado para

describir algunas de las propiedades de los agregados.

Primordialmente, cabe mencionar la tesis realizada por Brenda Edith

Marisol Barrios Fernandez, la cual se titul6 Evaluacién del cumplimiento de



requisitos técnicos de la norma COGUANOR NTG/ISO/IEC 17025 para la
realizacion del ensayo de reactividad potencial de agregados, bajo la norma
ASTM C289-07, que se implementard& en el Laboratorio de Analisis
Fisicoquimicos de la Seccion de Quimica Industrial del Centro de
Investigaciones de Ingenieria. La evaluacion del cumplimiento de los requisitos
para la realizacion del ensayo de reactividad potencial de los agregados fue
realizada en el afio 2013. Con dicho estudio se ponder6 el cumplimiento de
cada requisito técnico del ensayo de reactividad potencial, mediante la
documentacion existente en dicho laboratorio; y se categorizaron 3 tipos de
agregados para cuantificar los parametros de desempefio del método
espectrofotométrico y volumétrico. La conclusion del trabajo de graduacion es
que el cumplimiento de los requisitos técnicos de la norma ASTM C289-07 es
parcial y que la metodologia propuesta por la norma se puede realizar con un
desempefio 6ptimo en el Laboratorio de Analisis Fisicoquimicos (LAFIQ) de la
Seccion de Quimica Industrial (QI) del Centro de Investigaciones de Ingenieria
(ClI).

En este estudio se presentard la verificacion de los requisitos técnicos de
la norma ISO/IEC 17025:2005d, el método espectrofotométrico y volumétrico
para la realizacion del ensayo de la determinacion de alcali-silice disuelto y la
reduccion de alcalinidad en agregados finos (reactividad potencial), segun la
norma ASTM C289-07 inciso 8.3 y 8.4. Esto se hace con el fin de respaldar que
las pruebas realizadas en el LAFIQ mediante el método espectrofotométrico y
volumétrico, segun la norma ASTM C289-07 inciso 8.3 y 8.4, cumplen con los

pardmetros indicados en la norma, confiriéndole confiabilidad a los resultados.



1.2. Justificacion

Los agregados se encuentran en alta proporcién respecto a los demas
componentes dentro del disefio de mezcla del concreto, estas proporciones
pueden variar del 51% al 75%. Las propiedades tales como la porosidad o
densidad, forma, granulometria y textura de la superficie determinan las
propiedades del concreto, asi como el costo. Cantidades perjudiciales de silice
en los agregados dan lugar a la reaccion élcali-silice en la mezcla de concreto.
Esto produce expansion y agrietamiento en el concreto, que afecta

directamente a la pérdida de resistencia, elasticidad y durabilidad del concreto.

En Guatemala se conoce parcialmente sobre la quimica del cemento, y
como las caracteristicas de los agregados (a nivel micro) afectan las
propiedades del concreto (a nivel macro) y su disefio de mezcla. En el
Laboratorio de Analisis Fisicoquimicos (LAFIQ) de la Seccién de Quimica
Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria de la USAC se realiza la
prueba de reactividad potencial, por medio de la cual se examina la calidad de
los agregados, es decir, si son inocuos o perjudiciales (deletéreo) para el disefio
de mezcla de concreto a partir de los parametros de silice disuelta y reduccién
en la alcalinidad.

En un periodo de 7 afios (01/2005 — 10/2012) la demanda del ensayo de
reactividad potencial fue del 54.51% sobre los ensayos totales, de los cuales los
ensayos cobrables son del 67.18%. EI ensayo de reactividad potencial de
agregados tiene un costo de Q645 segun el arancel del Centro de
Investigaciones de Ingenieria, por lo que indica que es un ingreso significativo
para el mismo.! La norma ISO/IEC 17025:2005, asi como la norma OGA-GEC-

1 BARRIOS FERNANDEZ, Brenda. Evaluacion del cumplimiento de requisitos técnicos de la
norma COGUANOR NTG/ISO/IEC 17025 para la realizacion del ensayo de reactividad potencial
de agregados, bajo la norma ASTM C 289-07, que se implementara en el Laboratorio de
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016, resaltan la importancia de la verificacion de un método normalizado. Previo
a la verificacion de un método, se realiza la validacion. Actualmente el método
espectrofotométrico y volumétrico para el ensayo de reactividad potencial élcali-
silice se encuentra validado en el Laboratorio de Andlisis Fisicoquimico
(LAFIQ).

La verificaciébn de un método normalizado se realiza con el propésito de
que el laboratorio demuestre que domina el ensayo y que su uso corresponde a
aguel para el que fue previsto. También demuestra que el laboratorio es
competente y ademas le confiere veracidad, asi como confiabilidad a los
resultados. A través de este estudio se lograra complementar la acreditacion del
Laboratorio de Andlisis Fisicoquimicos, a través de la verificacion de los
requisitos técnicos de la norma ISO/IEC 17025:2005, para la prueba de la
reactividad potencial de alcali-silice de agregados finos mediante los métodos

espectrofotométrico y volumétrico.

Analisis Fisicoquimicos de la seccion de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de
Ingenieria. p.192.



1.3. Determinacién del problema

Para iniciar con el presente trabajo de investigacion fue necesario definir el
problema, el alcance y la delimitacion de este para uno de los ensayos mas

realizados en el Laboratorio de Analisis Fisicoquimicos (LAFIQ).

1.3.1. Definicién

¢, Qué implicaciones tendria la verificacion de los requisitos técnicos de la
norma ISO/IEC 17025:2005 de los métodos espectrofotométrico y volumétrico
para la realizacion del ensayo de la reactividad potencial de agregados finos
segun la norma ASTM C289-07 inciso 8.3 y 8.4, que se realizara en el
Laboratorio de Analisis Fisicoquimicos de la Seccién de Quimica Industrial del
Centro de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de

San Carlos de Guatemala?

1.3.2. Alcances y delimitacién del problema

A continuacion se presentan los alcances de la investigacibn que
contienen los parametros a evaluar, asi como la delimitacién del problema que

establece el material a utilizar y sus restricciones.

1.3.2.1. Alcances

Esta investigacion evaluara que el Laboratorio de Analisis Fisicoquimicos
(LAFIQ) de la Seccién de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de
Ingenieria es competente y utiliza correctamente la metodologia que se
describe en la norma ASTM C289-07, inciso 8.3 del método espectrofotométrico

y 8.4 del método volumétrico, para la determinacion de la silice disuelta y



reduccion en la alcalinidad de agregados finos en cumplimiento del inciso 5.4.2
de la norma ISO/IEC 17025:2005. Se verificaran los parametros de calidad:
especificidad, valor predictivo negativo, valor predictivo positivo, exactitud
relativa, linealidad, limite de deteccion y repetibilidad.

1.3.2.2. Delimitacion del problema

El Laboratorio de Andlisis Fisicoquimicos (LAFIQ) realiza diversas pruebas
a agregados y concretos, los cuales estan descritos en el arancel del Centro de
Investigaciones. En dicho arancel del Centro de Investigaciones se encuentran
las categorias de ensayos de agregado grueso, otros ensayos y ensayos de
agregado (fino y grueso), entre los cuales se encuentra el ensayo de reactividad
potencial. En el presente estudio no se estima el uso de agregado grueso como
materia prima, ya que el agregado grueso puede ser convertido por trituracion
en agregado fino. Por lo tanto, solamente se considera el uso de agregados

finos como materia prima.

Respecto a los agregados finos, se tiene la limitante de que al menos dos
muestras sean categdéricos inocuos e igualmente se conozca la concentracion
de silice en la muestra para la determinacién de los parametros de calidad. Esta
limitante requiere la obtencidén de arenas estandarizadas, ya que se conoce su

concentracion de silice.

1.4. Hipotesis

o Hipotesis de trabajo

Es posible implementar la verificacion de los métodos espectrofotométrico

y volumétrico para la determinacién de silice disuelta y reduccién en la



alcalinidad de agregados finos con base en la norma ASTM C289-07 incisos 8.3
y 8.4, con el propésito de que el Laboratorio de Andlisis Fisicoquimicos de la
Seccion de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria

demuestre que domina el ensayo y que es apto para realizarlo.
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2. MARCO TEORICO

2.1. Concreto

El concreto es una mezcla de cemento aglutinante (cemento Portland
hidraulico), agregados, agua y, dependiendo de las caracteristicas que quieran
lograrse, aditivos. La mezcla de estos componentes hace que la mezcla
(concreto) se compacte y tenga una resistencia elevada a los esfuerzos de

compresion y baja a la traccion.

Los aditivos, al igual que los deméas componentes, se pueden encontrar en
diversas composiciones dentro de la masa global. A continuacion se muestra
una figura que presenta la composicion del concreto y la variabilidad en

proporcion de sus materiales:
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Figura 1. Composicion del concreto
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Fuente: SANCHEZ, Diego. Tecnologia del concreto y mortero. p. 22.

2.1.1. Definicion de componentes del concreto y sus

caracteristicas

A continuacién se describe brevemente los componentes del concreto y

sus caracteristicas.
21.1.1. Pasta
Basicamente, la pasta es la mezcla de agua y cemento. Sin embargo, esta
puede contener adicionalmente aditivos y aire, el cual puede estar atrapado
naturalmente o afiadido intencionalmente. La pasta es el medio ligante del
concreto y se considera como la fase continua del mismo.

2.1.1.2. Aditivos

Los aditivos en los morteros o cementos tienen distintos fines, los cuales

pueden ser retardantes, acelerantes, reductores de agua, inclusores de agua,
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puzolanas, etc. La eleccién del aditivo depende de qué propiedades del

concreto se quieran modificar al momento del trabajo.

2.1.1.3. Mortero

Por otra parte también existe el mortero, que es la mezcla de la pasta,
agua y agregado fino. EI mortero es considerado el conglomerante del cemento,
es decir que es el elemento que sirve de cohesion para los materiales de

construccion como ladrillos, blocks, entre otros.

Los morteros bastardos o mixtos son en los que estan involucrados dos
aglomerantes siempre y cuando sean compatibles, como por ejemplo cemento
y cal, yeso y cal, etc. Los morteros mixtos que estan compuestos de cemento,
cal y arena, tienen la caracteristica de que si el mortero tiene mas contenido de
cemento sera mas resistente; si, por el contrario, este tiene mas contenido de
cal, serd mas flexible. Estos, al igual que los agregados, tienen clasificaciones
segun el aglomerante (pasta). Los morteros se pueden clasificar como
hidraulico o aéreo. En la siguiente tabla se encontraran las variaciones de
proporciones de los componentes del mortero de cemento y arena, y su posible
aplicacion.
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Tabla I. Tipos de morteros y sus variaciones de proporciones

Tipo de Proporcién en Kg de cemento Empleo Resistencia
mortero volumen por m3de preferente kg/cm?
Cemento Arena mortero
Ricos Brufiidos y
1 1 800 revoques
impermeables.
1 2 600 Enlucidos, revoque
de zdcalos, corrido
de cornisas
1 3 450 Bévedas 160
tabicadas, muros
muy cargados,
enlucidos de
pavimento,
enfoscados
Bévedas de
Ordinarios 1 4 380 escalera, tabiques 130
de rasilla
1 5 300 Muros cargados, 98
fabrica de ladrillos,
enfoscados.
Pobres 1 6 250 Fabricas cargadas 75
1 8 200 Muros sin carga 50
1 10 170 Rellenos para 30
solado
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Se describird por aparte los agregados, ya que es extensa su descripcion.

2.2. Agregados

Los agregados son los materiales que forman parte del concreto y ademas
estan embebidos en la pasta. Los agregados son de origen ya sea natural o
artificial. Pueden ser de arena, grava, piedra triturada, escoria, arcillas
expandidas, limaduras de hierro o clinker. Los agregados poseen
caracteristicas que influencian fuertemente el comportamiento final del

concreto, entre estas caracteristicas estan:

o Granulometria
o Porosidad o densidad
o Propiedades mecénicas
o Configuracion geométrica y textura de la superficie
o Estabilidad quimica
2.2.1. Clasificacion de los agregados

Los agregados también son llamados aridos (materiales arenosos) y se
pueden clasificar segun su tamafio, procedencia y densidad.

o Clasificacion segun su tamafio: los tamafios de los agregados pueden ir
desde pocos milimetros hasta algunos centimetros, esta es la forma mas
comun para clasificarlos. Los agregados pueden ser finos y gruesos; las
particulas de los agregados finos pueden ir desde un diametro de 0.074
mm (74 um) hasta un didmetro menor de 4.76 mm; los agregados finos,
en otras palabras, constituyen arena. Por otra parte, los agregados

gruesos son los que sus particulas van desde un diametro superior a
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4.76 mm. A continuacion se presenta una tabla con las clasificaciones

mas especificas de los agregados segun su tamafo:

Tabla Il. Clasificacion de los agregados segun su tamafio
Tamafio de las Denominacion Clasificacion Clasificacion
particulas en mm mas corriente como agregado
para concreto
Inferior a 0.002 Arcilla Fraccion muy | No
fina recomendable
Entre 0.002-0.074 Limo
Entre 0.074-4.76 Arena Agregado fino
Entre 4.76-19.1 Gravilla Agregado
grueso Material apto
Entre 19.1-50.8 Grava para producir
concreto
Entre 50.8-152.4 Piedra
Superior a 152.4 Rajon, piedra bola

Fuente: Escuela Universitaria de Ingenieria Técnica Agricola de Ciudad Real. Tema 9:

Morteros. p. 2.

Clasificacion segun su procedencia: como se menciono, los agregados
pueden ser naturales o artificiales. Los agregados naturales provienen de
canteras de diversas rocas, depositos de arrastres fluviales y piedras
naturales. Los agregados artificiales son los que proceden de procesos
industriales como el clinker o las arcillas expandidas, y generalmente son

mas pesados o ligeros que los agregados naturales.
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o Clasificacion segun su densidad: el concreto que se puede llegar a
producir puede ser ligero, normal o pesado, esto depende de la densidad
del agregado que se afada a la mezcla. La densidad del agregado
depende de la masa por volumen y también del volumen de los poros,

esto es indiferente si son agregados naturales o artificiales.

2.2.2. Impurezas en agregados

Las impurezas orgénicas en los agregados pueden afectar en los tiempos
de fraguado y endurecimiento. Las estructuras de concreto pueden reducir su
durabilidad, asi como hincharse debido a posibles particulas como las
particulas suaves, el chert y otras particulas desmenuzables, grumos en la
arcilla, lignito, etc. En especial, el carbén y el lignito pueden causar manchas en
las superficies de hormigon.

2.2.3. Estabilidad de volumen

El agregado puede expandirse debido al calentamiento o a contracciones
ciclicas cuando este se humedece o se seca. La estabilidad de volumen es la
susceptibilidad del agregado hacia estos cambios, por lo tanto, debe evitarse

gue los agregados sufran cambios a causa de la humedad.

2.2.4. Reaccion alcali-agregado

La reaccion alcali-silice puede darse por la presencia de carbonatos o
silices presentes en los agregados con los alcalis contenidos en el cemento
Portland (Na20 y K20). Esta reaccion es perjudicial en las estructuras de
concreto, ya que ocasiona agrietamiento grave, pérdida de la resistencia,

hinchamiento y desintegracion. Las condiciones a las que estén expuestas las
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estructuras son influyentes, ya que son mas evidentes cuando el concreto esta
en ambientes calientes y himedos. A continuacion se presentan los efectos de

la reaccion éalcali-silice a macroescala y microescala.

Figura 2. Efectos de la reaccidn alcali-silice (RAS) en el disefio de

mezcla del concreto

a) Macroescala b) Microescala

Fuente: a) ASMITIGATOR. Neutralizacion de la reaccion &lcali-silice con mezcla de cemento y
piedra pdmez a s6lo centavos por metros. p.1. b) Universidad Nacional de Colombia. Doctorado
en ingenieria civil se le mide a acabar con el cancer del concreto. p.1.

Ya que la reaccion alcali-silice es una reaccion compleja, esta aparece
cuando el material reactivo esta en contacto con hidréxidos de sodio, calcio y
potasio, que son derivados del cemento. Luego, el material reactivo y los
hidroxidos reaccionan formando un complejo sélido. Este complejo sélido no es
capaz de expandirse, y ademas esta compuesto por alcalis, silice, calcio y un
gel; el gel es el componente capaz de expandirse al humedecerse. La reaccion
alcali-silice es una combinacion de dos factores: a) Cuando los élcalis del
cemento estan en cantidades por arriba de 0.60 por ciento en peso, que se
expresan como Na20. b) Los agregados contienen cantidades significativas de

sustancias reactivas como zeolita, heudonita, andesitas, calcedonia, etc.
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La norma ASTM C289-07 indica dos diferentes métodos para determinar
la reactividad potencial alcali-silice de los agregados. Entre los métodos
mencionados en la norma est4 el método gravimétrico y el método fotométrico.
Otra norma relacionada puede ser la norma ASTM C1260-07, que sirve para
determinar la reactividad potencial de las combinaciones de cemento-agregado
por el método de barra de mortero, o la norma ASTM C1567, que determina lo
mismo que la norma ASTM C1260-07, pero por el método de barra de mortero

acelerado.

2.2.5. Esponjamiento de la arena

La arena que se humedece tiene un volumen mas grande
considerablemente debido a una pelicula de agua que rodea a cada una de las
particulas. La pelicula de agua que se forma alrededor de las particulas de
arena afecta ya sea en el mortero o en el concreto en si, ya que inhiben el
resbalamiento de las particulas entre si, lo que conduce a que el volumen de la
masa sea mas grande de lo que en realidad es. El peso de la arena himeda
puede variar desde 1600 a 1800 kg/m3, mientras que el de la arena seca puede
variar desde 1100 a 1600 kg/m?3. Esto indica que si una arena se humedece su

volumen puede variar desde un 30% a un 40%.

2.3. Puzolanas

Las puzolanas son materiales cementantes que reaccionan con el
hidroxido calcico y agua a temperaturas ordinarias, dando como resultado
productos capaces de desarrollar resistencias. Se compone fundamentalmente
de silicio o silicio y aluminio, el cual varia regularmente entre el 70 y el 80%, lo
que les confiere un caracter acido. La composicion de las puzolanas esta

formada en gran mayoria por una fase vitrea y una fase cristalina, que es muy
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pequefia. Entre las puzolanas también se pueden encontrar las rocas
volcanicas y siliceas sedimentarias. La condicion esencial para la buena calidad
de las puzolanas es que contengan SiO2 y Al203 en gran proporcion y en la
forma mas reactiva posible, de tal manera que puedan combinarse con la cal
apagada®. Las puzolanas pueden ser naturales, son las siguientes: rocas
volcanicas y rocas o suelos que contengan Opalo en su contenido siliceo;
también las puzolanas pueden ser artificiales, entre las cuales estan: cenizas
volantes (fly-ash), arcillas activadas o calcinadas artificialmente, escoria de
fundicion y cenizas de residuos agricolas. Los residuos de la calcinacion de

esquisitos bituminosos también se consideran puzolanas.

La cantidad maxima de hidroxido de calcio con la que la puzolana se
puede combinar se conoce como actividad puzolanica, que ocurre a una
velocidad especifica de reaccion. La actividad puzolanica como tal depende de
la naturaleza y proporcién de las fases activas que estan presentes. Los
productos que pueden surgir de la reaccion entre la puzolana y la cal son del
mismo tipo que los productos de hidratacién del cemento Portland. Entre estos
se puede mencionar a los silicatos calcicos hidratados (CSH), silico-aluminatos
calcicos hidratados (CSAH) y aluminatos calcicos hidratados (CAH). La
actividad de las puzolanas de origen mineral se atribuye a constituyentes

amorfos y cristalinos de naturaleza zeolitica.

2.4. Cenizas volantes (Fly-ash)

La activacion alcalina de las cenizas volantes implica la transformacién del
componente vitreo de las mismas en estructuras cementantes compactas. Su
pH de activacion es fuertemente alcalino, ya que es un pH mayor a 12 a

temperaturas aproximadas a los 200°C. La activacion de las cenizas volantes

2 LABAHN, Otto. Prontuario del cemento. p. 887.
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forma geles de aluminosilicato alcalino ricos en aluminio (relacion
Silicio/Aluminio=1) con estructura tridimensional, en donde los tetraedros de
SiO4 y AlO4 estan distribuidos aleatoriamente. Con el paso del tiempo, el gel
formado debido a la activacion de las fly-ash se enriquece con silicio, lo cual

forma el Gel 2 o un precursor zeolitico (relacion Silicio/Aluminio=2 a 3).

Figura 3. Esquema grafico de la activacion alcalina de cenizas volantes
_ S‘i _o- éi _ @ Formacién del silicato célcico hidratado y de la portlandita
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Fuente: CRIADO, Maria; PALOMO, Angel; FERNANDEZ, Ana. Nuevos materiales cementantes

basados en cenizas volantes: influencia de los aditivos en las propiedades reoldgicas. p. 39.

2.5. Mecanismo de expansion

La despolimerizacibn o rompimiento de la estructura de la silice del
agregado es la forma en que los iones hidroxilo atacan el concreto. Después se
absorben los iones del metal alcalino de los hidroxilos en la superficie formada
por los productos de reaccion. El agua, al entrar en contacto con los geles de
silicato alcalino, aumenta de tamafio absorbiendo el agua por medio de
osmosis. La movilidad de los geles de silicato alcalinos desde una region
interior del agregado hacia las regiones microagrietadas se debe a la solubilidad

de estos en el agua, esto puede ser recurrente ya que se cuenta con
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disponibilidad de agua en el concreto. El patron de grietas que se forma es

irregular, lo cual es conocido como agrietamiento de mapeo.

Los factores mas importantes que dan lugar al agrietamiento de mapeo

son:

o El tamario, la cantidad, asi como la disposicion de reaccion entre el alcali
y los reactivos del agregado.

o La temperatura ambiente.

o La cantidad presente de alcalis en el cemento y el contenido de cemento
en el concreto.

o La humedad presente en las estructuras de concreto.

o Los iones alcalis provenientes de otras fuentes distintas al cemento.

2.6. Fases del agrietamiento

Las fases del agrietamiento se dividen en 3 etapas. En la primera fase, la
parte superficial de la estructura de concreto pierde humedad, la pérdida de la
humedad causa una pequefia merma en el tamafio debido al secado. En la
segunda fase, la reaccién alcali agregado y el gel provocan inicialmente una
disminucion del volumen. Por ultimo, en la tercera fase la silice se termina
debido a que hay continuacion de la reaccion alcali agregado, el pH disminuye
en tal manera que la parte superficial se haya secado. EIl agrietamiento del

concreto puede dar lugar a la corrosion del acero.
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2.7. Andlisis instrumental

La quimica analitica trata de determinar la composicion quimica de la
materia a partir de métodos de determinacion. Los métodos cualitativos
proporcionan informacion de las especies, ya sean atobmicas o moleculares, o
incluso de los grupos funcionales que conforman la muestra. Los métodos
analiticos sirven para el fin de la quimica analitica, los cuales se clasifican en
clasicos o instrumentales. Debido a que el andlisis instrumental analiza varias
sefales analiticas, solo se mencionara la de interés que es la absorcion de
radiacion. Esta incluye los métodos instrumentales de espectroscopia
fotoacustica, resonancia magnética nuclear, espectroscopia de resonancia de

espin electrénica, espectrofotometria y fotometria.

2.7.1. Conceptos basicos del andlisis instrumental

El andlisis instrumental permite el andlisis de materiales mediante
diferentes técnicas y equipos. A continuacién se presentan conceptos basicos

del andlisis instrumental que estan relacionados con la espectrofotometria.

2.7.1.1. Radiacion electromagnética

La radiacion electromagnética es una forma de energia que se transmite
sin soporte de la materia a través del fotdbn y a una gran velocidad, lo que les
permite propagarse en el vacio. Las propiedades de la radiacion
electromagnética se pueden explicar mediante las teorias clasica-ondulatoria y
mecanico-cuantica. El modelo ondulatorio describe a las ondas
electromagnéticas como una combinacion de campos magnéticos oscilantes y
campos eléctricos que son perpendiculares entre si, y sus vibraciones son

perpendiculares a la direccién de propagacién de la onda.
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2.7.1.2. Longitud de onda

La longitud de onda (M) se refiere a la distancia lineal que existe entre dos

puntos equivalentes de ondas sucesivas.

2.7.1.3. Espectro electromagnético

El espectro electromagnético es el rango energético de todas las ondas
electromagnéticas. El espectro electromagnético se extiende desde la radiacién
de menor longitud de onda, como los rayos gamma, hasta las de mayor longitud
de onda, como las ondas de radio; sin embargo, los rayos gamma son la
radiacion mas energética. El espectro electromagnético se puede fraccionar en
varias regiones dependiendo de las clases de radiacion. En la siguiente figura

se observa las regiones del espectro electromagnético:

Figura 4. Regiones del espectro electromagnético
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Fuente: CABRERIZO, Dulce; ANTON, Luis; BARRIO, Javier. Fisica y Quimica. p. 168.
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2.7.2. Absorcién de radiacion

La absorcion de radiacién electromagnética implica el paso de una
especie de su estado fundamental de energia minima a un estado excitado de
superior energia. Solo cuando la energia de los fotones que incidan sobre la
especie coincida exactamente con la diferencia de energia existente entre su
estado fundamental y alguno de los posibles estados excitados se producira la
absorcién de dicha energia. La radiacion emitida se da entonces cuando las

particulas que se encuentran excitadas se relajan a niveles de menor energia.

La atenuacion de la radiacién incidente que se recibe se conoce como
absorbancia, y la radiacion transmitida se conoce como transmitancia; estas en
una longitud de onda, frecuencia o numero de onda, corresponden al espectro

de absorcién de una especie que es unica.

La fotometria se aplica cuando los posibles efectos de difraccién y/o
interferencia no se consideran significativos y la transferencia de energia
radiativa del emisor al detector se normaliza a la respuesta espectral del
observador. Por otra parte, ya que la fotometria solo considera las ondas que se
encuentran en el espectro visible, la espectrofotometria considera los espectros
de la radiacion electromagnética. Mientras que la espectroscopia UV vy visible
estudia los fenobmenos de adsorcién del espectro electromagnético que se

encuentra entre 0.6 y 380nm, para la cual se puede dividir en:
o UV lejano=0.6-190 nm.

° UV cercano= 190-380 nm.
° Visible= 380-780 nm.
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Los espectrofotdmetros de absorcion atémica trabajan en estas regiones
de UV-Vis. Ademas, estos trabajan con celdas de cuarzo, ya que en la region

UV cercana este es transparente al igual que el aire.

2.8. Leyde Beer-Lambert

La transmitancia es la relacion entre la intensidad transmitida y la

intensidad incidente de una muestra a una frecuencia, es decir:

T = % [Ec. No.1]
Donde:
o T: Transmitancia
o I: Intensidad transmitida
o lo: Intensidad incidente

De esta manera se puede definir la relacidon entre la intensidad transmitida
y su dependencia con la longitud de muestra |, y de la concentracion molar de la
especie absorbente C, que fue observada experimentalmente por Pierre
Bouguer (1729), Johann Lambert (1760) y August Beer (1852), y se le conoce

como la ley de Beer-Lambert. La ley de Beer-Lambert se define como:

I=1I107¢ [Ec. No.2]
Donde:
o I: Longitud de la muestra
o Iy: Intensidad incidente
o &: Coeficiente de absorcion molar
o CI: Concentracion molar de la especie absorbente
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El coeficiente de absorcion molar “€” (L*mol-1*cm™) depende de la
frecuencia de radiacion incidente que es mayor donde la absorcidbn es mas
intensa.® Por lo tanto, la absorbancia (A) se relaciona con la transmitancia (T)
como:

A = —log(T) [Ec. No.3]

Y la ley de Beer-Lambert en términos de la absorbancia es:

A= eCl [Ec. No.4]

€Cl es la densidad Optica de una muestra y se refiere a la absorcién de un
elemento Optico para una longitud de onda determinada. “La ley de Beer-
Lambert indica que la intensidad de la radiacion electromagnética transmitida a
través de una muestra a un determinado numero de ondas disminuye

exponencialmente con el grosor de la muestra y con la concentracion molar.”
2.9. Titulacion &cido-base

La teoria de Bronsted-Lowry se basa en que un “acido es cualquier
sustancia que puede donar un protén, y la base es cualquier sustancia que
puede aceptar un protdn”®. Esta teoria es apropiada para disolventes ionizables,
por el contrario, no es apropiada para reacciones acido-base en disolventes no
ionizables. Siguiendo la teoria de Bronsted-Lowry, una sustancia cualquiera no
puede actuar como acido a menos que esté en presencia de una base que

acepte protones, y viceversa.

8 ATKINS, Peter. Quimica fisica. p. 1002.
4 1bid.
5 CHRISTIAN, Gary. Quimica analitica. p. 856.
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2.9.1. Titulacion acido fuerte-base fuerte

Una titulacion acido-base sucede mediante la neutralizacion, en donde
reacciona un acido fuerte y una base fuerte, y da como producto una sal y agua.
Esta reaccion se puede explicar mediante la construccién de una curva de
titulacion, donde se hallan los puntos finales de la titulacidén, asi como el punto
de equivalencia. En el punto de equivalencia existe cantidad igual tanto de
iones hidroxilos (OH") como de iones hidrégenos (H*); el punto de equivalencia

se puede observar mediante indicadores.

A fin de determinar el punto de equivalencia, se escoge una medicién del
punto final tal que estos dos sean cercanos o coincidan entre si. El indicador es
un acido débil o base débil con una coloracion fuerte, que se agrega a la
solucion para detectar visualmente el punto de equivalencia. El color del
indicador difiere cuando este est4 en forma ionizada o no, asi mismo este tiene
un rango de pH en donde se puede observar el cambio de color, el cual
depende de la capacidad del observador para detectar minimos cambios de
color.? La eleccion del indicador depende de donde se encuentre el punto de
equivalencia, ya que el intervalo de pH en el que el indicador es observable es
pKazl. Por ejemplo, la fenolftaleina tiene un rango de viraje entre un pH de 8.2
y 10; en soluciones acidas la fenolftaleina se encuentra incolora, pero en

soluciones ligeramente basicas su color es magenta.

En una valoracion directa, el valorante se agrega a la solucion del analito
hasta completar la neutralizacion. Por otra parte, en una retrovaloracion se
agrega el reactivo valorante en exceso al analito, y luego se utiliza un segundo

reactivo estandar para valorar el exceso del primer reactivo.

6 CHRISTIAN, Gary. Quimica analitica. p. 856.
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2.9.2. Estandarizacion de soluciones basicas

Regularmente se usa hidroxido de sodio como titulante, sin embargo, este
cuenta con cantidades considerables de agua y carbonato de sodio, por lo que
requiere que previamente la solucion sea estandarizada. Para poder tener una
neutralizacion acido base precisa, se debe remover el carbonato de sodio de la
solucion de hidréxido de sodio, ya que forma un amortiguador que disminuye la
nitidez del punto de equivalencia. Ademas de la precision del trabajo, se
requiere que este contenga los minimos errores posibles, por lo tanto, al
momento de titular con una solucién de NaOH se debe agregar fenolftaleina y
naranja de metilo a manera de comprobar que no hay una cantidad significativa
de carbonatos. Normalmente, las soluciones de hidroxido de sodio se
estandarizan con una cantidad pesada de ftalato acido de potasio grado
estandar primario; esta solucién debe almacenarse en un frasco de plastico y
en dado caso se mantiene abierto, la abertura se debe proteger con un tubo de
ascarita (asbesto impregnado con NaOH).

2.10. Acreditacion de laboratorios

Para poder cumplir con estandares de calidad de los productos, la
acreditacion es un paso importante para muchas instituciones. La importancia
de la acreditacién para laboratorios quimicos reside en que estos demuestran la
competencia técnica de los mismos para realizar ciertos tipos de ensayos 0
calibraciones. Con la acreditacion se logra afianzar la opinion del cliente hacia
el laboratorio, ya que la acreditacion implica el reconocimiento formal de la
competencia del laboratorio. De esta manera el cliente logra identificar y
seleccionar los servicios de ensayos o calibracion como confiables y que los
resultados proporcionados por el laboratorio seran capaces de cumplir con sus

necesidades.
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La acreditacion de un laboratorio no indica que todo el trabajo que se
realiza en el mismo sea de calidad; sin embargo, la acreditacion si da la validez
de calidad a ciertos ensayos o calibraciones. La norma ISO/IEC 17025:2005
recalca que para mantener la acreditacion, los laboratorios deben ser sometidos
a evaluaciones periodicas para asegurar que se siguen cumpliendo los
requisitos por los cuales fue otorgada la misma. Ya que con la acreditacion se
busca la gestién de la calidad del laboratorio, el laboratorio debe seleccionar los
métodos por medio de los cuales cumplira con los requisitos del cliente.

2.10.1. Seleccion de métodos

Cuando un cliente solicite un método de ensayo o calibracion, y en estos
se incluye los métodos de muestreo, el laboratorio debe ajustarse de tal manera
gue se cumplan las necesidades del cliente. Preferentemente, el laboratorio
debe utilizar métodos que estén respaldados por normas nacionales, regionales
o0 internacionales; y ademds usar la ultima edicién de la norma de ser posible.
En ocasiones, el cliente no especifica el método a utilizar, por lo tanto, es
obligacion del laboratorio seleccionar el método apropiado. Antes de introducir
los ensayos o calibraciones, el laboratorio debe confirmar que es capaz de

realizar el método normalizado correctamente.

2.10.1.1. Métodos no normalizados

Los métodos que se encuentran en esta categoria son los que no estan
cubiertos por algun método normalizado por alguna agencia de acreditacion a
nivel internacional, regional o nacional. Ya que estos métodos no estan bajo
alguna norma deben ser validados apropiadamente antes de utilizarlos. Si los
métodos de ensayo y/o calibracibn son nuevos, se deben desarrollar

procedimientos antes de que sean ejecutados. En el caso de que un método
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sea normalizado, pero sufra una modificacion de acuerdo al laboratorio, este
debe de ser revalidado para comprobar que no son afectadas las

especificaciones del método original.

2.10.1.2. Métodos normalizados

Los métodos normalizados son aplicados cuando se esta frente a normas
de calidad y regulaciones. La OGA-GEC-016, en el inciso 4.1.1, indica que los
métodos normalizados deben ser utilizados por el laboratorio exactamente
como estan descritos. Ademas, el laboratorio que pudiera utilizar un método

normalizado antes debe verificarlo.

2.10.1.2.1. Norma ASTM C289-07

El alcance de la norma ASTM C289-07, Método de ensayo estandar para
reactividad potencial alcali-silice de agregados (método quimico), es establecer
los pasos para poder cubrir la determinacién de la reactividad potencial de un
agregado con alcalis en concreto de cemento Portland. Ademas, este es un
método de ensayo que se usa como una herramienta de control de calidad para
pruebas periddicas de muestras. Ya que este es un método normalizado por la
American Society for Testing Materials (ASTM), los instrumentos a utilizar en el
mismo deben tener una trazabilidad y las muestras de materia a usarse deben

pasar por ciertos estandares.

La norma propone dos métodos por medio de los cuales permite
determinar la cantidad de silice disuelta en el filtrado obtenido en el proceso,
estos son el método gravimétrico (inciso 8.2) o el método fotométrico (inciso
8.3). También propone una metodologia para medir la reduccion de la

alcalinidad (inciso 8.4). Cabe mencionar que en la norma se toma en cuenta la
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precision y el sesgo del método, pero aclara que el sesgo no es posible

establecerlo, ya que no existe un material de referencia adecuado.

La norma ASTM C289-07 version en inglés contiene el término deletéreo,
y en la norma en espafol se encuentra el término perjudicial. Los términos
deletéreo y perjudicial son sinbnimos, ya que se refieren a un agregado que es
nocivo o lesivo, pero nunca deteriorante. Para aclarar los términos, se refiere a
un agregado inocuo cuando sus elementos constituyentes no participan en
reacciones quimicas perjudiciales para el disefio de mezcla del concreto, y
causa una expansion menor al 0.1% del mortero en un afio bajo las mismas
condiciones de uso. Por otra parte, segun la norma ASTM C289-07, los
agregados deletéreos son (mayoritariamente) aquellos de los cuales no se
dispone de datos de expansion de mortero, pero son considerados como
perjudiciales por examen petrografico; igualmente, los agregados
potencialmente deletéreos son aquellos que causan una expansion de mortero
mayor al 0.1% en un afio cuando se usan con cemento con contenido de 1.38%

de alcalis.

2.10.2. Verificacion de un método

La verificacion de un método viene de la necesidad de comprobar que el
laboratorio cumple con los requisitos de la norma a utilizar, previamente
validada, antes de utilizarlos para ensayos o calibraciones, y de esa manera
asegurar la veracidad de los resultados. La norma ISO/IEC 17025:2005 en el
inciso 5.4.2 aclara la importancia de la verificacidbn y ademas toma en cuenta
gue la verificacion no es lo mismo que la validacion. Ya que la validacion y la

verificacion no son lo mismo, es importante definir a cada una.
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La validacion, segun la norma OGA-GEC-016, es la confirmacion
mediante el suministro de evidencia objetiva de que se han cumplido los
requisitos para una utilizacién o aplicacion especifica prevista. En la validacién
se establecen parametros, limitaciones del desempefio del método, asi como
identificacion de factores que puedan influir en el cambio de los parametros y
limitaciones. En contraparte, “la verificacion es la confirmacion mediante la
aportacion de pruebas objetivas de que se han cumplido los requisitos
especificados”’. A continuacién se presenta una tabla que indica los parametros

y actividades que se incluyen para una validacion y verificacion para un método

analitico:

Tabla Ill. Parametros para la validacion y verificacién de un método

Parametros del método Verificacion Validacion
y actividades
Repetibilidad + +
Reproducibilidad + +
Valor predictivo negativo + +
Valor predictivo positivo + +
Incertidumbre o error + +
Sensibilidad - +
Limite de deteccion + +
Limite de corte - +
Robustez - +
Especificidad + +
Selectividad - +

7 Oficina de Acreditacién Guatemalteca. OGA-GEC-016: Politica de seleccion y validacion de

métodos de ensayo. p. 15.
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Continuacion tabla Ill.

Exactitud relativa + +
Linealidad + +
Sesgo - +

Fuente: elaboracion propia.

2.10.3. Pardmetros estadisticos para la verificacién de un
método

A continuacion se presenta la definicion de los parametros estadisticos
para la verificacion de un método analitico. Ademés, se define una o varias

metodologias breves para su determinacion.

2.10.3.1. Especificidad

La especificidad de una prueba o un método se refiere a la capacidad de
la misma de clasificar inequivocamente un resultado de interés en presencia de
los otros componentes de la matriz. Sin embargo, si no se conoce de la
presencia de las interferencias en el analito de interés, la especificidad puede
ser establecida a través de la comparacién con otros métodos con relaciéon a la

medicion del analito de interés.8

8 RODRIGUEZ, Silvia; et al. Validacién de un método analitico para la determinacion de boro en
muestras foliares de Citrus reticulata. https://dialnet.unirioja.es/descarga/articulo/4550292.pdf.
ISSN: 1909-4841. Consulta: 1 de octubre de 2016.
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2.10.3.2. Linealidad

“La linealidad de un método es la capacidad de este de dar resultados que
son directamente proporcionales a la concentracion del analito en la muestra
dentro de un rango establecido™. Es decir que la linealidad del método se

establece a través de la pendiente de una recta.

2.10.3.3. Valor predictivo positivo

El valor predictivo positivo de un método se refiere a la probabilidad de
gue un resultado positivo o disminuido realmente lo sea. En otras palabras,
demuestra la probabilidad de que una prueba de como resultado un verdadero

positivo, este valor se determina como:

VPP = _P [Ec. No.5]
VP + FP
Donde:
o VPP: valor predictivo positivo
o VP: verdadero positivo
o FP: falso positivo

El valor predictivo positivo depende de la especificidad nosografica del

procedimiento y de la sensibilidad.

9 BUSTAMANTE, John; CARRASCAL, Luis. Estandarizacion de la técnica espectrofotométrica
(UV-VIS) para la cuantificacion de antraquinonas presentes en productos a base de Aloe vera.
p. 68.
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2.10.3.4. Valor predictivo negativo

El valor predictivo negativo, por el contrario, indica la probabilidad de que
un resultado de una prueba analitica con resultado negativo realmente sea

positivo. El valor predictivo negativo se determina como:

VPN = ﬂ [Ec. No.6]
VN + FN
Donde:
o VPN: valor predictivo negativo
o VN: verdadero negativo (deletéreo categorico)
o FN: falso negativo

2.10.3.5. Exactitud relativa

La exactitud relativa da como resultado el grado de concordancia entre los
resultados del método y los que se obtienen a partir de un método de
referencia. La exactitud relativa de un método se puede medir a través de un
porcentaje de recuperacion, que se refiere a la medicion obtenida de la

concentracion en el experimento respecto de la tedrica.

Concentracién obtenida
%R = * 100 [Ec. No.7]

Concentracion real

2.10.3.6. Limite de deteccidn

Es la concentracion minima de analito en la matriz de una muestra que
puede ser detectada a un nivel de confianza dado, pero no significa que pueda

ser cuantificada bajo condiciones analiticas especificas. El limite de deteccion
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se puede determinar mediante la relacion entre el valor de la sefial analitica y el

valor de las fluctuaciones estadisticas de la sefal del blanco.

LD =yg — 3sp [Ec. No.8]
Donde:
o yg. media de la concentracion del analito que proporciona una sefial igual
a la sefial del blanco.
o sg: desviaciéon estandar del blanco.

2.10.3.7. Incertidumbre

Es un parametro Unico de medicién que generalmente se expresa mediante la
desviacién estandar o intervalo de confianza. “La incertidumbre expresa el
posible intervalo de los valores sobre la base de los resultados de medicion.
Una estimacion de la incertidumbre de medicion considera todos los efectos
reconocidos que influyen en el resultado; las incertidumbres asociadas a cada

efecto son combinadas de acuerdo con procedimientos bien establecidos”.1°

La estimacion de la incertidumbre en la quimica analitica considera que la
precision global del método estd estimada en un periodo largo y ademas
determina el sesgo y la incertidumbre del material de referencia, sin embargo,
para el método de la determinacion de la reactividad potencial alcali-silice de
agregados contenido en la norma ASTM C289-07 se enuncia que no se puede
determinar el sesgo ya que no existe material de referencia. Ademas, no es
obligatoriamente necesario, mas que para verificar su valor, el tomar en cuenta

las incertidumbres de la calibracion de los instrumentos, ya que son medidas lo

10 Centro Nacional de Metrologia (México). Publicacién técnica CNM-MRD-PT-030: métodos
analiticos adecuados a su propdsito-Guia de laboratorio para la validacién de métodos y temas
relacionados. p. 60.
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suficientemente pequefias como para despreciarlas. A continuacion se

presenta una figura de la regién de error de un método analitico.

Figura 5. Region de error de un método

Region de no fiabilidad o error

Zonade Zonade | Zgwdde Zona de
correctos falsos - correctos
negativos J)SV negativo | positivos

L3
Concentracion
c= 2ng/g

Fuente: RUISANCHEZ, Itzar; et al. Validacion de métodos analiticos cualitativos. p. 6.

2.10.3.8. Repetibilidad

La repetibilidad de un método se refiere al grado de concordancia entre los
resultados de mediciones repetitivas del analito de interés en las mismas
condiciones de trabajo. Se examina la variabilidad de un método mediante una
serie de analisis sobre la muestra en las mismas condiciones operativas en el
mismo laboratorio y en tiempo corto. Respecto a las condiciones operativas, la
repetibilidad se refiere al mismo analista, mismos instrumentos, mismos

reactivos, entre otros.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables

Con base en la guia de contenidos para el disefio de investigacion del
trabajo de graduacion, se identificaron las variables independientes,
dependientes y cuantitativas, para poder realizar la fase experimental del
presente trabajo de investigacién. Cabe mencionar que la masa variara en el
experimento en vista de que se evaluaran diferentes paradmetros, los cuales,
para su evaluacion, requieren concentraciones variadas de silice disuelta. A

continuacion se presentan las tablas que describen las variables respectivas.
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Tabla IV. Variables independientes del disefio experimental y

condiciones ambientales

Factor de disefio Factor perturbador
No. Variable Dimensional No
Constante | Variable | Controlable
controlable
Proceso

1 | Granulometria Mm X X

2 | Masa G X X

3 | Humedad % X X
4 | Temperatura °C X X

5 | Volumen mL X

6 | Presion kPa X X

7 | Tiempo T X X

8 | Longitud de Nm X X

onda
9 | Transmitancia % X X
10 | Concentracion N X X
del titulante
Condiciones ambientales

13 | Humedad % X X
14 | Temperatura °C X X

Fuente: BARRIOS, Edith. Evaluacién del cumplimiento de requisitos técnicos de la norma
COGUANOR NTG/ISO/IEC 17025 para la realizacion del ensayo de reactividad potencial de
agregados, bajo la norma ASTM C 289-07, que se implementara en el Laboratorio de Analisis
Fisicoquimicos de la Seccién de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria.
p. 76.
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Tabla V. Variables dependientes del disefio experimental
Factor de disefo Factor perturbador
No. | Variable | Dimensional No
Constante | Variable | Controlable
controlable
11 Sc mmol de X X
SiO2 /L
12 Rc mmol de X X
alcalinidad/L

Fuente: BARRIOS, Edith. Evaluacién del cumplimiento de requisitos técnicos de la norma
COGUANOR NTG/ISO/IEC 17025 para la realizacion del ensayo de reactividad potencial de
agregados, bajo la norma ASTM C 289-07, que se implementara en el Laboratorio de Andlisis
Fisicoquimicos de la Seccién de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria.

p. 76.

La variable dependiente Sc es la concentracion de 6xido de silicio (SiO2)

en el filtrado original, y Rc es la reduccion en la alcalinidad causada por

cantidades perjudiciales de silice.

Los requisitos técnicos que exige la norma ISO/IEC 17025:2005 que se

cumplan se detallan en el inciso 5, estos determinan la confiabilidad y exactitud

de los ensayos realizados por el LAFIQ. A continuacion se presenta una breve

descripcion de los requisitos técnicos (norma ISO/IEC 17025:2005 inciso 5), y el

namero de acciones que deben ejecutarse para el cumplimiento de estos:
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Tabla VI. Acciones que deben realizarse para cumplir con los
requisitos técnicos de la norma ISO/IEC 17025:2005

Numeral de la norma

ISO/IEC 17025:2005 Descripcion Cantidad de debes
51 Generalidades 1
5.2 Personal 14
5.3 Instalaciones y 13

condiciones ambientales

5.4 Métodos de ensayo y de 38
calibracion y validacion

de los métodos

5.5 Equipos 23

5.6 Trazabilidad de la 17
medicion

5.7 Muestreo 9

5.8 Manejo de los objetos a 13

ensayar y a calibrar

5.9 Aseguramiento de 6

calidad de los resultados

5.10 Informe de los 26
resultados
TOTAL 160

Fuente: elaboracion propia.

3.1.1. Variables respuesta

Se lograra realizar la verificacion de los requisitos técnicos de la norma

ISO/IEC 17025:2005 de los métodos espectrofotométrico y volumétrico, para la
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determinacion de silice disuelta y reduccion en la alcalinidad de agregados
finos, segun el inciso 8.3 y 8.4 de la norma ASTM C289-07, mediante los
siguientes pardmetros seleccionados de las referencias 5, 6, 7, 12 y 13, y
definidos en la seccion del marco teorico 3.10.3.:

Tabla VII.  Criterios por evaluar y su respectivo criterio de aceptacion

Pardmetro Criterio de aceptacion Inciso Norma

OGA-GEC-016
Linealidad Coeficiente de determinaciéon no menor 2.1.7
de 0.99.

Exactitud Porcentaje de recuperacion del 90% al 211
relativa 110%
Limite de | No hay un limite de deteccién minimo. 2.1.5
deteccion
Especificidad Los componentes contaminantes no 214

deben interferir con el andlisis del

analito.
Valor predictivo | No existe un valor predictivo negativo 2.3.2
negativo minimo 0 maximo.
Valor predictivo | No existe un valor predictivo positivo 2.3.2
positivo minimo 0 maximo.
Repetibilidad Se debe de probar mediante ANOVA 2.1.2

que no existe diferencia significativa

entre tratamientos.

Fuente: Oficina Guatemalteca de Acreditacion. Norma OGA-GEC-016. P4gs. 20-29.
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Por consiguiente, se busca que las variables dependientes del
experimento, silice disuelta (Sc) y reduccion en la alcalinidad (Rc), permitan el

cumplimiento de los parametros de aptitud anteriormente mencionados.

3.2. Delimitacion del campo de estudio

o Campo: ingenieria quimica.
° Area
o Fundamento del conocimiento: analisis instrumental, analisis

estadistico y quimica de los agregados finos del concreto.

o) Aplicacion del procedimiento experimental: evaluacion de la
calidad de agregados para disefio de mezcla de concreto con
cemento Portland.

o Linea: verificacion de metodologia de ensayo analitico.

o Proceso: verificacion del cumplimiento de los requisitos técnicos de la
norma ISO/IEC 17025:2005, para los ensayos de silice disuelta (Sc) y
reduccién en la alcalinidad (Rc), en agregados finos mediante los
métodos espectrofotométrico y volumétrico respectivos, segin norma
ASTM C289-07 inciso 8.3y 8.4.

. Ubicacion: Laboratorio de Andlisis Fisicoquimicos (LAFIQ) de la Seccion
de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria (Cll) de
la Universidad de San Carlos de Guatemala, Edificio T5 nivel 1, ciudad
universitaria, zona 12.

o Clima: las condiciones climaticas de temperatura en la Ciudad de

Guatemala varian entre 15°C a 25°C.
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3.3. Obtencion de las muestras

Se recolectaran un total de 15 muestras de arena de rio provenientes de
distintas regiones de Guatemala. A continuacion se presenta una tabla donde

se indica los sitios geograficos donde se muestrearan:

Tabla VIIl.  Puntos de recoleccion para las 15 muestras a analizar (no
estandarizadas)

Rio/Cantera/Ferreteria | NUmero de muestras Puntos de muestreo

Ferreteria El Roble 1 Barberena, Santa Rosa

Ferreteria y Agroservicio 1 Purulha, Baja Verapaz

El Amigo

Supermayen 1 Coban, Alta Verapaz

TCONSA 37422 WTG13 1 Chincayote, Honduras

Construfacil 1 Calzada Roosevelt, Mixco

Volcan de Fuego 1 14°38’08.0"N
90°33'04.1"W

El Mastil 2 -Jocotenango,
Sacatepéquez
-Escuintla

Rio Blanco 1 Patzun, Chimaltenango

Rio Madre Vieja 1 Patzun, Chimaltenango

Quebrada de San Juan 2 Muestras de interés
(comezén al tacto) de
LAFIQ, proveniencia
desconocida

Rio Los Esclavos 1 Barberena, Santa Rosa

Fuente: elaboracion propia.
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3.4. Disefo de tratamientos

El disefio de tratamientos de los parametros de exactitud relativa,
linealidad y repetibilidad, con base en las repeticiones consideradas, se basan
en la norma OGA-GEC 016, Politica de Validacion y Seleccion de Métodos, de

la Oficina de Guatemalteca de Acreditacion (OGA).

Los parametros de especificidad, limite de deteccion, valor predictivo
negativo y valor predictivo positivo, permiten a criterio del LAFIQ el
procedimiento a realizar; siempre y cuando se respalde con la documentacion

apropiada para comprobar los requisitos estipulados en dicha norma.

Asi la norma ASTM C289-07 establece que se realice el ensayo de
reactividad potencial con tres muestras de agregado fino ademas de un blanco.
No obstante, tanto la OGA-GEC-016 como la guia de la Eurachem (la
adecuacion al uso de los métodos analiticos) indican el nimero minimo de
repeticiones, asi como el procedimiento a realizarse. Por lo tanto, en la

siguiente tabla se muestran los parametros y sus respectivas repeticiones:
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Tabla IX.

Repeticiones correspondientes a cada parametro a evaluar y

criterio de aceptacion

Parametro Numero de repeticiones Observaciones
Linealidad Preparar soluciones patrén de --
por lo menos 5 concentraciones
distintas. Que cubran del 50%
al 150% del intervalo de
trabajo.
Exactitud Usar al menos 6 réplicas por | Se determina con
relativa concentracion. porcentaje de
recuperacion. Al menos 5
concentraciones distintas
del analito.
Limite de -- Determinar la  menor
deteccion concentracion posible
detectable de analito.
Especificidad Imprimir  cromatogramas o | Se realizara fluorescencia
datos que demuestren la | de rayos X.
resolucion del método.
VPN -- Criterio del laboratorio.
VPP -- Criterio del laboratorio.
Repetibilidad Minimo de 6 determinaciones a | Dado que distintos

una concentracion que
corresponda a la de la muestra

problema.

analistas pueden realizar

el ensayo, se utilizara
ANOVA. Ademas,

recursos son limitados.

los

Fuente: elaboracion propia.
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3.5. Recursos humanos disponibles

o Investigadora: Bach. Raquel Noemy Saquec Gonzalez
o Asesor: Ing. Qco. César Alfonso Garcia Guerra
o Co-asesora: Licda. Ingrid Lorena Benitez Pacheco

3.6. Recursos materiales disponibles

A continuacién se presenta una lista de reactivos y equipo utilizados para

la preparacion y analisis de muestras, segun norma ASTM C289-07.

3.6.1. Reactivos

o Acido clorhidrico concentrado 37% (densidad de 1.19 kg/L) Merck MDA
grado analitico.

o Acido clorhidrico estandar 0.05 N y estandarizado hasta +/- 0.0001 N
Merck MDA.

o Solucién de &cido clorhidrico (1+1), mezclar volumenes iguales de HCI al
37% y agua.

o Acido fluorhidrico concentrado 48% (densidad de 1.16 g/cm3) Merck
grado analitico.

o Acido sulfarico 95-97% (densidad de 1.84 g/cm3® Merck MDA grado
analitico.

o Agua desmineralizada Salvavidas tipo IV, segun norma ASTM D1193:
2001.

o Etanol absoluto (densidad de 0.79 g/cm?®), Anh. RA ACS.

o Ftalato acido de potasio Merck MDA grado anlitico.
o Molibdato de Amonio ((NH4)sM07024*4H20)) grado analitico.
o Solucion de acido oxalico dihidratado, 10% vi/v.
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o Solucién estandar de hidréxido de sodio 1.000 + 0.01 N y estandarizada
a £0.001 N RGH.

o Solucion estandar de silice, conteniendo aproximadamente 10 mmol de
silice mediante la disolucion de metasilicato de sodio en agua.

o Solucién indicadora de fenolftaleina con un rango de pH de 8.2 a 9.8

Merck MDA grado analitico.

Las soluciones preparadas se almacenardn en recipientes adecuados

para cada caso, segun norma ASTM D1248.
3.6.2. Equipo
A continuacion se presenta una lista de los instrumentos de medicién y

equipo auxiliar utilizados para el procesamiento de las muestras, segin norma
ASTM C289-07.

3.6.2.1. Instrumentos de medicion
o Analizador de fluorescencia de rayos X Rigaku NEXQC
. Balanza analitica
o Balén aforado de 100 mililitros tipo A
o Balén aforado de 200 mililitros tipo A
o Bureta semiautomatica
o Cronoémetro

o Espectrofotometro Genesys UV/VIS
o Micropipeta de uL

o Pipeta seroldgica de 2 mililitros tipo A
o Pipeta volumétrica de 1 mililitros tipo A
o Pipeta volumétrica de 10 mililitros tipo A
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Pipeta volumétrica de 25 mililitros tipo A

Pipeta volumétrica de 2 mililitros tipo A

Tamiz de 150 micrometros de agujero cuadrado
Tamiz de 300 micrometros de agujero cuadrado
Tamiz No.4 (4.75 milimetros)

Termémetro

3.6.2.2. Equipo auxiliar

Agitador magnético.

Bomba de vacio.

Horno de conveccion forzada.

Reactores de 50 a 75 mililitros de capacidad, hechos de acero inoxidable
u otro material resistente a la corrosion.

Celda espectrofotométrica de cuarzo.

Crisol Gooch de porcelana.

Kitasato.

Bafio térmico.

Beacker de 500 mililitros.

Contenedor de goma para crisol en embudo.
Earlenmeyer de 125 mililitros.

Equipo de trituracién y molido.

Espatula de acero inoxidable.

Guantes de hule.

Mascarilla de seguridad.

Papel filtro de grado analitico No.2 Boeco.

Piseta de plastico con capacidad de 500 mililitros.

Vidrio de reloj de 40 centimetros de diametro.
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3.7. Técnica cuantitativa

El estudio se realizar4 con base en la compilacion de datos analiticos de
los métodos de silice disuelta y reduccién de alcalinidad de agregados finos,
para lograr la verificacion de los requisitos técnicos de la norma ISO/IEC
17025:2005 de los métodos espectrofotométrico y volumétrico. El estudio surge
del planteamiento de un problema concreto y delimitado. Previamente se reviso
la literatura de la cual se derivo la hip6tesis de trabajo. Los datos a obtener en
el curso de la verificacion de los requisitos de la norma ISO/IEC 17025:2005,
para la determinacion de silice disuelta y la reduccién en la alcalinidad en
agregados finos, mediante el método espectrofotométrico inciso 8.3 y
volumétrico inciso 8.4, segun la norma ASTM C289-07; las condiciones de
aceptabilidad para la verificacion de las determinaciones analiticas mediante los
pardmetros de calidad: especificidad, exactitud relativa, limite de deteccion,
linealidad, repetibilidad, valor predictivo negativo y positivo; y los pardmetros
estadisticos de media aritmética, desviacion estandar, coeficientes de variacion
y el estadistico F. De manera que el procedimiento de verificacion conduce a
una técnica cuantitativa, en vista de que el estudio tiene una estructura

metodoldgica analitica y se basa en la objetividad de los resultados.
3.8. Recoleccion y ordenamiento de la informacién

Los datos recolectados a traves del ensayo de reactividad potencial,
obtenidos mediante los métodos espectrofotométrico y volumétrico, se

detallaran en el registro técnico ya establecido por LAFIQ para la realizacion en
la determinacién de la reactividad potencial: USAC-CII-QUINDLAFIQ RG-36.
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3.8.1. Procedimiento para la recoleccién interna de las

muestras a analizar

El procedimiento de muestreo interno que utiliza la norma ASTM C289-07
se describe en la norma ASTM C702-03: Préactica para la reduccion de
muestras de agregados a tamafos de ensayo. Se presenta la metodologia para
el muestreo interno que se describe en el inciso 10.1.1 de la norma
COGUANOR NTG-41010 h11/ASTM C702-03, que se detalla en anexos inciso
2. En dado caso la superficie es dispareja, se utiliza la metodologia del inciso
10.1. 2.

3.8.2. Procedimiento para la seleccidon y preparacion de las

muestras a ensayar

El procedimiento para la seleccion y preparacion de las muestras a
ensayar se describe en el inciso 6 de la norma ASTM C289-07. Previo a
seleccionar la muestra, la norma ASTM C289-07 indica que el tamafio de
muestra debe ser conforme la tabla | de la norma ASTM D75. Se presenta la
metodologia para la seleccion y preparaciéon de las muestras a ensayar de

acuerdo con la norma en el inciso 2 de la seccién de anexos.
3.8.3. Procedimiento de reaccién de la muestra a ensayar
El procedimiento de reaccion de la muestra a ensayar se encuentra en el

inciso 7 de la norma ASTM C289-07. Dicha metodologia se encuentra en la

norma ASTM C289-07, adjunta en el inciso 3 de los anexos.
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3.8.4. Procedimiento para el analisis del filtrado

El procedimiento para el andlisis del filtrado se encuentra en el inciso 8 de
la norma ASTM C289-07. La obtencion de la concentracion de la silice disuelta
por medio del método espectrofotométrico se encuentra en el inciso 8.3 de
dicha norma. Por otra parte, para determinar la reduccion de alcalinidad se

procedera conforme al inciso 8.4 de la norma ASTM C289-07.

3.9. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion

Los datos obtenidos por los analistas se manejaran a través de registros
fisicos, USAC-CII-QUINDLAFIQ-RG-331. El ordenamiento, asi como el
procesamiento de la informacion, se realizaran mediante el programa Microsoft

Excel.

3.10. Andlisis estadistico

Los resultados que se obtendran de la silice disuelta y reduccion en la
alcalinidad de agregados finos en el Laboratorio de Analisis Fisicoquimicos
(LAFIQ) del Centro de Investigaciones (Cll) de la Facultad de Ingenieria de la
Universidad de San Carlos de Guatemala, se procederan a evaluar por medio
del andlisis de varianza de un factor (ANOVA de un factor).

El andlisis de varianza mide las variaciones intergrupo, intragrupo y total.
Las variaciones intragrupo cuantifican la dispersion de los valores de cada
muestra respecto a la media de su grupo; por otra parte, la variacion intergrupo
calcula la dispersion de la media de las muestras respecto a la media total. El
ANOVA mediante el estadistico F determina si existe diferencia o no en las
medias poblacionales, ademas se puede corroborar con el valor p. A

continuacion se presenta brevemente cOmo se obtendra el estadistico F:
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Tabla X. Diseno aleatorizado del analisis de varianza de un factor
Fuente de Suma de Grados de Varianza F
variacion cuadrados libertad
Intergrupo SSA k-1 G2 SSA St
Intragrupo o | SSE k(n-1) ¢ _ SSE
error k(n—1)
Total SST kn-1
T? T?
SSA = ZY = Zimli T2
n ( ) n nkK
_ K
SST = z z( —Pz=) ZYU.Z _
i=1 i=14
j=1
K —
SSEzz Z(Yij—yi)z = SST — SSA
i=14
j=1

Fuente: Area de estadistica de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de
Guatemala. Formulario Estadistica 2. p. 3.

3.11. Plan de analisis de los resultados

A continuacion se presentan los métodos y modelos utilizados para el

ensayo de reactividad potencial, asi como la metodologia a emplear.
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3.11.1. Métodos y modelos de los datos segun tipo de

variables

Los métodos y modelos de los datos de silice disuelta y reduccion en la
alcalinidad de agregados finos se ajustaran a la figura X1.1 de la norma ASTM
C289-07, para determinar si los agregados finos son inocuos o deletéreos.
Ademas, al obtener estos datos se analizardn para la verificacion de los
métodos espectrofotométrico y volumétrico, por medio de los pardmetros
estadisticos: especificidad, exactitud relativa, limite de deteccion, linealidad,

repetibilidad, valor predictivo negativo y valor predictivo positivo.

3.11.1.1. Especificidad

La especificidad o selectividad de un método mide la capacidad del
método para distinguir el analito de interés para cuyo propésito se le han
afadido interferencias especificas (impurezas, precursores sintéticos,
metabolitos o productos de degradacién) en porciones de prueba. Sin embargo,
si no se conoce de la presencia de las interferencias en el analito de interés, la
especificidad puede ser establecida a través de la comparacion con otros

métodos con relacion a la medicién del analito de interés.1?

La prueba de especificidad para el trabajo de investigaciéon se evaluara
mediante la técnica de fluorescencia de rayos X. Si bien esta técnica no puede
indicar los parametros Sc y Rc, si puede mostrar la proporcion de los elementos
gue se encuentran en una muestra de agregado, de tal manera que se lograria
visualizar si existe un elemento que cause una interferencia significativa. Por

otro lado, en el anexo se encontrard adjunto como se determina la silice

11 RODRIGUEZ, Silvia; et al. Validacion de un método analitico para la determinacion de boro
en muestras foliares de Citrus reticulata. https://dilnet.uniroja.es/descarga/articulo/4550292.pdf.
ISSN: 1909-4841. Consulta: 1 de octubre de 2016.
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disuelta para el método espectrofotométrico, asi como la reduccién en la

alcalinidad del método volumétrico.

3.11.1.2. Exactitud relativa

La exactitud de una prueba mide la capacidad de arrojar un resultado
proximo al valor verdadero o de referencia. Para estimar la exactitud relativa de
los métodos espectrofotométrico y volumétrico, se expresara como un
porcentaje de recuperacion. El porcentaje de recuperacion se obtendra por
medio del analisis de cantidades conocidas de analito afiadido sobre muestras,

que seran repetidas 6 veces.

%R = Concentracion obtenida +100 [EC. N0.9]

Concentraciéon real

3.11.1.3. Limite de deteccidén

“El limite de deteccion es el menor contenido que puede medirse con una
certeza estadistica razonable”?. El limite de deteccion se puede establecer a
través del andlisis de muestras con concentraciones conocidas de analito. En el
presente trabajo de investigacion se determinard el limite de deteccion
mediante el analisis de blancos y la curva de calibracion del método
espectrofotométrico y volumétrico. De tal manera que se determinaran los

limites de deteccion mediante la siguiente relacion:

12 RODRIGUEZ, Silvia; et al. Validacion de un método analitico para la determinaciéon de boro
en muestras foliares de Citrus reticulata. https://dilnet.uniroja.es/descarga/articulo/4550292.pdf.
ISSN: 1909-4841. Consulta: 1 de octubre de 2016.
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LD = }]_B - 353 [EC NOlO]

Donde:
o yg. media de la concentracion del analito que proporciona una sefial igual
a la sefal del blanco.

o sg: desviacion estandar del blanco.

El parametro yg es igual al intercepto de la curva de calibracién del

método correspondiente.

3.11.1.4. Linealidad

“La linealidad de un método es la capacidad de este de dar resultados que
son directamente proporcionales a la concentracion del analito en la muestra
dentro de un rango establecido™3. La linealidad del método espectrofotométrico
se evaluara mediante la curva de calibracién de la absorbancia en funcién de la
concentracion conocida de silice. De igual manera para el método volumeétrico,
se realizara una curva de calibracion en relaciéon con el volumen de HCI
consumido en funcién de la concentracién conocida de hidroxido de sodio. En
esta metodologia se utilizara como analito silice estdndar de 1000mg/L en
NaOH 0.05N. La bondad de ajuste de los datos debera ser conforme a la

siguiente relacion:

y=mx+ b [Ec. No.11]

13 BUSTAMANTE, John; CARRASCAL, Luis. Estandarizacion de la técnica espectrofotométrica
(UV-VIS) para la cuantificacion de antraquinonas presentes en productos a base de Aloe vera.
p. 68.
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Para determinar que el método es lineal se debera obtener el coeficiente
de determinacion a través de una correlacion lineal, mediante el método de

minimos cuadrados y corroborarse con Microsoft Excel.

3.11.1.5. Repetibilidad

Se examina la variabilidad de un método mediante una serie de andlisis
sobre la muestra en las mismas condiciones operativas en el mismo laboratorio
y en tiempo corto. Respecto a las condiciones operativas, la repetibilidad se

refiere al mismo analista, mismos instrumentos, mismos reactivos, etc.

La repetibilidad de los métodos espectrofotométrico y volumétrico se
evaluaran haciendo una intercomparacion con dos analistas. La
intercomparacion sera con base en los datos de concentracion de silice disuelta
en el filtrado original y el gasto de &cido clorhidrico en el método volumétrico.
Con estos datos se realizara un ANOVA y de acuerdo con el estadistico F y el

valor p se dar& una conclusion acerca de la repetibilidad del ensayo en LAFIQ.

3.11.1.6. Valor predictivo negativo

La probabilidad de obtener un valor predictivo negativo se evaluara en el
presente estudio mediante el analisis de 15 muestras de agregado fino de
diversa procedencia mas sus blancos. Dada la necesidad de obtener inocuos
como deletéreos categoricos, se analizan muestras con la arena estandar 20-60

(Ottowa), arena estandar 30-60 y la arena VIGUA.

Los valores obtenidos de silice disuelta (mediante el método
espectrofotométrico) y la reduccion en la alcalinidad (por medio del método

volumétrico) de agregados finos, se categorizardn de acuerdo con la curva
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brindada en la norma ASTM C289-07, figura X1.1 llustracion de la division entre
agregados inocuos y perjudiciales con base al ensayo de reduccion de
alcalinidad. Por lo tanto, se determinara el valor predictivo negativo para ambos

métodos mediante la siguiente relacion:

VPN = VN [Ec. No0.12]
VN + FN
Donde:
o VPN: valor predictivo negativo
o VN: verdadero negativo (deletéreo categorico)
o FN: falso negativo

3.11.1.7. Valor predictivo positivo

Se usara la misma metodologia que para el valor predictivo negativo, asi
como las muestras. Por consiguiente, se calculara la probabilidad de obtener un

valor predictivo negativo para el método espectrofotométrico y volumétrico por

medio de:
VP
— [Ec. No.13]
VPP VP + FP
Donde:
o VPP: valor predictivo positivo
o VP: verdadero positivo (inocuo categorico)
o FP: falso positivo
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3.11.2. Programas por utilizar para analisis de datos

VISIONIite para espectrofotometros UV/VIS y visible marca Thermo
Scientific.

Microsoft Excel Version 2013.

QuantEZ para analizador de fluorescencia de rayos X marca Rigaku
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4. RESULTADOS

A continuacion se presentan los pardmetros evaluados para los métodos

espectrofotométrico y volumétrico con sus respectivos valores.

Tabla XI. Descripcion de la curva de calibracion del método

espectrofotométrico

rribd L
Coeficiente de
Parametros de la curva Incertidumbre ) )
determinacion (R?)
y= Absorbancia Sy= £0.004733
: : 0.99986
x= Concentracién Si (mmol/L) | Sx= +0.009070
m= Pendiente (L/mmol) Sm= %0.01497 Ecuacion de la curva
b= Intercepto Sp=1£0.004964 y=1.5638x+0.02938

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIl.  Descripcion de la curva de calibracion del método

volumétrico

0.03
0.02 e
~ @
= 0.02 L
g ®
° 3
8 0.01 ' e
e
[ 2
0.01
0.00
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2
Concentracidon NaOH (N)
Parametros de la curva Incertidumbre Coeficiente de
determinacion (R?)
y= Gasto HCI (L) Sy= +1.037x10°
_ 0.998
x= Concentracion NaOH (N) S,= +0.1817
m= Pendiente (L%/mol) Sm=+1.264 x10°3 Ecuacion de la curva
b= Intercepto (L) Sp=+1.073 x10° | y=1.948 x102x+2.565 x10*
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XlIll.  Limite de deteccion para el método espectrofotométrico y
volumeétrico
Método Limite de deteccion (LOD)
Espectrofotométrico 0.0005 mM/L de Silice
Volumétrico 0.06mL HCI 0.05N

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 6. Diagrama para la clasificacion de arenas inocuas y deletéreas
de acuerdo con la figura X.1.1 de la norma ASTM C289-07*
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Fuente: elaboracion propia.

*Incluye demarcacion de la zona de transicion para valores falsos

verdaderos.
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o VPN=86.67%
o VPP=75.00%

Figura 7. Espectro de fluorescencia de rayos X rango bajo de la arena
estandar 30-60
- . .
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Referencia: Equipo Rigaku NEXQC, LAFIQ, edificio T-5.
Figura 8. Espectro de fluorescencia de rayos X rango medio de la arena
estandar 30-60
e g & g
=R 5
00 = |f
fan R L, N N, N y—/_/_J
[T am m = F1 W = o

Referencia: Equipo Rigaku NEXQC, LAFIQ, edificio T-5.
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Figura 9. Espectro de fluorescencia de rayos X rango bajo de la arena
estandar 20-60
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Referencia: Equipo Rigaku NEXQC, LAFIQ, edificio T-5.

Figura 10. Espectro de fluorescencia de rayos X rango medio de la arena
estandar 20-60
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Referencia: Equipo Rigaku NEXQC, LAFIQ, edificio T-5.
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Tabla XIV.

Porcentaje de recuperacion para la exactitud relativa de los

métodos espectrofotomeétrico y volumétrico

Nombre/Adicion %R Sc %R Rc
Arena Estandar 30-60
Arena Estandar 30-60+3 101.23 33.20
Arena Estandar 30-60+5 110.64 3.98
Arena Estandar 30-60+8 98.54 7.71
Arena Estandar 30-60+12 106.25 44.14
Arena Estandar 30-60+15 98.05 57.56

Promedio 102.95 29.32

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XV. Repetibilidad del ensayo ASTM C89-07 por intercomparacion
utilizando arena estandar 30-60

Concentracion silice disuelta Gasto de volumen HCI

ANALISTA A B C A B C

Desv. Est. 0.00 0.035 0.021 0.240 0.507 0.444

F 0.62 2.31

Valor p 0.57 0.18

F critico 5.14 5.14

Conclusion | No existe diferencia significativa | No existe diferencia significativa

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XVI.

Repetibilidad del ensayo ASTM C289-07 por intercomparacion

utilizando arena VIGUA

ANALISTA

Concentracion silice disuelta

Gasto de volumen HCI

A B C A B C
STDEV 0.00 0.035 0.006 0.070 0.804 0.938
F 0.55 0.52
Valor p 0.60 0.62
F critico 5.14 5.14
Conclusion | No existe diferencia significativa

No existe diferencia significativa

Fuente: elaboracion propia.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

Se realizé con éxito la evaluacion del desempefio para el estudio de
verificacion de los requisitos técnicos de la norma ISO/IEC 17025:2005 para los
métodos espectrofotométrico y volumétrico de la norma ASTM C289-07:
Método de Ensayo Estandar para Reactividad Potencial Alcali-Silice de

Agregados (Método Quimico).

Los parametros evaluados con efectividad fueron: linealidad, especificidad,
valor predictivo negativo y valor predictivo positivo, exactitud relativa, limite de
deteccion y repetibilidad. Estos se evaluaron en el Laboratorio de Analisis
Fisicoquimicos (LAFIQ/QI) de la Seccion de Quimica Industrial del Centro de
Investigaciones de Ingenieria (Cll). Para su evaluacion se utiliz6 como guia los
criterios citados en la norma OGA-GEC-016: Politica de Seleccién y Validacion
de Métodos de Ensayo, asi como la guia de laboratorio de Eurachem: La

adecuacion al uso de los métodos analiticos.

La concentracion de silice disuelta obtenida al formar el complejo de silicio
molibdeno amarillo fue directamente proporcional a la absorbancia de la
muestra, dato evidenciado mediante el coeficiente de determinacién (R?) que
fue de 0.99986. La linea se logré describir mediante la determinacién de la
pendiente y el intercepto que fueron de 15638 L/mmol y 0.02938
(adimensional); ademas se determind sus errores de #0.01497 L/mmol y
+0.0047333, respectivamente. De manera que, en la tabla Xl, se describen los
parametros y la tendencia de la curva de calibracion del método
espectrofotométrico. Dicha grafica se tomé del software VisionLite del

espectrofotometro Genesys 10S UV-Vis que se encuentra en el laboratorio. La
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preparacion de la curva de calibracion del método espectrofotométrico se
realiz6 con muestras de silice estandar (1000mg/L) en NaOH (0.5mol/L) y se

siguieron los pasos de la norma ASTM C289-07 inciso 8.3.2.

Para el método volumétrico, mediante la descripcion del segmento de la
curva de calibracidbn que se encuentra en la tabla Xll, los datos obtenidos
muestran un comportamiento lineal, es decir que la concentracion de NaOH es
proporcional al gasto de HCI 0.05N, dando asi un coeficiente de determinacién
de 0.998. De la misma manera, el segmento de la curva de calibracion del
método volumétrico se logré describir mediante la determinacién de la
pendiente y el intercepto que fueron de 1.948x102 L?¥mmol y 2.565x10* L;
ademas se determin6 sus errores de *1.264x10° L?/mmol y +1.073x103 L,
respectivamente. Ambas curvas de calibracibn son aceptables dado su
coeficiente de determinacion, pues el criterio de aceptacion para la linealidad de
una curva por la OGA (inciso 2.1.7) no debe de ser menor de 0.99. Cabe
mencionar que la preparacion de las soluciones para la curva de calibracion del
método volumétrico se hizo mediante disoluciones de hidroxido de sodio
(NaOH) 1N, se estandarizO cada solucién para conocer su concentracion

verdadera y se titulé con acido clorhidrico 0.05N.

Tanto el método espectrofotométrico como el método volumétrico
dependen de instrumentos que tienen una capacidad limitada para poder
detectar cantidades del analito. El limite de deteccion (LOD) de los instrumentos
se determind con base en las curvas de calibracion y mediciones del blanco. Se
calculé que para el método espectrofotométrico el LOD del espectrofotbmetro
Genesys 10S UV-Vis es de 0.0005 mmol/L de silice disuelta.

Para el método volumétrico se utilizd una bureta automatica marca Boeco,

las titulaciones con la bureta automatica dependen de: la capacidad operatoria
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del analista al momento de mover los diales de la bureta automatica y la
capacidad para preparar la concentracion deseada de acido clorhidrico; no
obstante, el limite de deteccion para el método volumétrico es de 0.06mL de
acido clorhidrico 0.05N.

En la figura 6 se observa la categorizacion de arenas deletéreas e inocuas
de distinta procedencia segun la figura X1.1 de la norma ASTM C289-07. Los
andlisis de estas arenas se realizaron siguiendo los pasos de la norma ASTM
C289-07, con los cuales se obtuvieron los parametros de silice disuelta (Sc) y
reduccion en la alcalinidad (Rc). En el lado derecho de la linea azul sdélida, se
ubican las arenas con caracter deletéreo, mientras en el lado izquierdo de la
misma linea, se ubican las arenas con caracter inocuo. En la misma gréfica se
demarcan dos lineas punteadas de color rojo, las cuales representan una zona
de transicion propuesta de £10 milimoles por litro en cuanto a la cantidad Sc. La
zona de transicion delimita un area donde se pueden dar posibles falsos
positivos y falsos negativos, respectivamente. De las 15 muestras analizadas 3
de ellas presentaron ubicacion en la zona de transicion, categorizandose como
falsos negativos las arenas procedentes del rio Madre Vieja y Quebrada de San
Juan M1, y un falso positivo para la arena procedente de Quebrada de San
Juan M2. Por consiguiente, los parametros Sc y Rc se evaltan en conjunto, de
tal manera que la probabilidad de obtener un valor predictivo negativo
(agregado categdéricamente deletéreo) es del 86.67%, y la probabilidad de

obtener un valor predictivo positivo para un agregado es del 75.00%.

En vista que se obtuvieron agregados con aumentos negativos de Rc,
arena VIGUA y arena estandar 20-60, se procedié a realizar el ensayo de
reactividad potencial usando como solucién agua desmineralizada, previamente
neutralizada (pH 7.0) con NaOH. Este ensayo dio como resultado una hidrdlisis

alcalina debido a que se midi6 el pH y hubo un aumento de este en ambas
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arenas, esto se comparo con un blanco de agua desmineralizada neutra. De tal
manera que la arena VIGUA y la arena estandar 20-60 presentan alcalinidad
residual de origen. Por lo tanto, para arenas con valores negativos de Rc, es
recomendable analizarlas mediante otro tipo de ensayo o analisis, ya que no se
puede dar una conclusion acerca de su calidad con base en la grafica del
ensayo ASTM C289-07.

Para establecer la especificidad del método espectrofotométrico se triturd
una pequefa muestra de arena estandar 30-60 y 20-60. Estas se analizaron en
el equipo de fluorescencia de rayos X Rigaku NEXQC con el cual se obtuvieron
los espectros respectivos. El parametro especificidad indica qué tan selectivo es
el método para medir el analito sin que haya interferencia de otras especies; de
manera que se analizd el espectro bajo y medio de las arenas. Como se
observa en la figura 7, en el espectro bajo de la arena estandar 30-60 solo se
encuentra silicio, cabe mencionar que esta técnica no es capaz de diferenciar
entre los distintos tipos de silicio como: 6xido de silicio (SiO2), silicatos (SiO4*
cristaloideo) y silex negro (composicion: SiO2 amorfo y aluminosilicatos). En la
figura 8 se obtuvo el espectro de fluorescencia de rayos X del rango medio de la
arena estandar 30-60, en esta se puede observar zirconio (Zr) y trazas de
niquel (Ni) y cobre (Cu). El tamafio de los picos en los espectros se interpreta
como la proporcién en la que estan los elementos. Si se comparan ambas
gréficas, las concentraciones de niquel y cobre no son significativas en

comparacion al del zirconio.

En la figura 9 se obtuvo el espectro bajo de fluorescencia de rayos X de la
arena estandar 20-60. En esta se observa al silicio (Si) en mayor proporcion y
trazas de zinc (Zn), magnesio (Mg), molibdeno (Mo) y plomo (Pb). En la figura
10 se obtuvo el espectro de fluorescencia de rayos X para el rango medio de la

misma arena, donde se observa hierro (Fe), cobre (Cu), zinc (Zn) y trazas de
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calcio (Ca) y plomo (Pb). Al igual que en la arena estandar 30-60, en la arena
estandar 20-60 el silicio estd en una proporcion mucho mayor que el resto de
los elementos encontrados. Con base en las observaciones de los espectros de
fluorescencia de rayos X se puede deducir que los elementos distintos del silicio
causarian poca 0 una insignificante interferencia al momento de medir la
absorbancia del silicio molibdeno amarillo; por lo tanto, el método
espectrofotométrico es especifico en cuanto a la deteccién y cuantificacion del

silicio.

En la tabla XIV se encuentran los porcentajes de recuperacion de los
parametros de silice disuelta (Sc) y reduccién en la alcalinidad (Rc). Para
determinar el porcentaje de recuperacion se prepararon muestras de arena
estandar 30-60 (inocua) con adiciones de alicuotas de 3, 5, 8, 12 y 15 mL de
silice estandar y posteriormente se descarto el efecto de estas adiciones. Se
observo en esta tabla que los porcentajes de recuperacion para la silice disuelta
van de 98.05% a 110.64%, y para la reduccion de la alcalinidad oscila entre
valores del 3.98% al 57.56%. El porcentaje de recuperacion promedio para el
Sc es de 102.95% y para el Rc es de 29.32%, por ello se cumple con el rango
establecido por la OGA (90-110% de recuperacion, inciso 2.1.1) para la
exactitud relativa del método espectrofotométrico.

Asi mismo, no fue posible obtener un porcentaje de recuperacion
aceptable para el método volumétrico, puesto que la presencia de los cationes
de naturaleza anfétera, como zinc, aluminio, cromo (Ill) y plomo (ll), e iones
S03? y silicatos SiO4*, puede dar lugar a una hidrélisis alcalina liberando iones
OH- en la solucién. Respecto a la especificidad del método volumétrico, no fue
posible su evaluacion debido a restricciones en la disponibilidad de un estandar

de referencia.
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En la tabla XV se estimé la repetibilidad del ensayo ASTM C289-07 por
intercomparacion con dos analistas de LAFIQ utilizando arena estandar 30-60 y
en la tabla XVI por intercomparacion utilizando arena estandar VIGUA. Para
evaluar la repetibilidad del procedimiento se realizaron andlisis de varianza
(ANOVA) de un factor con Microsoft Excel a un nivel de confianza del 95%
(a=0.05). Como criterio se utilizo la prueba estadistica F de Fisher y el valor p
(probabilidad).

Para ambas tablas, tabla XV y tabla XVI, se observo que el valor F para la
concentracion de silice disuelta y para el gasto de volumen de HCI (0.62 y 2.31;
y 0.55 y 0.52) es menor al valor critico de F de 5.14 (referencia: tablas de
distribucién F de Fisher) segun el nivel de confianza escogido. De igual manera,
se obtuvieron probabilidades de 0.57 y 0.18 para la arena estandar 30-60 y para
la arena estandar VIGUA de 0.60 y 0.62 para la concentracion de silice disuelta
y el gasto de volumen HCI, respectivamente. Puesto que los valores F
obtenidos fueron menores al F critico y las probabilidades son mayores a
a/2=0.025, se concluye entonces que el ensayo ASTM C289-07: Método de
Ensayo Estandar para Reactividad Potencial Alcali-Silice de Agregados
(Método Quimico), es repetible en LAFIQ, no existiendo diferencia significativa
entre los analistas y/o condiciones en la realizacion del ensayo, utilizando el

mismo equipo.
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CONCLUSIONES

Con base en los resultados obtenidos para los parametros evaluados:
linealidad, limite de deteccion, valor predictivo negativo, valor predictivo
positivo, especificidad, exactitud relativa y repetibilidad, el método
cumple con los criterios de aceptacion del inciso 3.1.1 del disefio
metodoldgico dados por la OGA, y se establece el ensayo de reactividad
potencial ASTM C289-07 como verificado en LAFIQ.

En relacion con el método ASTM C289-07, la linealidad del método
espectrofotométrico fue evaluada y se obtuvo un coeficiente de
determinacion (R?) de 0.99986, ademas se establecio la incertidumbre de
la linea en términos de la pendiente y del intercepto cuyos valores fueron
+0.01497 L/mmol y £0.004964, respectivamente.

En relacion con el método ASTM C289-07, la linealidad del método
volumétrico fue evaluada y se obtuvo un coeficiente de determinacion
(R?) de 0.998, ademas se establecié la incertidumbre de la linea en
términos de la pendiente y del intercepto cuyos valores fueron
+1.264x10°3 L?/mol y £1.073x10°3 L, respectivamente.

El limite de deteccién (LOD) para el método espectrofotométrico fue de

0.0005 mmol/L de silice disuelta; y para el método volumétrico fue de
0.06mL de acido clorhidrico 0.05N.
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El valor predictivo negativo fue de 86.67% Yy la probabilidad de obtener
un valor predictivo positivo fue del 75.00% para los métodos

espectrofotométrico y volumétrico, respectivamente.

Con relacion a la especificidad, se demostré con base en los espectros
de fluorescencia de rayos X de las arenas estandar 30-60 y 20-60 que el
método espectrofotométrico es especifico en la cuantificacion y deteccion
de la silice.

Con relacion a la especificidad del método volumétrico, no se pudo
realizar la evaluacién de esta por restricciones en la disposicién de un

estandar de referencia.

Para la exactitud relativa, los porcentajes de recuperacion de los
métodos espectrofotométrico y volumétrico fueron de 102.95% y 29.32%,
respectivamente, cumpliendo Unicamente el método espectrofotométrico

con el rango de aceptacion de la OGA de 90% al 110%.
El ensayo de reactividad potencial ASTM C289-07 es repetible en LAFIQ

mediante intercomparacion de los ensayos con diferentes analistas

utilizando arenas estandar 30-60 y VIGUA.
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RECOMENDACIONES

El LAFIQ debe establecer un programa de capacitacién para analistas
en la realizacion del ensayo ASTM C289-07: Método de Ensayo
Estandar para Reactividad Potencial Alcali-Silice de Agregados (Método
Quimico), para que los pardmetros que se obtengan sean lo menos

dispersos y con un error minimo.

Instruir al personal en la forma adecuada de la técnica de pipeteo de
alicuotas, es decir, aspirar en posicion vertical, con la finalidad de
disminuir la discrepancia en los pardmetros de silice disuelta y

reduccion en la alcalinidad entre analistas.

La grafica para la clasificacion de los agregados en inocuos Yy
deletéreos (figura 6) tiene una zona de transicién de £10 milimoles por
litro en cuanto a la cantidad Sc. Para su uso por LAFIQ en analisis
posteriores, seria prudente que esta zona de transicidn estuviera entre
+20 a £25 milimoles por litro en cuanto a la cantidad Sc. Sin embargo,
guedaria a criterio del laboratorio, pues los resultados que se ubican en
esta zona deben ser analizados por otros métodos como el método de
la barra de mortero (ASTM C1260), el ensayo de prisma de concreto
(ASTM C 1293) o examen petrografico.

Establecer un protocolo de lavado de cristaleria y reactivos utilizando un

jabon sin presencia de sulfatos para la realizacion del ensayo de la
norma ASTM C289-07.
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Establecer un programa de adquisicion de reactivos, asi como la
verificacion de contenido en ellos para corregir las variaciones del titulo

de concentraciones.

Verificar la linealidad de la curva de calibracién del espectrofotdmetro

cada afo para la evaluacion de su trazabilidad.

Verificar que los agregados finos utilizados como estandares por los
laboratorios de concreto y morteros, y LAFIQ en el Centro de
Investigaciones (CIl), no posean alcalinidad, tanto la arena estandar
como cualquier otra arena que se utilice de referencia, esto con el fin de

evitar usar materiales que tengan alcalinidad residual de origen.
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APENDICES

Apéndice 1. Metodologia de célculo

Absorbancia corregida

Se trabajo con base en la norma ASTM C289-07, y para determinar la

silice disuelta y el efecto del blanco se utilizo la siguiente ecuacion:

A=A, -4 [Ec. No.14]
Donde:
o A: absorbancia corregida, adimensional.
o A,,:. absorbancia de la muestra problema medida por el

espectrofotometro, adimensional.

o A,: absorbancia del blanco, adimensional.

Concentracion corregida

Se corrigid6 el valor de la absorbancia, los valores de entrada X
(concentracion) son conocidos en el espectrofotdmetro, no es posible conocer
su error por el instrumento. Sin embargo, se puede corregir la concentracion
dada la absorbancia corregida de la muestra por medio de la ecuacién de la

curva de calibracion. La concentracion corregida se obtiene como:

83



Continuacién apéndice 1.

¢ = A= 002938 [Ec. No.15]
' 1.5638
Donde:
o Ci: concentracion de silice corregida, mmol/L
o A: absorbancia corregida, adimensional
Silice disuelta
100 50
Sc =20 (_> C s — [Ec. No.16]
¢ v )" 20
Donde:
. Sc: concentracion de silice en mmol/L en el filtrado original.
o V: mililitros de solucion diluida utillizada para el método

espectrofotométrico (inciso 7.5 norma ASTM C289-07).
o C: concentracion de silice en la solucion medida en el espectrofotémetro,

mmol/L.

Ejemplo: se trabajé con una alicuota de 5mL para la preparacion de la
solucion 6.2.2. de la norma ASTM C289-07. Se obtuvieron los siguientes datos

del espectrofotbmetro:

Muestra Absorbancia (Am) Concentracion (mmol/L)
B 0.042 0.01
M1 0.418 0.25
M2 0.425 0.25
M3 0.397 0.24
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Continuaciéon apéndice 1.

Se debe determinar la absorbancia corregida de cada muestra, utilizando

la siguiente ecuacion:

A=A, —A, =0.418 — 0.042 = 0.376

Seguidamente, se calcula la concentracion corregida:

_A—0.02938 0.376 —0.02938
15638 1.5638

Los valores reales para cada muestra son:

Muestra Absorbancia Concentracién (mmol/L)
M1 0.376 0.22
M2 0.383 0.23
M3 0.355 0.21

Se obtiene el parametro Sc (concentracion de silice) para la muestra
utilizando la ecuacion No.16:

S 20(100)6 50 20(10()) 0.22 mM /L » 2
= _ * — = * (). ) —
¢ v 20 5mL mM/L 55

50
Sc =88 *50 221.65mM/L

Nota: se utilizd el mismo procedimiento descrito en el ejemplo para

determinar el parametro Sc en cada una de las muestras.
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Continuacién apéndice 1.

Reduccién en la alcalinidad

R. = 1000(2‘(/)—11\[)(V3 - V) [Ec. No. 17]
Donde:
. R.: reduccion en la alcalinidad mmol/L.
o N: normalidad del HCI utilizado en la titulacion.
o ;. mililitros de solucién diluida utilizada en 7.5.
o V,: mililitros de HCI utilizado para lograr el viraje de la fenolftaleina en la
muestra de ensayo.
o V3: mililitros de HCI utilizado para lograr el viraje de la fenolftaleina en la

solucion blanco.

Ejemplo: se tomo una alicuota de 20mL de una muestra y se titulé con HCI
0.05N, dando asi un gasto de HCI de 19.42mL, para el blanco se obtuvo un
gasto de volumen de HCI de 20.19mL para neutralizarlo. Se determiné la

reduccion en la alcalinidad de la muestra, utilizando la ecuacion No.17:

R, = 1000 (ZON) (Vs —V,) = 1000 (20 - O'O5N) (20.19 — 19.42)mL
¢~ y, )R T 10mL ' em
R.=77mM/L

Nota: se realizé el mismo procedimiento para todas las muestras, incluidas

las repeticiones.
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Continuacién apéndice 1.

Media aritmética

La media aritmética también es conocida como el promedio. Esta se

determina mediante la siguiente relacion.

a=a1+a2+a3+---+ai [Ec. No.18]
n
Donde:
o a: promedio de la serie de datos
o a,: dato niumero 1 de la serie de datos
o a;. datos i-ésimo de la serie de datos
o n: numero de datos que conforman la serie

Ejemplo: se evaludé el promedio de los datos de silice disuelta para las

muestras procedentes del volcan de fuego.

Muestra Sc (mmol/L)
M1 221.65
M2 226.13
M3 208.22
mmol

a +a, +az+ -+ a (221.65 + 226.13 + 208.22)
n - 3

L

a =

Sc = 218.67 mmol/L
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Continuacién apéndice 1.

Desviaciéon estandar

La desviacion estandar es una medida de dispersion de los datos respecto

[{pel)

de la media de la poblacion. La desviacion estandar “s” se obtiene por medio
de:

_ [2lai - @) [Ec. No.19]
n—1
Donde:
o a;: dato i-ésimo de una serie de datos
o a: promedio de la serie de datos
o n: grados de libertad, nimero de datos que conforman una serie

Ejemplo: se determind la desviacion estandar de los datos de silice
disuelta para las muestras procedentes del volcan de fuego, conociendo que el
promedio de estos datos es de 218.67 mmol/L.

Muestra Sc (mmol/L)
M1 221.65
M2 226.13
M3 208.22

Como primer paso se puede encontrar la resta del dato i-ésimo con el

promedio de esta serie de datos, y su valor elevado al cuadrado.
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Continuaciéon apéndice 1.

Muestra a; —a (mmol/L) (a; — @)? (mmol/L)?
M1 221.65-218.67=2.98 8.88
M2 226.13 — 218.67=7.46 55.65
M3 208.22 — 218.67=-10.45 109.20

Se realiz6 la sumatoria de la segunda columna:
Z(ai —a)? = 8.88 + 55.65 + 109.20 = 173.73
Y, como ultimo paso, se calculo la desviacion estandar:

S(a; — @) j173.73 @Yy
s = =
s 31

s~ 932mM/L

Curva de calibracién

De las curvas de calibracion del método espectrofotométrico y volumétrico
se obtuvieron pares de datos “x” y “y”, estos datos se graficaron con Microsoft
Excel para obtener graficas que se ajustan al modelo lineal por medio del
método de minimos cuadrados (véase Anexos seccion 1). De esto se pudo
obtener la pendiente de la grafica “m”, el intercepto “b”, y los errores al calcular:
la pendiente “sm”, los datos de absorbancia/gasto de HCI “sy”, y el intercepto

Sh .
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Continuacién apéndice 1.
Incertidumbre de medidas indirectas

Las medidas directas son las que se obtienen directamente del
instrumento, como por ejemplo la masa que se pesa en la balanza, la
temperatura, etc. Por otra parte, es importante expresar la incertidumbre de las
medidas indirectas, las cuales se obtienen a partir de combinacién de factores u
operaciones aritméticas, que se obtiene a partir de la ley de propagaciéon de
errores. Por medio de la ley de propagacion de errores se obtiene la influencia
de los errores aleatorios, de medida, etc. Para aplicar dicha ley se hace uso de
las derivadas parciales para cada variable que compone la funcion, teniendo asi
una funcion “T” definida como: T = f(g, h,p). Al aplicar las derivadas parciales,
esta quedaria como:

AT = Ia—T |Ag + Ia—T |Ah + Ia—T |Ap [Ec. No.20]
ag dh dp

Donde:

. AT: incertidumbre de la medida

o Ag,Ah, Ap: incerteza del instrumento de medicion

aT . , L, .
o @: derivada parcial de la funcion respecto de la variable g

A continuacion se presentan las ecuaciones utilizadas para determinar la
incertidumbre de los parametros: silice disuelta, reduccién en la alcalinidad,

concentracion y normalidad.
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Continuaciéon apéndice 1.

No. De Parametro Funcién de incertidumbre
Ecuacion
- . 5000 5000 x C
Silice disuelta ASc = |—|AC | ——— 1AV
21 V2
(Sc)
V, =V Vs, =V
ARc = [M AN + % AV,
1
Reduccion en la !
22 o N
alcalinidad (Rc) V AV, + * 20,000
1
1 — 1
L Ac=|—|Asy+|—2 *Am+‘—|Ab
23 Concentracion (c) m m m
N =2000*(|L| « Agu + |L|
pM vl It T IpM VU2
24 Normalidad (N)

* AVU)

Ejemplo: se determind la funcibn matematica para calcular la
incertidumbre del pardmetro de silice disuelta, y luego determinar el valor de
incertidumbre de Sc para una concentracion de 0.22+0.0083 mmol/L y un
volumen de 5+0.013mL.

S 20 (100) c 50
= e * —
¢ v 20

La derivada parcial de la ecuacion para obtener la incertidumbre seria:

aSc aSc
ASe = | == |AC + | = 1AV
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Continuacién apéndice 1.

Primero, se derivo la ecuacion respecto de la concentracion (C):
dSc 5000

ac v

Segundo, se derivé la ecuacion respecto del volumen (V):
dSc 5000 = C

av V2

Reagrupando y ordenando términos, la incertidumbre para la funciéon Sc

seria:

5000 5000 * C

ASc = | == |AC + | — 57— AV

Ahora, se determiné la incertidumbre para la silice disuelta sustituyendo

los valores dados:

ASe = |5000| 0.0083 L + 5000 * 0.22mmol /L 0.013mL
c= | % mmol/ Bml)? .013m

ASc = 8.90mmol/L

Nota: se realizé el mismo procedimiento para determinar la funcion de la
incertidumbre para la concentracién (Ac), la reduccion en la alcalinidad (ARc) y

la normalidad del HCI (AN), y sus valores correspondientes.

Porcentaje de recuperacion (%R)

Concentracion obtenida

%R = 100
& Concentracionreal [Ec. No.25]
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Continuaciéon apéndice 1.

Ejemplo: se determind el porcentaje de recuperacion para la arena
estandar 30-60 con fortificacion de 8mL de silice estandar, dando como
resultado promedio de silice disuelta 71.76 mmol/L, si se conoce que el
promedio de silice disuelta en la arena estandar 30-60 sin adiciones es de
72.82mmol/L.

_ 7176 mmol /L
~ 72.82mmol/L

%R

* 100 = 98.54%

Limite de deteccién (LOD)

LD =yp — 3sp [Ec. No.26]
Donde:
o yg. media de la concentracidon del analito que proporciona una sefial igual
a la sefal del blanco.
o sg: desviacién estandar del blanco.

Ejemplo: se determind el Ilimite de deteccion del método
espectrofotométrico, si se obtienen los siguientes datos para muestras de

blanco del espectrofotémetro:

Repeticion Absorbancia Concentracion (mmol/L)
1 0.076 0.03
2 0.071 0.03
3 0.087 0.04
4 0.103 0.05
5 0.114 0.05
6 0.113 0.05
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Continuacién apéndice 1.

La desviacion de los datos anteriores es de 0.0098 mmol/L, y se conoce
que la media de la concentracion del analito que proporciona una sefial igual a
la sefal del blanco es el intercepto b de la curva de calibracion del método

espectrofotométrico, entonces:

_ 0.029mmol  3(0.0098)mmol
a L a L

LOD = 0.0005mmol/L
Nota: el limite de deteccién (LOD) del método volumétrico depende de la
sensibilidad de la bureta automatica y la habilidad del operador, asi como de la

concentracion del acido clorhidrico.

Valor predictivo negativo

VN

VPN VN + FN
Donde:
o VPN: valor predictivo negativo
o VN: verdadero negativo (deletéreo categorico)
o FN: falso negativo

Ejemplo: de acuerdo con la figura 6 se determind el valor predictivo

negativo:

VPN =

13+ 2
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Continuaciéon apéndice 1.

VPN = 0.8667 * 100 = 86.67%

Valor predictivo positivo

VPP = m [Ec. No.28]
Donde:
o VPP: valor predictivo positivo
o VP: verdadero positivo (inocuo categorico)
o FP: falso positivo

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2.

Datos calculados

Tabla l. Datos para determinar la incertidumbre de los parametros de
la curva de calibracion del método espectrofotométrico
No. Xi yi Error | Xi‘yi Xi? di di?
1 0.10 0.18 0.13 0.02 0.01 |-3.40E-03|1.16E-05
2 0.20 0.34 0.24 0.07 0.04 | 2.00E-04 |4.00E-08
3 0.30 0.51 0.35 0.15 0.09 | 6.80E-03 |4.62E-05
4 040 | 0.65 | 044 | 0.26 | 0.16 |-6.00E-04|3.60E-07
5 0.50 | 081 | 0.54 | 0.40 0.25 |-3.00E-03|9.00E-06
SUMATORIA| 1.50 2.49 0.90 0.55 6.72E-05
Fuente: elaboracion propia.
Tabla Il. Determinacion de la incertidumbre para los pardmetros de la
curva de calibracién del método espectrofotométrico
D M B Sy Sm? Sp?
0.5000 1.5640 | 0.0290 4.7329E-03 2.2400E-04 | 2.4640E-05
Raiz cuadrada de 0.01497 0.004964

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla lll. Datos para la curva de calibracion del método volumétrico
Repeticion

Normalidad | Normalidad | Gasto HCI | Gasto HCI | Gasto HCI P. Gasto
tedrica real R1 (mL) R2 (mL) R3 (mL) HCI (L)
1.0 1.000 19.73 19.88 19.78 0.0198

0.9 0.864 17.06 16.91 17.00 0.0170

0.8 0.759 15.32 15.39 15.30 0.0153

0.7 0.699 13.56 13.51 13.55 0.0135

0.6 0.576 11.72 11.62 11.65 0.0117

0.5 0.481 9.47 9.53 9.58 0.0095

0.4 0.379 7.30 7.41 7.47 0.0074

0.3 0.285 6.05 6.01 6.07 0.0060

Coeficiente de determinacion R? 0.998

Fuente: elaboracion propia.

Tabla IV. Datos para determinar la incertidumbre de los parametros de la

curva de calibraciéon del método volumétrico

No. Xi Vi Xi*Yi Xi? di di?
1 1 0.0198 | 0.0198 | 1.0000 6.008E-05 3.610E-09
2 0.864 0.0170 | 0.0147 | 0.7465 -9.729E-05 9.465E-09
3 0.759 0.0153 | 0.0116 | 0.5761 2.948E-04 8.690E-08
4 0.699 0.0135 | 0.0095 | 0.4886 -3.331E-04 1.109E-07
5 0.576 0.0117 | 0.0067 | 0.3318 1.863E-04 3.471E-08
6 0.481 0.0095 | 0.0046 | 0.2314 -9.974E-05 9.949E-09
7 0.379 0.0074 | 0.0028 | 0.1436 -2.461E-04 6.057E-08
8 0.285 0.0060 | 0.0017 | 0.0812 2.350E-04 5.524E-08
SUMATORIA 5.043 0.100 0.071 | 3.599 1.795E-03 3.223E-06

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla V.

Determinacion de la incertidumbre para los parametros de la

curva de calibracion del método volumétrico

D M b Sy Sm? Sp?
3.362 1.948E-02 |2.565E-04 1.037E-03 1.598E-06 1.150E-06
Raiz cuadrada de 1.264E-03 1.073E-03

Fuente: elaboracion propia.

Tabla VI. Registro de la preparacion para el ensayo de reactividad de la

arena proveniente de Purulh&

Proceso Masa (g) Fecha HoraO | Horaf TO (°C) Tf (°C)
tamizada (h:min) | (h:min)
de 300g
Preparacion 112.201 | 23/10/2017 -- -- -- --
+0.001
Lavado 150.024 | 24/10/2017 -- -- -- --
+0.001
Secado 111.325 | 24/10/2017 | 10:23 10:23 105.3 105.1
+0.001 0.1 0.1
Calentamiento -- 25/10/2017 | 10:26 10:26 80.0 80.0
+0.1 +0.1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla VII. Elaboracion del ensayo de reactividad potencial y filtrado de la

arena proveniente de Purulha

Volumen _ _ Alicuotal | Bal6nl
Presion Tiempo
Muestra | Masa (g) | NaOH 1N _ (mL) (mL)
(kPa) (min:s.cs)
(mL)

25.0 200.0

B 0.000 -50.00+1.25 | 02:13.9 10.0+£0.1
0.1 0.1
25.004 25.0 200.0

M1 -50.00+1.25 | 05:24.6 10.0+£0.1
+0.001 0.1 0.1
25.004 25.0 200.0

M2 -50.00+1.25 | 04:48.6 10.0+£0.1
+0.001 0.1 0.1
25.004 25.0 200.0

M3 -50.00+1.25 | 05:24.4 10.0+£0.1
+0.001 0.1 0.1

Fuente: elaboracion propia.

Tabla VIII. Registro de la preparacion del método espectrofotométrico para

el ensayo de reactividad potencial de la arena proveniente de

Purulha
M | Alicuota, | Bal6n, | M. amonio | HCI (mL) | Tiempo | Acido | Tiempo de
(mL) (mL) (mL) (min) | oxalico | reposo
(mL) (min)
B 3.000 100.0 1.000 15 1.5 5+2x104
+0.019 +0.1 200+0.01 +0.006 | +2x10* | +0.005
M1 3.000 100.0 2.00£0.01 1.000 15 15 5+2x10*
+0.019 0.1 +0.006 | #2x10* | +0.005
M2 3.000 100.0 2.00£0.01 1.000 15 15 5+2x10*
+0.019 0.1 +0.006 | #2x10* | +0.005
M3 3.000 100.0 2.00£0.01 1.000 15 15 5+2x10*
+0.019 0.1 +0.006 | #2x10* | +0.005

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla IX. Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena

proveniente de Purulha

T C C corregida Ac
Muestra Am A
(%) | (mmol/L) (mmol/L) [mmol/L]
Blanco 0.022 0.022 95 0 0 0.0062
M1 0.392 0.37 41 0.23 0.22 0.0083
M2 0.397 0.375 40 0.24 0.22 0.0083
M3 0.432 0.41 37 0.26 0.24 0.0085

Fuente: muestra de calculo.

Tabla X. Datos para obtener reduccion de la alcalinidad (Rc) para la arena

proveniente de Purulhd

Muestra | Alicuotasz (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) Normalidad
(gotas) HCI
Blanco 20+0.03 3 19.67+0.06
M1 20x0.03 3 17.15+0.06
M2 20+0.03 3 17.29+0.06 0-05+0.001
M3 20+0.03 3 18.58+0.06
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XI. Resultados de Sc y Rc para arena proveniente de Purulha
Muestra Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc(mmol/L)
Blanco 0.00 0 10.26 --
1 363.03 252 16.11 17.77
2 368.35 238 16.19 17.45
3 405.66 109 16.79 14.50
Promedio 379.01 200 16.36 16.57

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla Xll.  Registro de la preparacion para el ensayo de reactividad de la

arena proveniente de Rio Blanco

Proceso Masa (g) Fecha Horao Horay To (°C) | T¢(°C)
tamizada (h:min) | (h:min)
de 300g
Preparacion 142.067 24/10/2017 -- -- -- --
+0.001
Lavado 190.573 25/10/2017 -- -- -- --
+0.001
Secado 139.546 25/10/2017 11:23 11:23 105.5 105.1
+0.001 0.1 0.1
Calentamiento -- 26/10/2017 9:39 9:39 80.0 80.0
0.1 0.1

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XIII. Elaboracion del ensayo de reactividad potencial y filtrado de la

arena proveniente de Rio Blanco

Muestra | Masa (g) | Volumen Presion Tiempo | Alicuota; | Balon:
NaOH 1N (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
(mL)

Blanco 0.000 25.0 10+£0.011 | 200
-50.00+1.25 00:32.8

+0.1 +0.1

M1 25.004 25.0 10+£0.011 | 200
-50.00+1.25 03:37.6

+0.001 +0.1 0.1

M2 25.004 25.0 10+£0.011 | 200
-50.00+1.25 06:23.3

+0.001 +0.1 0.1

M3 25.004 25.0 10+£0.011 | 200
-50.00+1.25 06:15.3

+0.001 +0.01 0.1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIV.

Registro de la preparacion del método espectrofotométrico

para el ensayo de reactividad potencial de la arena

proveniente de Rio Blanco

M | Alicuotaz | Balon, | M. amonio HCI Tiempo | Acido Tiempo
(mL) (mL) (mL) (mL) (min) | oxalico | de reposo
(mL) (min)
B 2.000 100 2+0.01 1+0.006 15 1.5 5+2x10*
+0.004 0.1 T +2x10% | +£0.005
M1 2.000 100 2+0.01 1+0.006 15 15 5+2x104
+0.004 +0.1 +2x10% | +£0.005
M2 2.000 100 2+0.01 1+0.006 15 1.5 5+2x10*
+0.004 0.1 +2x10% | +£0.005
M3 2.000 100 2+0.01 1+0.006 15 1.5 5+2x10*
+0.004 0.1 +2x10% | +£0.005
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XV. Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena
proveniente de Rio Blanco.
T C corregida Ac
Muestra Am C (mmol/L)
(%) (mmol/L) [mmol/L]
Blanco 0.009 0.009 98 0 0 0.0061
M1 0.278 0.269 54 0.16 0.15 0.0077
M2 0.310 0.301 50 0.18 0.17 0.0079
M3 0.340 0.331 47 0.20 0.19 0.0080

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla XVI.

Datos para obtener reduccion de la alcalinidad (Rc) para la

arena proveniente de Rio Blanco

Muestra | Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) Normalidad
(gotas) HCI
Blanco 20+0.03 3 20.47+0.06
M1 20+0.03 3 16.84+0.06
M2 20+0.03 3 17.55+0.06 0.05+0.001
M3 20+0.03 3 17.99+0.06
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XVII. Resultados de Sc y Rc para arena proveniente de Rio Blanco
Muestra Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc(mmol/L)
Blanco 0.00 0 15.19 0
1 383.07 363 19.93 20.31
2 434.23 292 20.53 18.69
3 482.19 248 21.08 17.68
Promedio 433.16 301 20.51 18.89

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla XVIIl. Registro de la preparacion para el ensayo de reactividad de la

arena proveniente de Rio Madre Vieja

Proceso Masa (g) Fecha Horao Horay To (°C) T: (°C)
tamizada (h:min) | (h:min)
de 300g
Preparacion 155.02 6/11/2017 -- -- -- --
+0.001
Lavado 189.086 7/11/2017 -- -- -- --
+0.001
Secado 150.865 7/11/2017 9:45 9:45 105.6 105.1
+0.001 0.1 0.1
Calentamiento - 8/11/2017 9:54 9:54 80.3+0.1 | 80.0+0.1

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XIX.Elaboracion del ensayo de reactividad potencial y filtrado de la

arena proveniente de Rio Madre Vieja

Muestra | Masa (g) | Volumen Presion Tiempo Alicuotal | Bal6nl
NaOH 1N (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
(mL)
Blanco 0.000 25.0£0.1 | -50.00+£1.25 | 00:56.29 10.0£0.1 | 200+0.1
M1 25.002 25.0+0.1 200+0.1
-50.00+1.25 | 06:04.22 10.0+£0.1
+0.001
M2 25.003 25.0+0.1 200+0.1
-50.00+£1.25 | 05:40.27 10.04£0.1
+0.001
M3 25.002 25.0+0.1 200+0.1
-50.00£1.25 | 08:17.45 10.0£0.1
+0.001

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XX. Registro de la preparacién del método espectrofotométrico

para el ensayo de reactividad potencial de la arena proveniente

de Rio Madre Vieja

M | Alicuota; | Baldn; M. HCI (mL) | Tiempo | Acido | Tiempo de
(mL) (mL) amonio (min) | oxalico reposo
(mL) (mL) (min)
B 3.000 100.0 1.000 15 15 5+2x10*
+0.019 +0.1 200+0.01 +0.006 | +2x10“ | +0.005
M1 3.000 100.0 | 2.00+0.01 1.000 15 15 5+2x104
+0.019 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M2 3.000 100.0 | 2.00+0.01 1.000 15 15 5+2x104
+0.019 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M3 3.000 100.0 | 2.00+0.01 1.000 15 15 5+2x104
+0.019 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXI.Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena

proveniente de Rio Madre Vieja

T C corregida Ac
Muestra Am A C (mmol/L)
(%) (mmol/L) [mmol/L]
Blanco 0.019 0.019 96 0 0 0.0061
M1 0.389 0.37 43 0.23 0.22 0.0083
M2 0.506 0.487 33 0.3 0.29 0.0090
M3 0.539 0.52 30 0.32 0.31 0.0092

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla XXII.

Datos para obtener reduccion de la alcalinidad (Rc) para la

arena proveniente de Rio Madre Vieja

Muestra Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) | Normalidad
(gotas) HCI
Blanco 20+0.03 3 21.76+0.06
M1 20+0.03 3 16.37+0.06
M2 20+0.03 3 16.49+0.06 0-05+0.001
M3 20+0.03 3 16.48+0.06
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XXIll. Resultados de Sc y Rc para arena proveniente de Rio
Madre Vieja
Muestra Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc(mmol/L)
Blanco 0.00 0 10.23 0
1 363.03 539 16.11 18.02
2 487.72 527 18.09 24.07
3 522.89 528 18.65 24.09
Promedio 457.88 531 17.62 22.06

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla XXIV. Registro de la preparacion para el ensayo de reactividad de la

arena proveniente de Santa Rosa

Proceso Masa (g) Fecha Horao Horas To (°C) Tt
tamizada (h:min) | (h:min) (°C)
de 300g
Preparacion 114.473 08/11/2017 -- -- -- --
+0.001
Lavado 165.734 09/11/2017 -- -- -- --
+0.001
Secado 112.546 09/11/2017 12:31 12:31 105.5 105.1
+0.001 0.1 +0.1
Calentamiento 13/11/2017 9:11 9:11 80.0 80.0
0.1 +0.1

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXV. Elaboracion del ensayo de reactividad potencial y filtrado de

la arena proveniente de Santa Rosa

Muestra | Masa(g) | Volumen Presion Tiempo | Alicuota; | Balon:
NaOH 1N (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
(mL)
Blanco 0.000 25.0 200.0
-50.00£1.25 | 00:25.22 | 10.0+0.1
0.1 0.1
M1 25.003 25.0 200.0
-50.00+1.25 | 03:45.45 | 10.0+0.1
+0.001 0.1 0.1
M2 25.004 25.0 200.0
-50.00+1.25 | 04:50.27 | 10.0+0.1
+0.001 0.1 0.1
M3 25.004 25.0 200.0
-50.00+1.25 | 05:09.67 | 10.0+0.1
+0.001 +0.01 0.1
Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXVI. Registro de la preparacion del método espectrofotométrico

para el ensayo de reactividad potencial de la arena

proveniente de Santa Rosa

M | Alicuotaz | Balén, | M. amonio HCI Tiempo | Acido | Tiempo de
(mL) (mL) (mL) (mL) (min) | oxalico reposo
(mL) (min)
B 3.000 100.0 2 00£0.01 1.000 15 _ 15 5+2x10*
+0.019 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M1 3.000 100.0 2.00+0.01 | 1.000 15 15 5+2x10*
+0.019 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M2 3.000 100.0 2.00£0.01 | 1.000 15 15 5+2x10*
+0.019 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M3 3.000 100.0 2.00£0.01 | 1.000 15 15 5+2x10*
+0.019 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXVII. Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena

proveniente de Santa Rosa

T C corregida Ac
Muestra Am A C (mmol/L)
(%) (mmol/L) [mmol/L]
Blanco | 0.019 | 0.019 96 0.00 0.00 0.0061
M1 0.470 | 0.450 35 0.28 0.27 0.0088
M2 0.381 | 0.360 43 0.22 0.21 0.0082
M3 0.389 | 0.370 43 0.23 0.22 0.0083

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla XXVIII.Datos para obtener reduccion de la alcalinidad (Rc) para la

arena proveniente de Santa Rosa

Muestra | Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) | Normalidad
(gotas) HCI
Blanco 20+0.03 3 20.66+0.06
M1 20+0.03 3 21.38+0.06
0.05+£0.001
M2 2040.03 3 19.83+0.06
M3 2040.03 3 19.65+0.06

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXIX. Resultados de Sc y Rc para arena proveniente de Santa Rosa

Muestra Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc(mmol/L)
Blanco 0.00 0 10.23 0.00
1 449.35 72 17.48 13.65
2 354.50 83 15.97 13.90
3 363.03 101 16.11 14.31
Promedio 388.96 85 16.52 13.95

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla XXX. Registro de la preparacion para el ensayo de reactividad de la

arena proveniente de Chincayote, Honduras (TCONSA WTG

13)
Proceso Masa (g) Fecha Horag Horas To (°C) | Tt (°C)
tamizada (h:min) (h:min)
de 300g
Preparacion 124.767 24/11/2917 -- -- -- --
+0.001
Lavado 165.248 27/11/2017 -- -- -- --
+0.001
Secado 116.003 | 27/11/2017 12:04 9:27 105.0 | 105.0
+0.001 0.1 0.1
Calentamiento -- 28/11/2017 10:17 10:17 80.0 80.0
0.1 0.1

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXXI. Elaboracién del ensayo de reactividad potencial y filtrado de la
arena proveniente de Chincayote, Honduras (TCONSA WTG 13)

Muestra | Masa (g) | Volumen Presion Tiempo Alicuota; | Balon:
NaOH 1N (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
(mL)
Blanco 0.000 25.0 200.0
-50.00+1.25 00:37.14 10.0+£0.1
0.1 0.1
M1 25.001 25.0 200.0
-50.00+1.25 03:15.55 10.0+0.1
+0.001 0.1 0.1
M2 25.001 25.0 200.0
-50.00%1.25 03:57.50 10.0£0.1
+0.001 0.1 0.1
M3 25.002 25.0 200.0
-50.00£1.25 04:23.42 10.0£0.1
+0.001 +0.01 +0.1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXXII. Registro de la preparacion del método espectrofotométrico
para el ensayo de reactividad potencial de la arena proveniente
de Chincayote, Honduras (TCONSA WTG 13)

M | Alicuota; | Balén, | M. amonio HCI Tiempo | Acido Tiempo
(mL) (mL) (mL) (mL) (min) | oxdalico | de reposo
(mL) (min)

B 18.000 100 1+0.006 15 15 5+2x10*
+0.033 0.1 2+0.01 +2x10* | +0.005

M1 | 18.000 100 2+0.01 1+0.006 15 15 5+2x104
+0.033 0.1 +2x10* | +0.005

M2 | 18.000 100 2+0.01 1+0.006 15 15 5+2x104
+0.033 0.1 +2x10* | +0.005

M3 | 18.000 100 2+0.01 1+0.006 15 15 5+2x104
+0.033 0.1 +2x10* | +0.005

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXXIll.Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena
proveniente de Chincayote, Honduras (TCONSA WTG 13)

T C corregida Ac
Muestra Am A C (mmol/L)
(%) (mmol/L) [mmol/L]
Blanco 0.083 0.083 83 0.03 0.03 0.0065
M1 0.363 0.28 52 0.21 0.16 0.0077
M2 0.373 0.29 42 0.22 0.17 0.0078
M3 0.35 0.267 45 0.2 0.15 0.0077

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla XXXIV. Datos para obtener reduccion de la alcalinidad (Rc) para la
arena proveniente de Chincayote, Honduras (TCONSA WTG 13)

Muestra | Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) Normalidad
(gotas) HCI
Blanco 20+0.03 3 20.74+0.06
M1 20+0.03 3 21.11+0.06
0.05+£0.001
M2 20+0.03 3 22.61+0.06
M3 20+0.03 3 21.13+0.06

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXXV. Resultados de Sc y Rc para arena proveniente de Chincayote,
Honduras (TCONSA WTG 13)

Muestra Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc(mmol/L)
Blanco 8.33 0 1.83 0.00
1 44.52 37 2.24 12.85
2 46.29 187 2.26 16.28
3 42.21 39 2.21 12.89
Promedio 44.34 88 2.24 14.01

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla XXXVI. Registro de la preparacion para el ensayo de reactividad de

la arena proveniente de Construfacil Roosevelt (Rio Villalobos)

Proceso Masa (g) Fecha Horap Horas To (°C) | T:(°C)
tamizada (h:min) | (h:min)
de 300g
Preparacion 118.873 | 15/11/2017 -- -- -- --
+0.001
Lavado 150.656 21/11/2017 -- -- -- --
+0.001
Secado 112.972 21/11/2017 10:26 10:26 105.0 105.0
+0.001 0.1 0.1
Calentamiento -- 22/11/2017 10:24 10:24 80.0 80.1
0.1 0.1

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXXVII. Elaboracion del ensayo de reactividad potencial y filtrado de

la arena proveniente de Construfacil Roosevelt (Rio

Villalobos)
Muestra | Masa(g) | Volumen Presion Tiempo | Alicuota; | Balén;
NaOH (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
AN (mL)
25.0 200.0
Blanco 0.000 -50.00+1.25 | 00:26.02 10.0+£0.1
0.1 0.1
25.003 25.0 200.0
M1 -50.00£1.25 05:15.50 10.0£0.1
+0.001 0.1 0.1
25.002 25.0 200.0
M2 -50.00+1.25 | 05:40.49 10.0+£0.1
+0.001 0.1 0.1
25.002 25.0 200.0
M3 -50.00£1.25 | 06:47.42 10.04£0.1
+0.001 +0.01 0.1
Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXXVIII.

Registro de la preparacion del método espectrofotométrico

para el ensayo de reactividad potencial de la arena

proveniente de Construfacil Roosevelt (Rio Villalobos)

M | Alicuota, | Balén, | M. amonio HCI Tiempo | Acido | Tiempo de
(mL) (mL) (mL) (mL) (min) | oxalico reposo
(mL) (min)
B 3.000 100.0 1.000 15 15 5+2x10*
+0.019 +0.1 200+0.01 +0.006 | +2x10* | +0.005
M1 3.000 100.0 2.00£0.01 1.000 15 15 5+2x10*
+0.019 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M2 3.000 100.0 2.00£0.01 1.000 15 15 5+2x10*
+0.019 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M3 3.000 100.0 2.00£0.01 1.000 15 15 5+2x10*
+0.019 +0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXXIX. Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena

proveniente de Construfacil Roosevelt (Rio Villalobos)

T C corregida Ac
Muestra Am A C (mmol/L)
(%) (mmol/L) [mmol/L]
Blanco 0.019 0.019 96 0 0 0.0061
M1 0.470 0.450 35 0.28 0.27 0.0088
M2 0.381 0.360 43 0.22 0.21 0.0082
M3 0.389 0.370 43 0.23 0.22 0.0083

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla XL.  Datos para obtener reduccion de la alcalinidad (Rc) para la

arena proveniente de Construfacil Roosevelt (Rio Villalobos)

Muestra | Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) Normalidad
(gotas) HCI
Blanco 20+0.03 3 20.66+0.06
M1 20+0.03 3 21.38+0.06
0.05+£0.001
M2 20+0.03 3 19.83+0.06
M3 20+0.03 3 19.65+0.06

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XLI. Resultados de Sc y Rc para arena proveniente de Construfacil
Roosevelt (Rio Villalobos)

Muestra Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc(mmol/L)
Blanco 0.00 0 10.23 0.00
1 449.35 72 17.48 13.65
2 354.50 83 15.97 13.90
3 363.03 101 16.11 14.31
Promedio 388.96 85 16.52 13.95

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla XLIl. Registro de la preparacion para el ensayo de reactividad de
la arena proveniente del Volcan de Fuego
Proceso Masa (g) Fecha Horao Horay To (°C) T¢ (°C)
tamizada (h:min) | (h:min)
de 300g
Preparacion 114.120 | 19/06/2018 -- -- -- --
+0.001
Lavado 150.147 20/06/2018 -- -- -- --
+0.001
Secado 112.972 20/06/2018 11:28 10:54 107.0 105.0
+0.001 0.1 0.1
Calentamiento -- 21/06/2018 9:54 9:54 80.0 80.0
0.1 0.1

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XLIIl. Elaboracion del ensayo de reactividad potencial y filtrado de
la arena proveniente del Volcan de Fuego
Muestra | Masa(g) | Volumen Presion Tiempo | Alicuota; | Balén;
NaOH (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
AN (mL)
Blanco 0.000 25.0 200.0
-50.00£1.25 00:26.02 10.0+£0.1
0.1 0.1
M1 25.000 25.0 200.0
-50.00£1.25 05:15.50 10.0£0.1
+0.001 0.1 0.1
M2 25.000 25.0 200.0
-50.00£1.25 05:40.49 10.0£0.1
+0.001 0.1 0.1
M3 25.000 25.0 200.0
-50.00£1.25 06:47.42 10.0£0.1
+0.001 +0.01 0.1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XLIV. Registro de la preparacion del método espectrofotométrico
para el ensayo de reactividad potencial de la arena proveniente

del Volcan de Fuego

M | Alicuota, | Bal6n, | M. amonio HCI Tiempo | Acido | Tiempo de
(mL) (mL) (mL) (mL) (min) | oxalico reposo
(mL) (min)
B | 5+0.013 100 1.000 15 15 5+2x10*
+0.1 2+0.01 +0.006 | +2x10* | +0.005
M1 | 5+0.013 100 2+0.01 1.000 15 15 5+2x10*
0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M2 | 5+0.013 100 2+0.01 1.000 15 15 5+2x10*
0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M3 | 5+0.013 100 2+0.01 1.000 15 15 5+2x10*
0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XLV. Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena

proveniente del Volcan de Fuego

T C corregida Ac
Muestra Anm A C (mmol/L)
(%) (mmol/L) [mmol/L]
Blanco 0.042 0.042 91 0.01 0.01 0.0063
M1 0.418 0.376 38 0.25 0.22 0.0083
M2 0.425 0.383 38 0.25 0.23 0.0084
M3 0.397 0.355 40 0.24 0.21 0.0082

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla XLVI. Datos para obtener reduccion de la alcalinidad (Rc) para la

arena proveniente del Volcan de Fuego

Muestra | Alicuotas (mL) Fenolftaleina | Gasto HCI (mL) Normalidad
(gotas) HCI
Blanco 20+0.03 3 20.19+0.06
M1 20+0.03 3 19.42+0.06
0.05+£0.001
M2 20+0.03 3 19.74+0.06
M3 20+0.03 3 19.19+0.06

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XLVII. Resultados de Sc y Rc para arena proveniente del Volcan de

Fuego
Muestra Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc(mmol/L)
Blanco 10.00 0 6.30 0.00
1 221.65 77 8.90 13.76
2 226.13 45 8.95 13.03
3 208.22 100 8.73 14.29
Promedio 218.67 74 8.86 13.69

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla XLVIIl. Registro de la preparacion para el ensayo de reactividad de la

arena proveniente de El Mastil Escuintla

Proceso Masa (g) Fecha Horao Horas To (°C) T (°C)
tamizada (h:min) | (h:min)
de 300g
Preparacion 119.939 | 06/08/2018 -- -- -- --
+0.001
Lavado 162.014 | 07/08/2018 -- -- -- --
+0.001
Secado 115.568 | 07/08/2018 10:20 10:20 105.7 105.8
+0.001 0.1 0.1
Calentamiento -- 08/08/2018 | 11:16 11:16 80.0 80.1
0.1 0.1

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XLIX. Elaboracidon del ensayo de reactividad potencial y filtrado de

la arena proveniente de El Mastil Escuintla

Muestra | Masa Volumen Presion Tiempo | Alicuota; | Balon:
(9) NaOH 1N (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
(mL)
Blanco 0.000 25.0+0.1 -50.00£1.25 | 00:26.02 | 10.0£0.1 | 200.0£0.1
M1 25.000 200.0
25.0+0.1 -50.00+1.25 | 05:15.50 | 10.0%+0.1
+0.001 0.1
M2 25.000 200.0
25.0+0.1 -50.00£1.25 | 05:40.49 | 10.0z£0.1
+0.001 +0.1
M3 25.000 200.0
25.0£0.01 | -50.00+1.25| 06:47.42 | 10.0+0.1
+0.001 +0.1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla L.

Registro de la preparacion del método espectrofotométrico para

el ensayo de reactividad potencial de la arena proveniente de El

Mastil Escuintla

M | Alicuotaz | Balén, | M. amonio HCI Tiempo | Acido | Tiempo de
(mL) (mL) (mL) (mL) (min) | oxalico reposo
(mL) (min)
B 5.000 100.0 1.000 15 15 5+2x104
2.00+0.01
+0.013 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M1 5.000 100.0 1.000 15 1.5 5+2x10%
2.00£0.01
+0.013 +0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M2 5.000 100.0 2.00+0.01 1.000 15 1.5 5+2x10%
+0.013 +0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M3 5.000 100.0 | 2.0040.01 1.000 15 15 5+2x10*
+0.013 +0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LI. Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena
proveniente de El Mastil Escuintla
T C corregida Ac
Muestra Anm A C (mmol/L)
(%) (mmol/L) [mmol/L]
Blanco 0.026 0.026 94 0.00 0.00 0.0062
M1 0.455 0.429 35 0.27 0.26 0.0086
M2 0.407 0.381 39 0.24 0.22 0.0084
M3 0.44 0.414 36 0.26 0.25 0.0086

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla LIl. Datos para obtener reduccion de la alcalinidad (Rc) para la arena

proveniente de El Mastil Escuintla

Muestra Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) | Normalidad
(gotas) HCI
Blanco 20+0.03 3 19.81+0.06
M1 20+0.03 3 19.04+0.06
0.05+0.001
M2 2040.03 3 19.55+0.06
M3 2040.03 3 19.09+0.06

Fuente: elaboracion propia.

Tabla LIll. Resultados de Sc y Rc para arena proveniente de El Mastil

Escuintla
Muestra Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc(mmol/L)
Blanco 0.00 0 6.18 0.00
1 255.54 77 9.31 13.76
2 224.85 26 8.94 12.60
3 245.95 72 9.19 13.65
Promedio 242.12 58 9.15 13.34

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla LIV.Registro de la preparacion para el ensayo de reactividad de la

arena proveniente de El Mastil Jocotenango

Proceso Masa (g) Fecha Horao Horas To (°C) T: (°C)
tamizada (h:min) | (h:min)
de 300g
Preparacion 112.256 | 13/08/2018 -- -- -- --
+0.001
Lavado 150.124 | 17/08/2018 -- -- -- --
+0.001
Secado 111.214 | 17/08/2018 10:41 10:41 104.4 107.0
+0.001 0.1 0.1
Calentamiento -- 21/08/2018 9:13 9:13 80.3 80.0
0.1 0.1
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LV. Elaboracion del ensayo de reactividad potencial y filtrado de la

arena proveniente de El Mastil Jocotenango

Muestra| Masa | Volumen Presion Tiempo | Alicuota: | Balon:
(9) NaOH 1N (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
(mL)
Blanco 0.000 25.0£0.1 | -50.00+1.25 00:34.62 10.0£0.1 | 200.0%£0.1
M1 25.000 25.0 200.0
-50.00+1.25 04:20.35 10.0+0.1
+0.001 0.1 0.1
M2 25.000 25.0 200.0
-50.00%1.25 05:14.42 10.0£0.1
+0.001 +0.1 +0.1
M3 25.000 25.0 200.0
-50.00%1.25 04:14.11 10.0£0.1
+0.001 +0.01 +0.1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LVI. Registro de la preparacion del método espectrofotométrico
para el ensayo de reactividad potencial de la arena
proveniente de El Mastil Jocotenango
M | Alicuota, | Balén, | M. amonio HCI Tiempo | Acido Tiempo
(mL) (mL) (mL) (mL) (min) | oxalico | de reposo
(mL) (min)
B 3+0.019 100.0 1.000 15 15 5+2x104
+0.1 200+0.01 +0.006 | +2x10* | +0.005
M1 3+0.019 100.0 2.00+0.01 1.000 15 1.5 5+2x104
0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M2 3+0.019 100.0 2.00+0.01 1.000 15 1.5 5+2x104
0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M3 3+0.019 100.0 2.00+0.01 1.000 15 1.5 5+2x104
0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LVIl. Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena
proveniente de El Mastil Jocotenango
Muestra Am A ! C (mmol/L) C corregida Ac
(%) (mmol/L) [mmol/L]
Blanco | 0.023 | 0.023 95 0.00 0.00 0.0062
M1 0.448 | 0.425 36 0.27 0.25 0.0086
M2 0.447 | 0.424 36 0.27 0.25 0.0086
M3 0.438 | 0.415 36 0.26 0.25 0.0086

Fuente: muestra de célculo.

123




Tabla LVIIl. Datos para obtener reduccion de la alcalinidad (Rc) para la

arena proveniente de El Mastil Jocotenango

Muestra | Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) | Normalidad
(gotas) HCI
Blanco 20+0.03 3 19.80+0.06
M1 20+0.03 3 17.88+0.06
0.05+£0.001
M2 20+0.03 3 18.06+0.06
M3 20+0.03 3 17.88+0.06

Fuente: elaboracion propia.

Tabla LIX. Resultados de Sc y Rc para arena proveniente de El Mastil

Jocotenango
Muestra Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc(mmol/L)
Blanco 0.00 0 10.27 0.00
1 421.64 192 17.04 16.40
2 420.58 174 17.02 15.98
3 410.99 192 16.87 16.40
Promedio 417.74 186 16.98 16.26

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla LX. Registro de la preparacion para el ensayo de reactividad de la

arena proveniente de Quebrada de San Juan (muestra 1)

Proceso Masa (g) Fecha Horao Horas To (°C) T: (°C)
tamizada (h:min) | (h:min)
de 300g
Preparacion 114.340 | 22/08/2018 - -- -- --
+0.001
Lavado 145.006 | 23/08/2018 - -- -- --
+0.001
Secado 111.257 | 23/08/2018 12:14 10:56 105.3 105.0
+0.001 0.1 0.1
Calentamiento - 29/08/2018 | 11:34 11:34 79.8 80.0
0.1 0.1

Fuente: elaboracion propia.

Tabla LXI. Elaboracion del ensayo de reactividad potencial y filtrado de
la arena proveniente de Quebrada de San Juan (muestra 1)
Muestra| Masa | Volumen Presion Tiempo | Alicuota; | Balon:
(9) NaOH 1N (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
(mL)
Blanco 0.000 25.0+0.1 -50.00£1.25 00:51.50 | 10.0+£0.1 | 200.0+£0.1
M1 25.000 25.0 200.0
-50.00£1.25 03:48.76 | 10.0+£0.1
+0.001 0.1 +0.1
M2 25.000 25.0 200.0
-50.00£1.25 03:47.49 | 10.0£0.1
+0.001 0.1 0.1
M3 25.000 25.0 200.0
-50.00£1.25 04:19.42 | 10.0£0.1
+0.001 +0.01 0.1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXIl. Registro de la preparacion del método espectrofotométrico
para el ensayo de reactividad potencial de la arena proveniente

de Quebrada de San Juan (muestra 1)

M | Alicuotaz | Balén, | M. amonio HCI Tiempo | Acido | Tiempo de
(mL) (mL) (mL) (mL) (min) | oxalico reposo
(mL) (min)
B 3.000 100.0 1.000 15 15 5+2x10*
+0.019 +0.1 200+0.01 +0.006 | +2x10* | +0.005
M1 3.000 100.0 2.004£0.01 1.000 15 15 5+2x104
+0.019 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M2 3.000 100.0 2.004£0.01 1.000 15 15 5+2x10*
+0.019 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M3 3.000 100.0 2.00£0.01 1.000 15 15 5+2x10*
+0.019 +0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

Fuente: elaboracion propia.

Tabla LXIll. Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena

proveniente de Quebrada de San Juan (muestra 1)

T C corregida Ac
Muestra Am A C (mmol/L)
(%) (mmol/L) [mmol/L]
Blanco | 0.018 0.018 96 0 0 0.0061
M1 0.352 0.334 44 0.21 0.19 0.0081
M2 0.366 0.348 43 0.22 0.20 0.0082
M3 0.347 0.329 45 0.2 0.19 0.0080

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla LXIV. Datos para obtener reduccion de la alcalinidad (Rc) para la

arena proveniente de Quebrada de San Juan (muestra 1)

Muestra | Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) | Normalidad
(gotas) HCI
Blanco 20+0.03 3 19.99+0.06
M1 20+0.03 3 17.41+0.06
0.05+£0.001
M2 2040.03 3 18.30+0.06
M3 2040.03 3 17.08+0.06

Fuente: elaboracion propia.

Tabla LXV. Resultados de Sc y Rc para arena proveniente de Quebrada
de San Juan (muestra 1)

Muestra Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc(mmol/L)
Blanco 0.00 0 10.22 0.00
1 324.66 258 15.50 17.91
2 339.58 269 15.74 18.16
3 319.33 291 15.41 18.66
Promedio 327.86 273 15.55 18.24

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla LXVI. Registro de la preparacion para el ensayo de reactividad de la

arena proveniente de Quebrada de San Juan (muestra 2)

Proceso Masa (g) Fecha Horao Horas To (°C) T: (°C)
tamizada (h:min) | (h:min)
de 300g
Preparacion 117.482 | 30/08/2018 -- -- -- --
+0.001
Lavado 145.006 | 03/09/2018 -- -- -- --
+0.001
Secado 111.257 | 03/09/2018 | 11:33 10:58 | 105.1+0.1 | 105.3+0.1
+0.001
Calentamiento -- 04/09/2018 | 11:47 11:47 79.8£0.1 | 80.0+0.1

Fuente: elaboracion propia.

Tabla LXVII. Elaboracion del ensayo de reactividad potencial y filtrado de

la arena proveniente de Quebrada de San Juan (muestra 2)

Muestra | Masa Volumen Presion Tiempo | Alicuota; Balén:
(9) NaOH 1N (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
(mL)
Blanco 0.000 25.04¢0.1 |-50.00+1.25| 00:51.50 | 10.0+0.1 | 200.0+0.1
M1 25.001 25.0 200.0
-50.00£1.25 | 03:48.76 | 10.0+0.1
+0.001 0.1 0.1
M2 25.001 25.0 200.0
-50.00+1.25 | 03:47.49 | 10.0+0.1
+0.001 0.1 0.1
M3 25.001 25.0 200.0
-50.00+1.25 | 04:19.42 | 10.0+0.1
+0.001 +0.01 0.1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXVIIl. Registro de la preparacion del método espectrofotométrico
para el ensayo de reactividad potencial de la arena proveniente

de Quebrada de San Juan (muestra 2)

M | Alicuotaz | Balén, | M. amonio HCI Tiempo | Acido | Tiempo de
(mL) (mL) (mL) (mL) (min) | oxalico reposo
(mL) (min)

B 13.000 100 1+0.006 15 15 5+2x10*
+0.030 +0.1 2+0.01 +2x10* | +0.005

M1 | 13.000 100 2+0.01 1+0.006 15 15 5+2x104
+0.030 0.1 +2x10“ | +£0.005

M2 | 13.000 100 2+0.01 1+0.006 15 15 5+2x104
+0.030 0.1 +2x10“ | +£0.005

M3 | 13.000 100 2+0.01 1+0.006 15 15 5+2x104
+0.030 0.1 +2x10“ | +£0.005

Fuente: elaboracion propia.

Tabla LXIX. Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena

proveniente de Quebrada de San Juan (muestra 2)

T C corregida Ac
Muestra Anm A C (mmol/L)
(%) (mmol/L) [mmol/L]
Blanco 0.062 0.062 87 0.02 0.02 0.0064
M1 0.356 0.294 44 0.21 0.17 0.0078
M2 0.419 0.357 38 0.25 0.21 0.0082
M3 0.333 0.271 46 0.19 0.15 0.0077

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla LXX. Datos para obtener reduccién de la alcalinidad (Rc) para la

arena proveniente de Quebrada de San Juan (muestra 2)

Muestra | Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) | Normalidad
(gotas) HCI
Blanco 20+0.03 3 19.10+0.06
M1 20+0.03 3 18.54+0.06
0.05+£0.001
M2 20+0.03 3 19.09+0.06
M3 20+0.03 3 17.1340.06

Fuente: elaboracion propia.

Tabla LXXI. Resultados de Sc y Rc para arena proveniente de Quebrada
de San Juan (muestra 2)

Muestra Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc(mmol/L)
Blanco 7.69 0 2.48 0.00
1 65.08 56 3.16 13.28
2 80.58 1 3.34 0.00
3 59.43 197 3.09 16.51
Promedio 68.36 85 3.20 9.93

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla LXXIIl. Registro de la preparacion para el ensayo de reactividad

de la arena proveniente de Coban

Proceso Masa (g) Fecha Horao Horas To (°C) T: (°C)
tamizada (h:min) | (h:min)
de 300g
Preparacion 127.76 | 04/09/2018 -- -- -- --
+0.001
Lavado 150.162 | 05/09/2018 -- -- -- --
+0.001
Secado 110.504 | 05/09/2018 | 11:50 9:32 105.0+0.1 | 105.1+0.1
+0.001
Calentamiento - 06/09/2018 | 11:47 11:47 | 80.0+0.1 | 80.2+0.1

Fuente: elaboracion propia.

Tabla LXXIII. Elaboracidon del ensayo de reactividad potencial y filtrado de

la arena proveniente de Cobéan

Muestra| Masa | Volumen Presién Tiempo | Alicuota; | Balén;
(@) NaOH 1N (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
(mL)
Blanco 0.000 25.0+0.1 | -50.00+1.25 | 00:38.93 | 10.0+0.1 | 200.0+0.1
M1 25.000 25.0 200.0
-50.00£1.25 | 03:58.60 | 10.0+0.1
+0.001 0.1 0.1
M2 25.000 25.0 200.0
-50.00£1.25 | 03:51.71 | 10.0+0.1
+0.001 0.1 0.1
M3 25.000 25.0 200.0
-50.00£1.25 | 03:30.46 | 10.0+0.1
+0.001 +0.01 0.1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXXIV.Registro de la preparacion del método espectrofotométrico

para el ensayo de reactividad potencial de la arena

proveniente de Coban

M | Alicuota, | Balén, | M. amonio HCI Tiempo | Acido | Tiempo de
(mL) (mL) (mL) (min) oxalico reposo
(mL) (min)

B 40.000 100.0 1.000 15 15 5+2x10*
+0.014 | #0.1 200+0.01 +0.006 | #2x10* | +0.005

M1 40.000 100.0 | 2.00+0.01 | 1.000 15 15 5+2x10*
+0.014 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

M2 40.000 100.0 | 2.00+0.01 | 1.000 15 15 5+2x10*
+0.014 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

M3 40.000 100.0 | 2.00+0.01 | 1.000 15 15 5+2x10*
+0.014 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

Fuente: elaboracion propia.

Tabla LXXV. Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena

proveniente de Cobéan

T C corregida Ac
Muestra Am A C (mmol/L)
(%) (mmol/L) [mmol/L]
Blanco 0.062 0.062 87 0.10 0.10 0.0064
M1 0.158 0.096 70 0.08 0.04 0.0066
M2 0.184 0.122 65 0.10 0.06 0.0068
M3 0.143 0.081 72 0.07 0.03 0.0065

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla LXXVI.Datos para obtener reduccion de la alcalinidad (Rc) para

la arena proveniente de Coban

Muestra | Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) | Normalidad
(gotas) HCI
Blanco 20+0.03 3 19.69+0.06
M1 20+0.03 3 13.46+0.06
M2 20+0.03 3 13.08+0.06 0.05+0.001
M3 20+0.03 3 13.52+0.06
Fuente: elaboracion propia.
Tabla LXXVII. Resultados de Sc y Rc para arena proveniente de Coban
Muestra Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc(mmol/L)
Blanco 12.50 0 0.80 0.00
1 5.33 623 0.83 26.27
2 7.40 661 0.85 0.00
3 4.13 617 0.82 26.13
Promedio 5.62 634 0.83 17.46

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla LXXVIII.Registro de la preparacion para el ensayo de reactividad de

la arena estandar 20-60

Proceso Masa (g9) Fecha Horao Horas To (°C) T: (°C)
tamizada (h:min) | (h:min)
de 300g
Preparacion 116.734 | 08/02/2018 -- -- -- --
+0.001
Lavado 160.574 | 09/02/2018 -- -- -- --
+0.001
Secado 113.438 | 09/02/2018 9:34 9:34 105.0+£0.1 | 105.2+0.1
+0.001
Calentamiento -- 13/02/2018 | 10:13 10:13 80.0+0.1 | 80.5+0.1

Fuente: elaboracion propia.

Tabla LXXIX.Elaboracidon del ensayo de reactividad potencial y filtrado de

la arena estandar 20-60

Muestra| Masa | Volumen Presion Tiempo Alicuota; | Balén;
(9) NaOH 1N (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
(mL)
Blanco 0.000 25.0£0.1 | -50.00+£1.25 | 00:41.40 10.0+£0.1 | 200.0+0.1
M1 25.001 25.0 200.0
-50.00£1.25 | 03:44.41 10.0+0.1
+0.001 +0.1 0.1
M2 25.001 25.0 200.0
-50.00+1.25 | 03:59.33 10.0£0.1
+0.001 0.1 0.1
M3 25.001 25.0 200.0
-50.00+1.25 | 04:00.51 10.0£0.1
+0.001 +0.01 0.1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXXX. Registro de la preparacion del método espectrofotométrico

para el ensayo de reactividad potencial de la arena estandar

20-60
Muestra | Alicuota; | Baldn; M. HCI Tiempo | Acido | Tiempo de
(mL) (mL) | amonio (mL) (min) | oxalico reposo
(mL) (mL) (min)

Blanco 15.000 100 1+0.006 15 15 5+2x10*
+0.017 +0.1 2+0.01 +2x10* | +£0.005

M1 15.000 100 2+0.01 | 1+0.006 15 15 5+2x10*
+0.017 +0.1 +2x10* | +0.005

M2 15.000 100 2+0.01 | 1+0.006 15 15 5+2x10*
+0.017 +0.1 +2x10* | +0.005

M3 15.000 100 2+0.01 | 1+0.006 15 15 5+2x10*
+0.017 +0.1 +2x10* | +0.005

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXXXI.Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena

estandar 20-60

Muestra Am A T C (mmol/L) C corregida fe
(%) (mmol/L) [mmol/L]
Repeticion 1
Blanco | 0.103 0.103 79 0.05 0.05 0.0067
M1 0.454 0.351 35 0.27 0.21 0.0082
M2 0.465 0.362 34 0.28 0.21 0.0082
M3 0.446 0.343 36 0.27 0.20 0.0081
Repeticion 2
Blanco | 0.113 0.113 77 0.05 0.05 0.0067
M1 0.456 0.343 35 0.27 0.20 0.0081
M2 0.471 0.358 34 0.28 0.21 0.0082
M3 0.467 0.354 34 0.28 0.21 0.0082
Repeticion 3
Blanco | 0.114 0.114 77 0.05 0.05 0.0067
M1 0.459 0.345 35 0.27 0.20 0.0081
M2 0.477 0.363 33 0.28 0.21 0.0082
M3 0.464 0.35 34 0.28 0.21 0.0082

Fuente: “Muestra de calculo.”
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Tabla LXXXII. Datos para obtener reduccién de la alcalinidad (Rc) para

la arena estandar 20-60

Muestra | Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) Normalidad
(gotas) HCI
Repeticion 1
Blanco 20+0.03 3 20.04+0.06
M1 20+0.03 3 20.19+0.06
0.05£0.001
M2 20+0.03 3 20.44+0.06
M3 20+0.03 3 20.26+0.06
Repeticion 2
Blanco 20+0.03 3 19.94+0.06
M1 20+0.03 3 20.19+0.06
0.05£0.001
M2 20+0.03 3 20.41+0.06
M3 20+0.03 3 20.33+0.06
Repeticion 3
Blanco 20+0.03 3 20.01+0.06
M1 20+0.03 3 20.1+0.06
0.05+0.001
M2 20+0.03 3 20.33+0.06
M3 20+0.03 3 19.84+0.06
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Tabla LXXXIII.Resultados de Sc y Rc para la arena estandar 20-60

Muestra Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc(mmol/L)
Repeticion 1
Blanco 16.67 0 2.24 0.00
1 68.56 -15 2.80 12.34
2 70.90 -40 2.83 12.92
3 66.85 -22 2.78 12.50
Repeticion 2
Blanco 16.67 0 2.26 0.00
1 66.85 -25 2.78 12.57
2 70.05 -47 2.82 13.08
3 69.19 -39 2.81 12.89
Repeticion 3
Blanco 16.67 0 2.26 0.00
1 67.28 -9 2.79 12.21
2 71.11 -32 2.83 12.73
3 68.34 17 2.80 12.39

Fuente: muestra de calculo.

Tabla LXXXIV. Promedios de silice disuelta y reduccion en la alcalinidad

con sus respectivos errores de la arena estandar 20-60

Nombre Promedio | Promedio Promedio Promedio
Sc Rc ASc ARc

(mmol/L) (mmol/L) (mmol/L) (mmol/L)
Arena Estandar 20-60 68.77 -26 2.80 12.59
Arena Estandar 20-60 (2) 68.70 -37 2.80 12.85
Arena Estandar 20-60 (3) 68.91 -8 2.80 12.44
Promedio 68.79 -24 2.80 12.63
Desviacion estandar 0.109 14.6 0.00 0.2049

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla LXXXV. Registro de la preparacion para el ensayo de reactividad de

la arena estandar VIGUA

Proceso Masa (g) Fecha Horao Horas To (°C) T: (°C)
tamizada (h:min) | (h:min)
de 300g

Preparacion 122.789 | 25/01/2018 -- -- -- --
+0.001

Lavado 173.265 | 29/01/2018 -- -- -- --
+0.001

Secado 119.959 | 29/01/2018 | 11:23 11:23 | 105.0+£0.1 | 105.0+£0.1
+0.001

Calentamiento - 30/01/2018 | 10:27 10:27 | 80.0+0.1 | 80.2+0.1

Fuente: elaboracion propia.

Tabla LXXXVI. Elaboracion del ensayo de reactividad potencial

y filtrado de la arena estandar VIGUA

Muestra | Masa Volumen Presion Tiempo | Alicuota; | Balén:
(9) NaOH 1N (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
(mL)
Blanco 0.000 25.0£0.1 | -50.00+1.25 | 00:37.47 | 10.0+0.1 | 200.0£0.1
M1 25.001 25.0 200.0
-50.00£1.25 | 05:11.45 | 10.0+0.1
+0.001 +0.1 0.1
M2 25.001 25.0 200.0
-50.00+1.25 | 04:03.23 | 10.0+0.1
+0.001 0.1 0.1
M3 25.001 25.0 200.0
-50.00+1.25 | 03:20.89 | 10.0+0.1
+0.001 +0.01 0.1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla LXXXVII. Registro de la preparacion del método espectrofotométrico

estandar VIGUA

para el ensayo de reactividad potencial de la arena

Muestra | Alicuota, | Baldny M. HCI Tiempo | Acido | Tiempo de
(mL) (mL) | amonio (mL) (min) | oxalico reposo
(mL) (mL) (min)
Blanco | 13+0.030 | 100 1+0.006 15 15 5+2x10*
2+0.01
+0.1 +2x10* | +0.005
M1 13+0.030 | 100 2+0.01 | 1+0.006 15 15 5+2x10*
+0.1 +2x10* | +0.005
M2 13+0.030 | 100 2+0.01 | 1+0.006 15 15 5+2x10*
+0.1 +2x10* | +0.005
M3 13+0.030 | 100 2+0.01 | 1+0.006 15 15 5+2x10*
+0.1 +2x10* | +0.005
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Tabla LXXXVIII. Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena
estandar VIGUA

C
Muestra Am A ! c corregida fc
(%) (mmol/L) (mmoliL) [mmol/L]
Repeticion 1
Blanco 0.075 0.075 84 0.03 0.03 0.0065
M1 0.436 0.361 37 0.26 0.21 0.0082
M2 0.385 0.31 41 0.23 0.18 0.0079
M3 0.376 0.301 42 0.22 0.17 0.0079
Repeticion 2
Blanco 0.083 | 0.083 83 0.03 0.03 0.0065
M1 0.449 0.366 36 0.27 0.22 0.0083
M2 0.398 0.315 40 0.24 0.18 0.0079
M3 0.392 0.309 41 0.23 0.18 0.0079
Repeticion 3
Blanco 0.089 | 0.089 81 0.04 0.04 0.0066
M1 0.457 | 0.368 35 0.27 0.22 0.0083
M2 0.407 | 0.318 39 0.24 0.18 0.0080
M3 0.395 0.306 40 0.23 0.18 0.0079

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla LXXXIX.

la arena estandar VIGUA

Datos para obtener reduccion de la alcalinidad (Rc) para

Muestra | Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) | Normalidad
(gotas) HCI
Repeticion 1
Blanco 20+0.03 3 20.12+0.06
M1 20+0.03 3 21.61+0.06
0.05£0.001
M2 20+0.03 3 19.68+0.06
M3 20+0.03 3 19.84+0.06
Repeticion 2
Blanco 20+0.03 3 19.92+0.06
M1 20+0.03 3 21.71+0.06
0.05£0.001
M2 20+0.03 3 19.86+0.06
M3 20+0.03 3 20.00+0.06
Repeticion 3
Blanco 20+0.03 3 19.94+0.06
M1 20+0.03 3 21.64+0.06
0.05+0.001
M2 20+0.03 3 19.69+0.06
M3 20+0.03 3 20.00+0.06

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XC. Resultados de Sc y Rc para la arena estandar VIGUA

Muestra Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc(mmol/L)
Repeticion 1
Blanco 11.54 0 2.52 00.00
1 81.56 -149 3.35 15.41
2 69.02 44 3.20 13.01
3 66.80 28 3.18 12.64
Repeticion 2
Blanco 11.538 0 2.54 00.00
1 82.791 -179 3.37 16.10
2 70.248 6 3.22 12.14
3 68.772 -8 3.20 12.18
Repeticion 3
Blanco 15.385 0 2.56 00.00
1 83.283 -170 3.37 15.89
2 70.986 25 3.23 12.57
3 68.034 -6 3.19 12.14

Fuente: muestra de calculo.

Tabla XCl.Promedios de silice disueltay reduccién en la alcalinidad con

sus respectivos errores de la arena estandar VIGUA

Nombre Promedio | Promedio Promedio Promedio
Sc Rc ASc ARc

(mmol/L) (mmol/L) (mmol/L) (mmol/L)
Arena Estandar 20-60 72.46 -26 3.25 13.69
Arena Estandar 20-60 (2) 73.94 -60 3.26 13.47
Arena Estandar 20-60 (3) 74.10 -50 3.27 13.53
Promedio 73.50 -45 3.26 13.56
Desviacion Estandar 0.903 17.8 0.011 0.11

Fuente: muestra de célculo.

143




Tabla XCII.

arena estandar 30-60

Registro de la preparacion para el ensayo de reactividad de la

Proceso Masa (g) Fecha Horao Horas To (°C) T: (°C)
tamizada (h:min) | (h:min)
de 300g
Preparacion 111.545 | 10/01/2018 -- -- -- --
+0.001
Lavado 156.135 | 11/01/2018 -- -- -- --
+0.001
Secado 110.303 | 11/01/2018 | 10:24 9:25 105.1+0.1 | 105.0+£0.1
+0.001
Calentamiento - 15/01/2018 | 9:24 9:16 80.2+0.1 | 80.0+0.1

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XCIIl. Elaboracion del ensayo de reactividad potencial y filtrado de

la arena estandar 30-60

Muestra | Masa Volumen Presién Tiempo | Alicuota; | Balén:
(9) NaOH 1N (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
(mL)
Blanco 0.000 25.04¢0.1 | -50.00£1.25 | 00:31.53 | 10.0+0.1 | 200.0+0.1
M1 25.001 25.0 200.0
-50.00£1.25 | 04:19.76 | 10.0+0.1
+0.001 0.1 0.1
M2 25.001 25.0 200.0
-50.00+1.25 | 05:34.38 | 10.0+0.1
+0.001 0.1 0.1
M3 25.002 25.0 200.0
-50.00+1.25 | 03:59.49 | 10.04+0.1
+0.001 +0.01 0.1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XCIV. Registro de la preparacion del método espectrofotométrico

para el ensayo de reactividad potencial de la arena estandar

30-60
M | Alicuota, | Balon; M. HCI Tiempo | Acido | Tiempo de
(mL) (mL) amonio (mL) (min) oxalico reposo
(mL) (mL) (min)
B 15.000 100.0 1.000 15 15 5+2x10*
+0.017 | #0.1 200+0.01 +0.006 | *2x10* | +0.005
M1 | 15.000 100.0 | 2.00+£0.01 | 1.000 15 15 5+2x104
+0.017 +0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M2 | 15.000 100.0 | 2.00+£0.01 | 1.000 15 15 5+2x104
+0.017 +0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
M3 | 15.000 100.0 | 2.00+0.01 | 1.000 15 15 5+2x104
+0.017 +0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XCV. Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena

estandar 30-60

Muestra Am A T C (mmol/L) C corregida fe
(%) (mmol/L) [mmol/L]
Repeticion 1
Blanco 0.087 0.087 82 0.04 0.04 0.0066
M1 0.455 0.368 35 0.27 0.22 0.0083
M2 0.467 0.38 34 0.28 0.22 0.0083
M3 0.455 0.368 35 0.27 0.22 0.0083
Repeticion 2
Blanco 0.076 0.076 84 0.03 0.03 0.0065
M1 0.443 0.367 36 0.26 0.22 0.0083
M2 0.459 0.383 35 0.27 0.23 0.0084
M3 0.447 0.371 36 0.27 0.22 0.0083
Repeticion 3
Blanco 0.071 0.071 85 0.03 0.03 0.0065
M1 0.423 0.352 38 0.25 0.21 0.0082
M2 0.452 0.381 35 0.27 0.22 0.0084
M3 0.44 0.369 36 0.26 0.22 0.0083

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla XCVI. Datos para obtener reduccion de la alcalinidad (Rc) para la

arena estandar 30-60

Muestra Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) | Normalidad
(gotas) HCI
Repeticion 1
Blanco 20+0.03 3 21.86+0.06
M1 20+0.03 3 20.70+0.06
0.05£0.001
M2 20+0.03 3 20.91+0.06
M3 20+0.03 3 20.57+0.06
Repeticion 2
Blanco 20+0.03 3 21.76x0.06
M1 20+0.03 3 20.45+0.06
0.05£0.001
M2 20+0.03 3 20.60+0.06
M3 20+0.03 3 19.77+0.06
Repeticion 3
Blanco 20+0.03 3 21.93+0.06
M1 20+0.03 3 20.63+0.06
0.05+£0.001
M2 20+0.03 3 20.71+0.06
M3 20+0.03 3 20.53+0.06

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XCVII. Resultados de Sc y Rc para la arena estandar 30-60

Muestra Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc(mmol/L)
Repeticion 1
Blanco 13.33 0 2.20 00.00
1 72.18 116 2.84 14.66
2 74.74 95 2.87 14.18
3 72.18 129 2.84 14.95
Repeticion 2
Blanco 10.00 0 2.17 00.00
1 71.97 131 2.84 15.00
2 75.38 116 2.87 14.66
3 72.82 199 2.85 16.56
Repeticion 3
Blanco 10.00 0 2.16 00.00
1 68.77 130 2.80 14.98
2 74.95 122 2.87 14.79
3 72.39 140 2.84 15.21

Fuente: muestra de calculo.

Tabla XCVIIl. Promedios de silice disueltay reduccion en la alcalinidad

con sus respectivos errores de la arena estandar 30-60

Nombre Promedio | Promedio Promedio Promedio
Sc Rc ASc ARc

(mmol/L) (mmol/L) (mmol/L) (mmol/L)
Arena Estandar 20-60 73.03 113 2.85 14.60
Arena Estandar 20-60 (2) 73.39 149 2.85 15.40
Arena Estandar 20-60 (3) 72.04 131 2.84 14.99
Promedio 72.82 131 2.85 15.00
Desviacion Estandar 0.700 17.7 0.007 0.4046

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla XCIX. Registro de la preparacion para el ensayo de reactividad de la

arena estandar 30-60 mas adicion de silice estandar

Proceso Masa (g) Fecha Horao Horas To (°C) | T+ (°C)
tamizada de (h:min) | (h:min)
300g
Preparacion 119.396 05/06/2018 -- -- -- --
+0.001
Lavado 157.358 06/06/2018 -- -- -- --
+0.001
Secado 114.324+0.001 | 06/06/2018 | 9:21 9:20 105.1 105.1
0.1 0.1
Fuente: elaboracion propia.
Tabla C. Elaboracién del ensayo de reactividad potencial y filtrado de la

arena estandar 30-60 mas adicién de 3 mL de silice estandar

Muestra | Masa Volumen Presién Tiempo | Alicuota; | Balén;
(9) NaOH 1N (mL) (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
- 200.0
Blanco 0.000 25.04+0.1 00:27.34 | 10.0+0.1
50.00£1.25 0.1
25.002 25.0 - 200.0
M1 05:17.33 | 10.0+0.1
+0.001 +0.1 50.00+1.25 0.1
25.001 25.0 - 200.0
M2 04:40.28 | 10.0+0.1
+0.001 0.1 50.00+1.25 0.1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla Cl. Registro de la preparacion del método espectrofotométrico para
el ensayo de reactividad potencial de la arena estandar 30-60

mas adiciéon de 1 mL de silice estandar

M | Alicuota, | Balon, | M. amonio HCI Tiempo | Acido | Tiempo de
(mL) (mL) (mL) (mL) (min) | oxdlico reposo
(mL) (min)

B | 15+0.017 | 100.0 1.000 15 15 5+2x10*
+0.1 200+0.01 +0.006 | #2x10* | +0.005

M1 | 15£0.017 | 100.0 2.00+0.01 | 1.000 15 15 5+2x10*
+0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

M2 | 15+0.017 | 100.0 2.00+0.01 | 1.000 15 15 5+2x10*
+0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

M1 | 15£0.017 | 100.0 2.00+0.01 | 1.000 15 15 5+2x10*
+0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla CII. Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena estandar

30-60 mas adicion de 3 mL de silice estandar

C
Muestra Am A ! c corregida fc
(%) (mmol/L) (mmoliL) [mmol/L]
Repeticion 1
Blanco 0.079 0.079 83 0.03 0.03 0.0065
M1 0.517 0.438 30 0.31 0.26 0.0087
M2 0.408 0.329 39 0.29 0.19 0.0080
M1 0.503 0.424 31 0.30 0.25 0.0086
M1 0.517 0.438 30 0.31 0.26 0.0087
Repeticion 2
Blanco 0.079 0.079 83 0.03 0.03 0.0065
M1 0.504 0.425 31 0.3 0.25 0.0086
M2 0.481 0.402 33 0.29 0.24 0.0085
M1 0.481 0.402 33 0.29 0.24 0.0085

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla Clll.Datos para obtener reduccion de la alcalinidad (Rc) para la

arena estandar 30-60 mas adicion de 3 mL de silice estandar

Muestra | Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) Normalidad
(gotas) HCI
Repeticion 1
Blanco 20+0.03 3 19.77+0.06
M1 20+0.03 3 18.67+0.06
0.05£0.001
M2 20+0.03 3 17.67+0.06
M1 20+0.03 3 18.46+0.06
Repeticion 2
Blanco 20+0.03 3 19.77+0.06
M1 20+0.03 3 18.42+0.06
0.05£0.001
M2 20+0.03 3 18.45+0.06
M1 20+0.03 3 18.59+0.06

Fuente: elaboracion propia.

Tabla CIV.Resultados de Sc y Rc para la arena estandar 30-60 mas

adicion de 3 mL de silice estandar

Sc Re Rc
Muestra Sc corregida (mmol/L) corregida ASc ARc
(mmol/L) | (mmol/L) (mmol/L) | (mmol/L) | (mmol/L)
Repeticion 1
Blanco 10.00 -- 0 -- 2.18 00.00
1 87.10 81.10 110 83.97 3.00 14.52
2 63.87 57.87 210 63.47 2.75 16.81
3 84.12 78.12 131 59.56 2.97 15.00
Repeticion 2
Blanco 10.00 - 0 - 2.18 00.00
1 84.33 78.33 135 13.67 2.97 15.09
2 79.43 73.43 132 25.39 2.92 15.02
3 79.43 73.43 118 14.65 2.92 14.70

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla CV.Promedios de silice disueltay reduccién en la alcalinidad con

sus respectivos errores de la arena estandar 30-60 mas

adicion de 3 mL de silice estandar

. Promedio Promedio Promedio Promedio
ombre
Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc (mmol/L)
Arena Estandar 72.36 150 291 15.44
30-60+3
Arena Estandar 75.06 128 2.03 14.94
30-60+3 (2)
Promedio 73.71 139.33 2.92 15.19
1.909 15.556 0.0204 0.356

Desviacion Estandar

Fuente: muestra de calculo.

Tabla CVI.Elaboracion del ensayo de reactividad potencial y filtrado de la

arena estandar 30-60 mas adicién de 5 mL de silice estandar

Muestra| Masa(g) | Volumen | Presién Tiempo | Alicuota; | Balén:
NaOH 1N (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
(mL)
Blanco 0.000 25.0+0.1 | -504£1.25 | 00:20.51 | 10.0+0.1 | 200.0+0.1

M1 25.001 25.0 -50+1.25 04:28.02 10.040.1 200.0
+0.001 0.1 0.1

M2 25.001 25.0 -50+1.25 04:01.40 | 10.0£0.1 200.0
+0.001 +0.1 0.1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla CVII. Registro de la preparacién del método espectrofotométrico
para el ensayo de reactividad potencial de la arena estandar

30-60 mas adicién de 5 mL de silice estandar

Alicuota, | Balén, | M.amonio HCI Tiempo | Acido | Tiempo de
M (mL) (mL) (mL) (mL) (min) | oxalico reposo
(mL) (min)
15.000 100.0 1.000 15 15
B 2.00+0.01 5+2x10*
+0.017 +0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
15.000 100.0 1.000 15 15
M1 2.004£0.01 5+2x10*
+0.017 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
15.000 100.0 1.000 15 15
M2 2.004£0.01 5+2x10*
+0.017 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005
15.000 100.0 1.000 15 15 4
ML 40017 | 01 | 290001 | 5006 | +2x10* | x0.005 | °*2*10

Fuente: elaboracion propia.

Tabla CVIII. Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena

estandar 30-60 mas adiciéon de 5 mL de silice estandar

Muestra Am A ! C (mmol/L) C corregida fe
(%) (mmol/L) [mmol/L]
Repeticion 1
Blanco | 0.079 0.079 83 0.03 0.03 0.0065
M1 0.523 0.444 30 0.32 0.27 0.0087
M2 0.527 0.448 30 0.32 0.27 0.0088
M1 0.524 0.445 30 0.32 0.27 0.0087
Repeticion 2
Blanco 0.079 0.079 83 0.03 0.03 0.0065
M1 0.508 0.429 31 0.31 0.26 0.0086
M2 0.502 0.423 31 0.3 0.25 0.0086
M1 0.503 0.424 31 0.3 0.25 0.0086

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla CIX. Datos para obtener reduccion de la alcalinidad (Rc) para la

arena estandar 30-60 mas adicion de 5 mL de silice estandar

Muestra | Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) Normalidad
(gotas) HCI
Repeticion 1
Blanco 20+0.03 3 20.20+0.06
M1 20+0.03 3 18.30+0.06
0.05£0.001
M2 20+0.03 3 18.23+0.06
M1 20+0.03 3 18.30+0.06
Repeticion 2
Blanco Blanco Blanco Blanco
M1 M1 M1 M1
0.05£0.001
M2 M2 M2 M2
M1 M1 M1 M1

Fuente:

elaboracidn propia.

Tabla CX. Resultados de Sc y Rc para la arena estandar 30-60 mas adicién

de 5 mL de silice estandar

Muestra SC corrse(;ida Re corri(;ida ASc ARe
(mmol/L) (mmol/L) (mmol/L) (mmol/L) (mmol/L) | (mmol/L)

Repeticion 1

Blanco 10.00 - 0.00 - 2.18 00.00

1 88.38 82.38 174.42 2.93 3.01 10.87

2 89.23 83.23 180.85 3.91 3.02 11.13

3 88.59 82.59 174.42 2.93 3.02 10.87
Repeticion 2

Blanco 10.00 - 0.00 - 2.18 00.00

1 85.18 79.18 159.73 1.95 2.98 10.25

2 83.90 77.90 166.15 4.88 2.97 10.53

3 84.12 78.12 175.33 14.65 2.97 10.91

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla CXI.

Promedios de silice disueltay reduccion en la
alcalinidad con sus respectivos errores de la arena

estandar 30-60 mas adicion de 5 mL de silice estandar

. Promedio Promedio Promedio Promedio
ombre
Sc (mmol/L) |Rc (mmol/L)|ASc (mmol/L) | ARc (mmol/L)
Arena Estandar 82.73 176.56 3.02 15.06
30-60+5
Arena Estandar 78.40 167.08 2.97 14.84
30-60+5 (2)
Promedio 80.57 171.82 2.99 14.95
Desviacién Estandar 3.065 6.71 0.033 0.154

Tabla CXII.
filtrado de la arena estandar 30-60 mas adicion de 8 mL

Fuente: muestra de calculo.

de silice estandar

Elaboracion del ensayo de reactividad potencial y

Muestra| Masa | Volumen Presion Tiempo | Alicuota; | Balon:
(9) NaOH 1N (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
(mL)
Blanco | 0.000 | 25.0+0.1 | -50.00+1.25 | 01:04.28 | 10.0+0.1 | 200.0+0.1
M1 25.001 25.0 200.0
50.00+1.25 | 05:31.41 | 10.0%0.1
+0.001 +0.1 +0.1
M2 25.001 25.0 200.0
50.00+1.25 | 04:26.52 | 10.0£0.1
+0.001 +0.1 +0.1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla CXIIl.Registro de la preparaciéon del método espectrofotométrico

para el ensayo de reactividad potencial de la arena estandar

30-60 mas adiciéon de 8 mL de silice estandar

M | Alicuota, | Baldn: M. HCI (mL) | Tiempo | Acido Tiempo

(mL) (mL) amonio (min) | oxdlico | de reposo

(mL) (mL) (min)

B | 15.000 100.0 1.000 15 5+2x10*
+0.017 +0.1 200+0.01 +0.006 | *2x10% | +0.005

M1 | 15.000 100.0 | 2.00+0.01 1.000 15 5+2x104
+0.017 +0.1 +0.006 +2x10* | +0.005

M2 | 15.000 100.0 | 2.00+0.01 1.000 15 5+2x104
+0.017 +0.1 +0.006 +2x10* | +0.005

M1 | 15.000 100.0 | 2.00+0.01 1.000 15 5+2x104
+0.017 +0.1 +0.006 +2x10* | +0.005

Fuente: elaboracion propia.

Tabla CXIV. Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena

estandar 30-60 mas adicion de 8 mL de silice estandar

Muestra Am A (;;) C (mmol/L) C(fnor:;?li_c)la [mrﬁgI/L]
Repeticion 1

Blanco | 0.169 0.169 68 0.09 0.09 0.0071

M1 0.537 0.368 29 0.32 0.22 0.0083

M2 0.534 0.365 29 0.32 0.21 0.0083

M1 0.53 0.361 30 0.32 0.21 0.0082
Repeticion 2

Blanco 0.083 0.083 83 0.05 0.05 0.0065

M1 0.507 0.424 31 0.31 0.25 0.0086

M2 0.507 0.424 31 0.31 0.25 0.0086

M1 0.506 0.423 31 0.3 0.25 0.0086

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla CXV. Datos para obtener reduccion de la alcalinidad (Rc) para la

arena estandar 30-60 mas adicién de 8 mL de silice estandar

Muestra | Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) Normalidad
(gotas) HCI
Repeticion 1
Blanco 20+0.03 3 20.03+0.06
M1 20+0.03 3 17.45+0.06
0.05£0.001
M2 20+0.03 3 17.51+0.06
M1 20+0.03 3 17.47+0.06
Repeticion 2
Blanco 20+0.03 3 20.03+0.06
M1 20+0.03 3 17.44+0.06
0.05£0.001
M2 20+0.03 3 17.4940.06
M1 20+0.03 3 17.4040.06

Fuente: elaboracion propia.

Tabla CXVI. Resultados de Sc y Rc para la arena estandar 30-60 mas

adicion de 8 mL de silice estandar

Sc Rc Rc
Muestra Sc corregida (mmol/L) corregida ASc ARc
(mmol/L) | (mmol/L) (mmol/L) | (mmol/L) | (mmol/L)
Repeticion 1
Blanco 30.00 -- 000.00 -- 2.39 0.00
1 72.18 66.18 194.53 7.81 2.84 13.50
2 71.54 65.54 190.01 13.67 2.83 13.40
3 70.69 64.69 193.02 9.76 2.82 13.47
Repeticion 2
Blanco 16.67 -- 0.00 -- 2.20 00.00
1 84.12 78.12 237.76 6.83 2.97 16.46
2 84.12 78.12 233.17 11.72 2.97 16.36
3 83.90 77.90 241.43 10.74 2.97 16.54

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla CXVIIl. Promedios de silice disueltay reduccion en la alcalinidad con

sus respectivos errores de la arena estandar 30-60 mas adicion

de 8 mL de silice estandar

Nombre Promedio Promedio Promedio Promedio
Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc (mmol/L)
Arena Estandar 65.47 193 2.83 13.46
30-60+8
Arena Estandar 78.04 237 2.97 16.45
30-60+8 (2)
Promedio 71.76 214.99 2.90 14.95
Desviacion Estandar 8.893 31.774 0.095 2.119

Fuente: muestra de calculo.

Tabla CXVIIl. Elaboracion del ensayo de reactividad potencial y filtrado de

la arena estandar 30-60 mas adicién de 12 mL de silice

estandar
Muestra | Masa (g) | Volumen Presion Tiempo | Alicuota; | Baldn:
NaOH (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
AN (mL)
Blanco 0.000 25.0+0.1 | -50.00+1.25 01:16.62 10.0+0.1 | 200.0+0.1
25.001 25.0 200.0
M1 -50.00+£1.25 | 05:17.64 | 10.0£0.1
+0.001 +0.1 +0.1
25.001 25.0 200.0
M2 -50.00+£1.25 | 04:29.34 | 10.0£0.1
+0.001 +0.1 +0.1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla CXIX. Registro de la preparacion del método espectrofotométrico
para el ensayo de reactividad potencial de la arena estandar

30-60 mas adicién de 12 mL de silice estandar

M | Alicuotaz | Bal6n, | M. amonio HCI Tiempo Acido | Tiempo de

(mL) (mL) (mL) (mL) (min) oxalico reposo
(mL) (min)

B | 15.000 100.0 1.000 15 15 5+2x10*
+0.017 +0.1 200+0.01 +0.006 | +2x10* | +0.005

M1 | 15.000 100.0 | 2.00+0.01 | 1.000 15 15 5+2x10*
+0.017 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

M2 | 15.000 100.0 | 2.00+0.01 | 1.000 15 15 5+2x10*
+0.017 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

M1 | 15.000 100.0 | 2.00+0.01 | 1.000 15 15 5+2x10*
+0.017 0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

Fuente: elaboracion propia.

Tabla CXX. Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena

estandar 30-60 mas adicion de 12 mL de silice estandar

Muestra Am A ! C (mmol/L) C corregida Ac
(%) (mmol/L) [mmol/L]
Repeticion 1
Blanco 0.038 0.038 92 0.01 0.01 0.0063
M1 0.454 0.416 35 0.27 0.25 0.0086
M2 0.453 0.415 35 0.27 0.25 0.0086
M1 0.459 0.421 35 0.27 0.25 0.0086
Repeticion 2
Blanco | 0.044 0.044 90 0.01 0.01 0.0063
M1 0.424 0.38 38 0.25 0.22 0.0083
M2 0.432 0.388 37 0.26 0.23 0.0084
M1 0.42 0.376 38 0.25 0.22 0.0083

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla CXXI. Datos para obtener reduccion de la alcalinidad (Rc) para la

arena estandar 30-60 mas adicién de 12 mL de silice estandar

Muestra | Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) Normalidad
(gotas) HCI
Repeticion 1
Blanco 20+0.03 3 20.12+0.06
M1 20+0.03 3 16.76+0.06
0.05£0.001
M2 20+0.03 3 16.79+0.06
M1 20+0.03 3 16.87+0.06
Repeticion 2
Blanco 20+0.03 3 20.20+0.06
M1 20+0.03 3 16.65+0.06
0.05£0.001
M2 20+0.03 3 16.70+0.06
M1 20+0.03 3 16.48+0.06

Fuente: elaboracion propia.

Tabla CXXIl. Resultados de Sc y Rc para la arena estandar 30-60 mas

adicién de 12 mL de silice estandar

Sc Rc Rc
Muestra Sc corregida (mmol/L) corregida ASc ARc
(mmol/L) | (mmol/L) (mmol/L) | (mmol/L) | (mmol/L)
Repeticion 1
Blanco 3.33 -- 20.12 -- 2.09 00.00
1 82.41 76.41 16.76 57.61 2.95 10.56
2 82.20 76.20 16.79 60.54 2.95 10.47
3 83.48 77.48 16.87 68.35 2.96 10.20
Repeticion 2
Blanco 3.33 -- 20.20 -- 2.10 00.00
1 74.74 68.74 16.65 46.87 2.87 0.94
2 76.44 70.44 16.70 51.75 2.89 0.95
3 73.88 67.88 16.48 61.51 2.86 0.91

Fuente: muestra de célculo.
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Tabla CXXIIl. Promedios de silice disueltay reduccioén en la

alcalinidad con sus respectivos errores de la arena

estandar 30-60 mas adicion de 12 mL de silice estandar

Promedio Promedio Promedio Promedio
Nombre Sc (mmol/L) |Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc (mmol/L)

Arena Estandar

30-60+12 76.69 176 2.95 10.41
Arena Estandar

30-60 +12 (2) 78.04 237 2.97 16.45

Promedio 77.37 206.79 2.96 13.43

Desviacién Estandar 0.955 43.362 0.010 4272

Fuente: muestra de calculo.

Tabla CXXIV. Elaboracion del ensayo de reactividad potencial y filtrado de

la arena estandar 30-60 mas adiciéon de 15 mL de silice

estandar
Muestra | Masa (g) | Volumen Presion Tiempo | Alicuota; | Baldn:
NaOH 1N (kPa) (min:s.cs) (mL) (mL)
(mL)
Blanco 0.000 25.0+0.1 | -50.00+1.25 | 00:54.16 10.0+0.1 | 200.0+0.1
M1 25.001 25.0 200.0
-50.00+1.25 | 04:31.18 | 10.0£0.1
+0.001 +0.1 +0.1
M2 25.001 25.0 200.0
-50.00+£1.25 | 04:44.68 | 10.0£0.1
+0.001 +0.1 +0.1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla CXXV.Registro de la preparacion del método espectrofotométrico

para el ensayo de reactividad potencial de la arena estandar

30-60 mas adicién de 15 mL de silice estandar

Alicuota, | Baldn; M. HCI Tiempo | Acido | Tiempo de

M (mL) (mL) amonio (mL) (min) | oxélico reposo

(mL) (mL) (min)

B | 15.000 100.0 1.000 15 15 5+2x10*
+0.017 +0.1 200+0.01 +0.006 | +2x10* | +0.005

M1 | 15.0000 100.0 |2.00+0.01| 1.000 15 15 5+2x104
+0.017 +0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

M2 | 15.000 100.0 |2.00+0.01| 1.000 15 15 5+2x104
+0.017 +0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

M1 | 15.000 100.0 |2.00+0.01| 1.000 15 15 5+2x104
+0.017 +0.1 +0.006 | +2x10* | +0.005

Fuente: elaboracion propia.

Tabla CXXVI. Datos para obtener la silice disuelta (Sc) para la arena

estandar 30-60 mas adicion de 15 mL de silice estandar

Muestra Anm A ! C (mmol/L) C corregida fe
(%) (mmol/L) [mmol/L]
Repeticion 1
Blanco 0.044 0.044 90 0.01 0.01 0.0063
M1 0.449 0.405 36 0.27 0.24 0.0085
M2 0.456 0.412 35 0.27 0.24 0.0085
M1 0.450 0.406 35 0.27 0.24 0.0085
Repeticion 2
Blanco 0.052 0.052 89 0.01 0.01 0.0063
M1 0.432 0.38 37 0.26 0.22 0.0083
M2 0.429 0.377 37 0.26 0.22 0.0083
M1 0.430 0.378 37 0.26 0.22 0.0083

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla CXXVII. Datos para obtener reduccién de la alcalinidad (Rc) para

la arena estandar 30-60 mas adicién de 15 mL de silice

estandar
Muestra | Alicuotas (mL) Fenolftaleina Gasto HCI (mL) Normalidad
(gotas) HCI
Repeticion 1
Blanco 20+0.03 3 19.98+0.06
M1 20+0.03 3 15.79+0.06
0.05+0.001
M2 20+0.03 3 16.05+0.06
M1 20+0.03 3 16.04+0.06
Repeticion 2
Blanco 20+0.03 3 19.98+0.06
M1 20+0.03 3 16.16+0.06
0.05£0.001
M2 20+0.03 3 16.22+0.06
M1 20+0.03 3 15.99+0.06

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla CXXVIIl. Resultados de Sc y Rc para la arena estandar 30-60 mas

adicion de 15 mL de silice estandar

Sc Re Rc
Muestra Sc corregida corregida ASc ARc
(mmol/L) | (mmol/L) (mmoliL) (mmol/L) | (mmol/L) | (mmol/L)
Repeticion 1
Blanco 3.33 -- 0 -- 2.10 00.00
1 80.07 74.07 368.72 50.77 2.92 19.00
2 81.56 75.56 345.84 76.16 2.94 18.48
3 80.28 73.64 346.72 75.18 2.92 18.50
Repeticion 2
Blanco 3.33 -- 0 -- 2.12 00.00
1 74.74 68.74 336.16 86.90 2.87 18.26
2 74.10 68.10 330.88 92.76 2.86 18.14
3 74.31 68.31 351.12 70.30 2.86 18.60

Fuente: muestra de célculo.

Tabla CXXIX. Promedios de silice disueltay reduccién en la alcalinidad
con sus respectivos errores de la arena estandar 30-60

mas adiciéon de 15 mL de silice estandar

Nomb Promedio Promedio Promedio Promedio
ombre
Sc (mmol/L) | Rc (mmol/L) | ASc (mmol/L) | ARc (mmol/L)
Arena Estandar 74.42 354 2.3 18.66
30-60+15
Arena Estandar 68.38 339 2.86 18.33
30-60 +15 (2)
Promedio 71.40 346.57 2.90 18.50
o i 4.27 10.163 0.046 0.23
Desviacion Estandar

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla CXXX. Registro para el calentamiento de la arena estandar 30-60 mas

adiciones de silice estandar

Adicién Fecha Horao Horay To (°C) T: (°C)
(mL) (hr:min) (hr:min)
3 11/06/2018 9:27 9:27 80.2+0.05 | 80.2+0.05
5 05/07/2018 10:18 10:18 80.0+0.05 | 79.8+0.05
8 11/07/2018 9:27 9:27 80.0+0.05 80.1+0.05
12 18/07/2018 9:49 9:49 80.0+0.05 80.0+0.05
15 23/07/2018 10:39 10:39 79.8+0.05 | 80.0+0.05

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla CXXXI. Registro para el enfriamiento con agua del grifo para

diversas arenas

Muestra Tagua (°C) Fecha Horag Horas
(h:min) (h:min)

Purulha 21.6+0.05 26/10/2017 10:26 10:41

Rio Blanco 21.9+0.05 27/10/2017 9:39 9:54

Rio Madre Vieja 21.5+0.05 09/11/2017 9:54 10:09

Santa Rosa 21.6+0.05 14/11/2017 9:11 9:26

Chincayote Honduras 20.8+£0.05 29/11/2017 10:17 10:32

(TCONSA WTG13)

Construfacil Roosevelt (rio 21.0+£0.05 23/11/2017 10:24 10:39
Villalobos)

Volcan de Fuego 21.0+0.05 22/06/2018 9:54 10:09

El Méstil Escuintla 21.0+0.05 09/08/2018 11:16 11:31

El Mastil Jocotenango 21.5+0.05 22/08/2018 9:13 9:28

Quebrada de San Juan 21.0+0.05 30/08/2018 11:34 11:49
(muestra 1)

Quebrada de San Juan 21.0+0.05 05/09/2018 11:47 12:02
(muestra 2)

Cobéan 22.0+0.05 07/09/2018 10:30 10:45

Arena estandar 20-60 20.7+£0.05 14/02/2018 10:30 10:45

Arena estandar VIGUA 20.6+0.05 31/01/2018 10:27 10:42

Arena estandar 30-60 18.7+0.05 16/01/2018 9:16 9:31

Arena estandar 30-60 + 3 19.0+0.05 12/06/2018 9:27 9:42

Arena estandar 30-60 + 5 20.5+0.05 06/07/2018 10:18 10:33

Arena estandar 30-60 + 8 21.0+0.05 12/07/2018 9:27 9:42

Arena estandar 30-60 + 12 21.5+0.05 19/07/2018 9:49 10:04

Arena estandar 30-60 + 15 22.0+0.05 24/07/2018 10:39 10:54

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla CXXXII. Determinacion de la exactitud relativa por medio del

porcentaje de recuperacion de la arena estandar 30-60

Nombre/Adicion P.Sc mM/L| P.Rc mM/L %R Sc %R Rc
Arena Estandar 30-60 72.82 131
Arena Estandar 30-60+3 73.71 43.45 101.23 33.20
Arena Estandar 30-60+5 80.57 5.21 110.64 3.98
Arena Estandar 30-60+8 71.76 10.09 98.54 7.71
Arena Estandar 30-60+12 77.37 57.77 106.25 44.14
Arena Estandar 30-60+15 71.40 75.35 98.05 57.56

Promedio - -- 102.95 29.32

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla CXXXIIl. Clasificacion de los agregados y determinacion del VPP y

VPN
Sc Rc ASc ARc Tipo de
Nombre
(mM/L) | (mM/L) | (mMI/L) (mMI/L) agregado
P.
Purulh& 379.01 200 16.36 16.57 o
Perjudicial
P.
Rio Blanco 433.16 301 20.51 18.89 o
Perjudicial
Madre Vieja 457.88 531 17.62 22.06 FN
Santa Rosa 388.96 85 16.52 13.95 Perjudicial
Chincayote, Honduras 44.34 88 2.24 14.01 Inocua
Construfacil P.
_ 564.26 257 1.37 17.88 o
Roosevelt/Villalobos Perjudicial
Arena Estandar 30-60 72.82 131 2.85 15.00 Inocua
Arena VIGUA 73.50 -45 3.26 13.56 Perjudicial
Arena Estandar 20-60 68.77 -26 2.80 12.59 Perjudicial
Volcan de Fuego 218.67 74 8.86 13.69 Perjudicial
El Mastil Escuintla 242.12 58 9.15 13.34 Perjudicial
P.
El Méstil Jocotenango 417.74 186 16.98 16.26 o
Perjudicial
Quebrada de San Juan
327.86 273 15.55 18.24 FN
M1
Quebrada de San
68.36 85 3.20 9.93 FP
Juan M2
Cobéan 5.62 634 0.83 17.46 Inocua
VPN: 86.67% VPP: 75.00%

Fuente: muestra de calculo.
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Tabla CXXXIV. Datos para la determinacion del LOD del método

espectrofotométrico

Numero Absorbancia Concentracion [mM/L]
1 0.076 0.030
2 0.071 0.030
3 0.087 0.040
4 0.103 0.050
5 0.114 0.050
6 0.113 0.050
Desviacion estandar 0.0187 0.0098

LOD: 4.96E-04 mM/L

Fuente: muestra de calculo.

Tabla CXXXV.Datos para la intercomparacion con analistas de LAFIQ

Arena VIGUA Arena 30-60
Gasto de volumen de HCI (mL)
Muestra Analista Analista Analista Analista | Analista | Analista
A B C A B C
M1 20.38 20.77 21.06 20.73 20.39 20.91
M2 20.52 19.19 19.44 20.27 19.80 20.26
M3 20.44 19.72 19.43 20.62 19.38 20.06
Desv. Est. 0.07 0.80 0.94 0.24 0.51 0.44
Concentracion de silice disuelta (mM/L)
M1 0.19 0.18 0.2 0.22 0.25 0.26
M2 0.19 0.14 0.19 0.22 0.22 0.23
M3 0.19 0.21 0.19 0.22 0.18 0.22
Desv. Est. 0.00 0.04 0.01 0.00 0.04 0.02

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla CXXXVI. ANOVA de un factor del gasto de volumen de acido

clorhidrico para la arena estandar 30-60

Fuente de variacion SS df MS F Valor P | F critico
Entre grupos 0.790022 2 0.395011 | 2.311659 | 0.180166 | 5.143253
Dentro grupos 1.025267 6 0.170878
Total 1.815289 8

Fuente: elaboracion propia.

Tabla CXXXVII.ANOVA de un factor de la concentracién de silice disuelta

para la arena estandar 30-60

Fuente de variacion SS df MS F Valor P | F critico
Entre grupos 0.000689 2 0.000344 | 0.62 | 0.569165 |5.143253
Dentro grupos 0.003333| 6 | 0.000556
Total 0.004022 | 8
Fuente: elaboracion propia.
Tabla CXXXVIII.

ANOVA de un factor del gasto de volumen de &cido

clorhidrico para la arena VIGUA

Fuente de variaciéon

SS df MS F Valor P | F critico
Entre grupos 0.534 2 0.267 0.5229 | 0.6175 | 5.1433
Dentro grupos 3.0636 6 0.5106
Total 3.5976 8

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla CXXXIX. ANOVA de un factor de la concentracion de silice disuelta

parala arena VIGUA
Fuente de variacion SS df MS F Valor P |F critico
0.0005 2 0.0002 | 0.5526 0.6022 | 5.1433
Entre grupos
0.0025 6 0.0004
Dentro grupos
0.003 8
Total
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 3. Diagrama de Ishikawa
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Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 4. Tabla de requisitos académicos

»  Andlisis cualitativo »| Equilibrio dcido-base
Area de e Ty Métodos Volumetria
iy » Anélisis cuantitativo > i : %
Quimica analiticos Gravimetria
L Métodos
—— Analisis instrumental » . = i
irtimantales Espectrofotometria
: Procesos de Conveccién
.| Transferencia .| transferencia de forzada
de calor (1Q-3) calor
o . Transferencia de Contacto
> FL’Je{?C'P"es ol masa en unidades »| interfacial »| Secado
nitarias 2 5li
continuas (1Q-5) gas-sdlido
Separaciones ;
i iz »{ Tamizado
Oper_aapnes "I mecanicas
> unitarias
complementarias
(1Q-6) 4| Tratamiento de . .
particulas sdlidas Reduccién
de tamafio

Ingenieria
Quimica

de particulas

Validacion
metroldgica

Acreditacion
de laboratorios

Gestidn total
de la calidad

»  Especializacion

Principios quimicos Industria del

»{ Agregados

Ciencias basicas y
complementarias

industriales

—» Estadistica 2

cemento

_| Tratamiento de
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Apéndice 5. Fotografias de la parte experimental

Solucion de silice estandar

Método de cuarteo
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Continuacién apéndice 5.

Lavado de arena Preparacién del ensayo de
reactividad potencial
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Continuaciéon apéndice 5.

Método volumétrico Bureta y pipeta automéatica

Prueba de hidrélisis alcalina

Blanco Arena VIGUA
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Continuaciéon apéndice 5.

Arena estandar 30-60

Resultados

El potenciometro solo se utilizé para observar el cambio en la magnitud del

pH, mientras que se utilizaron como referencia las tiras de papel pH.

Fuente: elaboracion propia.
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ANEXOS

Anexo 1. Método de minimos cuadrados

La ecuacién de la curva de calibracion se construye a partir del método de
minimos cuadrados, que es una técnica que da “la mejor linea” para la nube de
puntos que se tienen en un plano x-y. Se dice que es la mejor linea ya que los
puntos presentan cierta desviacién y esto causa que no caigan perfectamente

sobre la linea de correlacion.

Figura 1. Descripcién de curva de calibracién para método de

minimos cuadrados

S .
artica x, ¥)
4l ation —
¥ Ay
g
__,—_.a::-"" Ax
.\5_ el
i
.
Eﬁ"" =mx+D
2= - 4
H‘H“"— rtErrE
] | ] l

[
L
i
L
(=1

Fuente: HARRIS, Daniel. Quantitative Chemical Analysis. p. 66.

Se conoce que la ecuacion de una linea recta es:

y=mx+b
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Continuacion anexo 1.

Donde “m” es la pendiente de la recta y “b” el intercepto en y. Ambos
parametros se construyen a partir de pares de datos (x,y). A partir del método
de minimos cuadrados, se puede determinar la pendiente “m” y el intercepto “b”

como corresponde:

_nYygy) —Xxi Xy
m = 2
nY(x") — (X x;)?
YTy — Cxiy) T
n¥(x;%) — (T x)?

En este método, se minimiza Unicamente el error que existe en los valores
de las ordenadas (valores y), ya que se consideran mas grandes que la
incertidumbre en las abscisas (valores x). El error en la ordenada (d), se puede
expresar por medio de:

d= (y;—y)* = (yi — mx; — b)®

Donde y es la sumatoria de todos los valores y;. Ademas, al momento de
la construccién de una curva de calibracién existe error tanto en las abscisas
como en las ordenadas, por lo que es necesario encontrar la propagacion del
error tanto en la pendiente como en el intercepto de la curva. Primero es
necesario encontrar la desviacion estandar de los errores en la ordenada, tal

que:

Z(d})

S =
Y n-—2

Donde d; es la suma de los errores en la ordenada y n es el nUmero de
puntos usados para la curva de calibracion. De esta manera las incertidumbres

tanto en la pendiente (s,,) como en el intercepto (s,) son:
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Continuacion anexo 1.

Y la determinante D es:

D=nY (D)= x)?

Fuente: HARRIS, Daniel. Quantitative Chemical Analysis. Pags. 81-85.
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Préloge COGUANOR

La Comision Guatemalteca de Mormas [COGUANOR) es el Organismo Macional de
Normalizacién, creada por el Decreto MNo. 1523 del Congreso de la Repdblica ded 05
de mayo de 1262, Sus funciones estin definidas en el marco de la Ley del Sistema
Nacional de la Calidad. Decreto 73-2005 del Congreso de la Repdblica.

COGUANOR a5 una entidad adscrita al Ministerio de Economia, su principal misidn
e proporcionar soporte téenico a bos sectores piliblico y privado por medie de la
actividad de normalizacian.

COGUAMOR, preccupada por el desamollo de la actividad productiva de bienes y
servicios en & pais, ha armenizado las normas intemacionales.

Bl estudio de esta norma, fue realizado a trawés del Comité Téonico de
Normalizacién de Concreto (CTM Concrete), con la participacion de:

Ing. Emilic Beltranena
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Ing. Sergio Sevilla
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Ing. Kenneth Molina |
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Continua

182

Procedimiento de muestreo interno de agregados finos

COGUANOR NTG-41010 h11 212
indice

Pigina
1 Objeto. 3
2 D citades 3
I T 3
4 5 yUsa 5
5 del Método, H
& Muestre 7
7 Métndo A divisor _ Equips 7
8 Procedimi 8
9 Método B — Cuartes — Equipo. 10
10 Procedimi 10

11 Método C — muestrso por apdamiento en miniatura (sdlo para

gregado fino himedo) — Equipo. 1
12 A dirmi 1
13 Descri 12

Centinua

COGUANOR NTG-41010 hi1 412
Ing. Rafael Sazo Ruano
Representante CEMEX

Ing. Jos Estuardo Palencia
Representante PROQUALITY



Continuacion anexo 2.

COGUANOR NTG-41010 h11 5M2
1. OBJETO

141 Esta practica cubre fres métodos de reduccion de muestras Jgrandes de
agregados, a los tamafios apropiados para ensayos. emgleando técnicas que
tiendan a minimizar las vanaciones de las caracteristicas medidas entre las muestras
de ensayo asi seleccionadas y la muestra grande.

12  Los valores expresados en unidades 5l o en unidades [ora-pulgada deben
ser considerados separadaneme como el estindar, los valores en libra-pulgada se
indican entre paréntesis. Los valores dados en cada sistema no son equivalentes
exactos; por lo tanto cada sistema debe ser del ofro. C:

wvalores de los dos sistemas pueden dar lugar a la no cenformidad con la norma.

Nota 1: El tamafio de los tamices se identifica por su deﬁlgnacu:-n nommalizada en la
especificacion A"”TM E II La dada entre es
¥ no rep una diferente designacia i

para i
del tamafio de los tamices.

1.3 Esta noma no pretende fratar todos los aspecios relacionados con la
seguridad si los hubiera, asociados con su uso. Es responsabilidad del usuanu de

esta norma las pmcticas de v salud para
Ia de las [i previc a su uso.

2. DOCUMENTOS CITADOS
21 Mormas NTG (ASTM}:

NTG 41006 Terminclogia referente al concreto y agregados para concreto.
(C 125)

NTG 41010 b8 Método de ensaye. Determinacion de la densidad, densidad
{C 128) relativa y absorcion del agua del agregado fino.

NTG 41008 Practica para el muestree de los agregados.

D 75)

3. TERMINOLOGIA

34 Definiciones. Los términos usados en ésta practica son los definidos en la
noma de terminclogia NTG 41008 (ASTM C 125).

4. SIGNIFICADO Y USO

41 Las i i de del material para
kos ensayos. Ccnsldemdn que ulms I’T—.!Mes sean iguales, las muestras, mas
grandes tenderan a ser mas rep del total del Esta practica

provee procedimientos para reducir la muestra grande obtenida en la obm o
preparada en el laberatorio. 3 wn tamafio convenients para realzar el nimero de
Continua
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aproximacion rapida, si el agregado fino es capaz de retener su forma cuando es
moldeado por la mano se puede considerar que estd mas himedo que el estado
saturade de superficie seca.

5.2 Agregado grueso y mezclas de agregados gruesos y fino — Reducir I3
muestra usando un diviser mecanico de acuerdo con el Método A (Método preferido)
o por cuarteo de acuerdo con el Métode B. anepemmeusarelMemdDCde
apilamients en miniatura. para lo agregadoes gruesos o mezoias de agregado grueso
yfino.

6. MUESTREO

61 Obtener las muestras de agregado en el campe. de acuerdo con la practica
NTG 41009 (ASTM D 75), o como sea requerido pDI' los métodos individuales de
ensayn. Cuando se ensayos de el tamafio de
la muestra de campo Fistado en la practica NTG 41009 (ASTM D 75) es usuaiments
adecuado. Cuando se deben hacer ensayos a:lu::ionales el usuaric gquedard
satisfecho que & tamafio inicial de la muestra de campo sea la adecuada para lograr
hacer todos los ensayos previstos.  Usar prmdlmlemos similares para fratar la
reduccion del agregade preducide en & laboratorio.

METODO A - DVISOR MECANICO
7. EQUIFD

T4  Divisor de Muestras — Los divisores de muestras deben tener un nimero par
de ranuras del mismo ancho, pero no menos de un tofal de ocho para agregado
grueso, o de doce para agregado fino, las que a cada
lado del divisor. Para agregado grueso o agregado mezclado, &l ancho minime de
las ranuras debe ser aproximadamente 50 % mayor que las particulas de mayor
tamafio de la muestra a ser reducida (Ver Nota 2). Fara agregado fino seco en que
Iz totalidad de la muestra pasa el tamiz de 8.5 mm (3/3 pulg) debe usarse un divisor
que tenga ranwas de 12.5 a 19 mm (1/2 a % pulg). El divisor debe estar equipado
con dos recepticulos para recbir las dos mitades de la muestra subdvidida
También debe estar equipado con una tohva de alimentacion o recipients de lados
rectos que tenga un ancho igual o ligeramente menor que el ancho del conjunto de
ranuras, con el objeto de que la muestra sea alimentada a las ranuras a una
velocidad controlada. El divisor y sus accesorios del equipo deben ser disefiados de
tal forma que |a muestra pusda fluir de manera uniforme y sin restriceiones o pérdida
«de material (Ver Fig. 1y Fig. Z).

Nota 2: Los divisores icos estan en los tamarios
adecuados para agregado grueso wya pa'tnula de mayor tamafic sea no mayor de
37.5 mm (1% pulg).

Continua
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ensayos para descrbir el material y medir su calidad de tal manera que la porcidn
mas pequena de ensayo, sea con mayor probabilidad una representacian de la
muestra mas grande, y por lo tanto del total del suministre. Si no se siguen
atentamente los procedimientos de ests prictics, el resultado pusde ser la provisidn
de una muestra no representativa para ser usada en los subsiguientes ensayos. Los
métodos de ensayo individuales requieren del uso de una minima cantidad del
material.

42 Baje i - ias no es la ion en
tamafio de una muestra grande antes de su ensayo. A weces no puede evitarse que
haya diferencias sustanciales entre |as muestras de ensayo seleccionadas, como por
sjemplo, en & caso de un agregado que tenga relativamente pocas particulas de
gran tamafio en la muestra. Las leyes del azar dictan que estas pocas particulas
pueden estar desigualmente distribuidas entre las muestras de ensayo reducidas.
Simdarmente, sila muesira de ensayo esta siendo examinada para detectar ciertos
contaminantes que ocumen como algunos fragmentos discretos en porcentajes muy
bajos, debe tenerse mucho cuidado en interpretar los resultados de una muestra de
ensayo de tamafo reducido. La indusion al azar de una o dos particulas en la
muestra de ensayo seleccionada, pueden tener una influencia importante en ka
interpretacion de las caracteristicas de la musstra original.  En estos casos, la
muestra original completa es |3 que debe enzayarse.

5. SELECCION DEL METODO DE REDUCCION DE TAMARO

a1 Aglegadn Fino - Se reduce & tamafode las muestras de agregade fino que
estin mas secas que la condicidn saturada de superficie seca (Ver Nota 1) usando
un divisor mecanico de acuerdo con el Método A Reducir el tamafio de las
muestras que tengan humedad libre en la superficie de |as particulas, por cuartos de
acuerdo al Método B, o por tratamiento de las mismas como una pia en miniatura,
como se describe en & método C.

511 Sise desea usar el Método Bod Matodo C y la muestra no tiene humedad
fbre en la de sus la muestra para
obtener |3 humedad libre en la superﬁcle de las pamwlas mezciandola a fondo y
luego reducir el tamafio de La muestra

512 Sise desea usar el Método A, y la muestra tiens humedad fibre en sus
particulas, secar la muestra completa para llegar por lo menos al estado saturade de
su superficie seca usando temperaturas que no excedan de |las especificadas para

iera de los ensayos contemplados, y luego proceder a la reduccion del
tamario de |la muestra. Altemativamente, i una muestra himeda es muy grands, se
puede hacer una subdivision preliminar usando el diviser mecanico de muestras con
aberturas de ranura de 38 mm {1 2 pulg) o mayores de ancho para reducir la
muestra 3 porciones de no menos de § kg (10 Ib). Luego, secar la porcién obtenida
y reducira a su tamafo de ensayo, usando el Método A

Nota 1: & método para determinar la condicion saturada de superficie seca se
describe en el método de ensayo NTG 41010 h2 (ASTM C 128 Como una
Continua
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8. PROCEDIMIENTO

81 Colocar la muesta oniginal en la tolva o recipiente de alimentacion y
dlsl:nbulrla uniformemente de un extremo al ofro, de manera que cuando se

en las ranuras, fluyan cantidades aproximadamente igusles a través de
cada ranura. Infroducir la muestra a una velocidad tal, que le pemita fluir libremente
a través de las ranuras hasta los recepticulos que estan abaje a los lados.
Reintroducir la porcion de |a muestra de une de los receptaculos al divisor, tantas
WVECES COMO S83N Necesarc para reducr la muesira 3l tamafio especificado para =l
ensayo prescrito.  Resenar la porcion de material coleccionado en &l ofro
recepticulo para la reduccitn de tamafio para oiros ensayos requeridos.

Fig. 1 Divisor de muestras para agregados greesos

Continua
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Nota: Los divisores de muestras pequeiios para agregades finos, pueden ser
construkios del tipo abierto o del tipo cerrade. Se prefieren los de tipe cermado.

Fig. 2 Divisores de musstras pequsfios

METODO B - CUARTED
9. EGQUIPO

9.1  El equipo debe consistir de un cucharén cuadrade pala o paleta, una escoba
o cepills y una lona de material adecuado (que no permita pérdida del material de
muestra) aproximadamente de 2 m por 2.5 m (G pies por 8 pies).

10. PROCEDIMIENTO

101 Se usa cualquiera de los procedimientos deseritos en 10.1.1 0 en 1012 o
una combinacién de ambos.

10.1.1 Colocar |a muestra original sobre una superficie dura, lmpia y nivelada, donde
no haya peosibilidad de pérdida de material o adicion accidental de material extrano.
Mezclar el material a fondo, voltzando la totalidad de la muestra por tres veces. Con
Ia diima vuelta, palear la totalidad de la muestra, formando una pila cénica,
depositando cada palada sobre la Aplanar Ia pia
cdnica hasta lograr darle un espesor y didmetro uniforme presionando el cono hacia
abajo desde su Apice, con una pala a manera de lograr gue cada cuarto de la pila
resultante, contenga su material original. El didmetro debe ser aproximadamente de
cuatro a ocho veces el espesor. Dwidir la masa aplanada en cuatro cuartos iguales.
con una pala o paleta y remover los dos cuartos diagonalments cpuestos,
incluyendo todo el material fino y Empiar con cepillo Ios espacios liberados.  En
seguida, mezclar y cuartear nusvamente el material remanents, hasta que la

‘Continua
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_ . S
Mizziar roiando |3 lora Fn-n:l cono despes de Cuanzar ;spues e
apianar cono

Muestra dvidda en Fetener cuarios opuesioe
cuanos quitar ios ofros dos cuaros.

Fig. 4 — Cuarteo scbre una lona de cuarteo

METODC C - MUESTREQ DE UNA PILA MINIATURA (SOLAMENTE PARA
AGREGADO FINO HOMEDO)

1. EQUIFO

111 El equipo debe consistic de un cucharén cuadrado, una pala o paleta para
mezclar el agregado y ya sea un muestreador pequefio, un cuchardn pequefic o una
cuchara de mesa para el muestreo.

12. PROCEDIMIENTO

121 Colocar la muestra original de agregado fino himedo sobre una superfice
«dura, limpia y nivelada donde no haya posibilidad de péndida de material o de
adicién accidental de material extrafio. Mezclar el material a fondo, volteande Ia
totalidad de la musstra por fres weces. Con la Olima vuelta palear I3 totalidad de la
muestra formando una pila cumca depositando cada palada sobre [a precedente. Si
asi se desea, aplanar [a pia conica hasta lugz un espesor y didmetro uniforme.
presionando el cono hacia abajo desde el apice, con una pala y de tal manera que
cada cuarto de |a pila resultante contenga su material original. Obtener la muestra
para_cada ensayo, seleccionando al menos cinco incrementos de material de
localizaciones al azar de la pila mink usando de los disps 0%
muestreo indicados en 11.1.

Continua
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muestra se reduzea a3l tamafio deseado (Ver Fig. 3).

10.1.2 Como altemativa al procedimiento descrito en 10.1.1, cuando la superficie del
piso £ dispareja, colocar la muestra de campo sobre una lona y mezdlaria a fondo
con una pala como se indica en 10.1.1, o altemativaments, levantando cada esguina
de I3 lona, y pasandola sobre la muestra hacia la esquina diagonal opuests,
causando &l rolade del material. Aplanar |a pida como se describe en 10.1.1. dividir
I3 muestra como s2 indica en 10.1.1, o si I3 superficie bajo la lona no esti pareja.
insertar un wbo o pak recto bajo ka lona y bajo el centro de la pia, y luego levantar
ambos exiremos del tubo o pala, dividiendo la muestra en dos partes iguales. Sacar
&l tubo o palo dejando un doblez en |a lona entre las dos porciones. Insertar el tubo
o palo bajo el centro de |a pia y 3 ngulo recto de |a prmera divisian y doblar otra
vez, levantande ambes extremos del tubo o palo dividiendo I3 muestra en cuatro

partes iguales. Remover los dos cuartos diagonalmente opuestos. teniendo el
wldado de Empiar los finos sobre la lona. Sucesivamente, mezclar ks cuartos
remanentes y subdividifios en |a forma indicada hasta que la muestra sea reducida al
tamafio deseado.

REbaner GBS DpUBSTE
cuans quiar o otros dos clartns

Fig. 3 — Cuar=os sobre superficie dura, mpia y nivelada

Continua
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13. DESCRIPTORES

134 Agregado: agregado grueso: agregado fino: ensayo de campo agregados:
muestreo — agregados: reduccion de muestra; preparacion de especimenes.

————Ulama lingg————

Fuente: Comisién Guatemalteca de Normas. COGUANOR NTG-41010 H11: Practica para la

reduccion de muestras de agregados a tamafios de ensayo. p. 12.

184



Dencminacion: C 289 - 07

Anexo 3. Norma ASTM C289-07

Método de Ensayo Estandar para
Reactividad potencial Alcali-Silice de Agregados (Método

Quimico)’

Exle mtlietr wath bl bafs |n ansmiasin compuesta 350 d ndnas insedet: que sue o s decenadin
i

———— a
o ah

-

Lo it
[rreEpr—

1. Alcance®
11 Este método de ensawo aibee
determinacion de la reactividad potencial de un
agregade con Skalis en concreto de cemento
poriand, |a cual estd indicada por la cantidad de
reacciin durantz 24 h a 80°C entre una solucién
de hidrixido de sodio 1

prevaments

tamiz de 300-um y ser retenido por uno de 150-
um

12 Los valores expresados en unidades del S

50N considerados estandar.
13 Esleenm no prefende abarcar iodas fas

Cwarma

CT02Prictica para reducir Muesiras de Agregado
al tamafio de ensayo”

1005 Especificacién para Masas de Referenca y
Dispositivos para determinar Masa y Vokumen
para o en el Examen Fisico de Cemenio
Hidraufico®

C1250 Método  de para Reacividad
Potencial Alcali de Agregados (Meétodo Barra de.
mortero]*

1223 Método de ensayo para la determinacion
del camiio de longitud del concreto debido a la
reaccion Aleali-Siice’
D7SPractica para muestres de Agregados”
IJHE]Espeaﬁnanmpaae!muamm
D143 para exfrusion de materiales

HastmsdePDheﬂemenweyzlzvhe‘
El]Bpeuﬁcamn pam malas metlicas y
o'

reglamentarias antes de su uso. Una declamcion

de precaucion especiiica se da en el apartado

571

2 Documentos de referencia

2.1 Estindares ASTM:

C114Métosos de ensayo para Andsis Cuimico
de Cemento Hidraulico’

27 Método de ensayo de Reactividad Potencial
Alkali para combinaciones de  Agregado de
cemento (Método Barra de Mortero !

C285Cuia pam  examen petogdico  de
agregadas para concreto”

B i tn raere s o sk et ATU OB 00
e denien ey =
R emirees
2007, prnece wn Casaren
achcs aombcte w2002

7 it AT, 401

E&]F‘mmpanandxs«snemeﬂeﬁ minerales y
relacionados

materiales mediante
&pemmsadem:somnhbleqla‘

22 Dk de Iz A Al de
GQuimica:

Reactivos quimicos, Especfiaciones de la

Asaciadién amercana de quimica.

Nota 1 — Fara superencias sobre loz reactios de los ensayos
no lziados por la Asocadtn Ameicana de Quimica, ver
"Estandares y Reactvos Quimicos” de Joseph Rosm, D. Van
Noszrand Co., New Yors, NY, y |a "Farmacopea de oz Estados
Unidos"

e,

ot ASTM Iteratins, 10 Sar Pt Db, PO Bex CT02, Wiont Commhoecian A 100 2050, Lt St

Copyesg por ASTM It (Todea loa dereche

77 de Chtuhes 134435 KI5 2010 Tracheids por- b, Edgar Martiser Kevimda for Ing. Cemrclurcia
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Ctros reactores hechos de material resistente ala
comosion como palistienc, puedsn ser apropiados.
La conveniencia en & uso de estos materiales
queda determinada por &l cambio en |a alcalinidad
de |a solucion de hidroxida de sodio (R.. Seccidn de
Reduceion en la Alealinidad) al ser usada sola como
blanco en & contenedor en cusstin; este cambio
debe sermencr de 10 mmellL.
45 Bafio Isotérmico — Un contenedor para bafio
liquide capaz de mantener |a temperatura a 50 +-
1*C por 24 horas,
47 Bpedmfnmmeuu [ chrreuu - Un
o fotdmetro

54 Acido Cloidico (112 kgl) - Acdo
corhidrico  concentrado (HCL).  Almacenar |3
solucién en un recipiente de vidrio resistente al
ataque quimico © en un contenedor plistico
apropiaco. (Ver Nota 2)

55 Acko Clorhidico Estindar (0.05 N} -
Preparar aproxmadamente 005 N de HCL y
estandarzar hasta +- 00001 M.  Almacenar |a
solucién en un recipiente de vidrio resistente al
ataque quimico © en un contenedor plistico
apropiado. (Ver Nota 2)

56 Acido Clomidrico (1+1) - Mezdar

capaz
de medir la tansmision de ka luz a una longitsd de
onda constante de aproximadamente 410 nm (Ver
Practica E80].

iguales de HCL {119 kgl) y agua.
Almacenar la solucion en un recipiente de vidio
resistente al ataque quimico o en un comtenedor
plastico apropiado. (Vier Nota 2)

5T Acido ﬂu:?lhrimo {aproxdimadamente 50%

45 Crstalera - Todosloseqlpusde\nci’\oy
recipientes dhen s8r
seleccionados pam cubri los  requerimientos
particulares de cada operacion. Los matraces
wolumétricos estandar, buretas y pipetas deben ser
de precision.
3 Reactivos
51 Pureza de los Reactivos - Quimicos de
grado reactivo deben ser usados en todos los
ensayos. Excepto que se indique ofra cosa, todos
los reactivos deben llenar las especificaciones del
Comité de Reactivos de Andlisis de la Asocaciin
Amencana  de  Quimica, donde  estas
i i Ciros

HF} Acido Almacenar en
un envase de polietileno. (Ver Nota Z)

5.7.1 Advertencia — Antes de utilizar HF, revisar
(1) Las precauciones de seguridad en el uso. {2)
Prmercs auxdios en caso de quemaduras, y (3]
Respuestas de emergencia ante demames, como
estd descrito para el material en 1 ficha de
segundad del productor o de alguna otra fuente
confable de |3 literaura.  HF puede causar
quemaduras y daflo muy sedos 3 ojes y piel
desprotegida. El equipo apropiade de proteccion
personal debe utilizarse siempre.  Este debe inclir
mascara facial, delantales de goma y guantes

=
gmdos pueden ser usados, siempre que se
demuestre  primemn que & resctwe es o
suficentemente alto en pureza para pemitir su uso
=in lesionar la exactiud de |a determinacion.

52 Pureza del Agua — Excepto ofra indicacién,
las referencias al agua deben ser @

conforme al Tipo IV de la Especificacion D1183.
53 Solucion de Molibdato de Amanio — Dislver
10g de Molibdato de Amanio ([NHkMorOs=4H-0)
en 100 mL de agua. Si la solucion no esta limpia,
fitre a fravés de papel de textura fina. Almaczne |a
solucion en un cortenedor de polistieno (Ver Nota
2

al HF. Los guantes deben ser revisados.
penidicamente en busca de orficios.

58 Solucidn de dcido oxdlico — Disolver 10 g de
acido codlico dhidratado en 100 mL de agua
Almacenar 13 solucion en un recipiente de vidio
resistente al ataque quimico o en un comtenedor
plastico apropiado. (Ver Nota 2)

50 Souctn Indicadora de Fenoifideina -
Disolver 1 g de fenolftaizina en 100 mL de etanol
{141). Almacenar la solucion en un recipiente de
widio resistente 3 a@que quimico o en un
contenedor plistico apropiado. (Ver Nota 2)

510 Solucidn estindar de Silice — Preparar una
solucidn  estandar siice  conteniendo
aproaimadamentz 10 mmol de siice (Si0LIL

185
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3. \mporhm:larU;n
21 Cuando este método de ensayo se i
para ewslar 3 reactvidad  potencial  de
compensntess de siicio en el agregado con lcalis
enmndemﬂmmdmmmuebeser
usado en con ofros métodos. Mo usar
los resultados de las prusbas con este método de
como la Gnia base para aceptar o
descartar las fuentes en lo que respecta a la
reactividad de Alcal-Siice.
32 Las reacciones entre wna solucdn de
hiddwido de sodio y los componentes de silm en

método  de enssmyo pusden ser  chisnidos
rapidaments y aunque no son completaments
confiables en todos los casos, pusden provesr de
infiormacian (it

23 [Este método de ensayo puede ser empleado
come una hemamienta de control de calidad para
examinar periodicaments las muestras de wna
deferminada fuente con un historidl de senvicio
acaptable.

4. Equipo
4.1 Basculas — Las basculas y pesas utlizadas
para pesar materales tenen que Benar los
requerimientos  prescritos en @ especiicacion
1005,

42 Balanzas - La balanza analitica y las pesas
usadas para determinar la siice disueha per el
métode gravimétrico tenen que cumpli con los
resquerimientos preseritos en los métodos de ensayo
Ci4.

43 Equipo de iwacon y melido — Una
peqlenamulzjmdemm'huhymdxsw
pulverizador u obro equipo apto capaz de triurar y
moler agregado para hacero pasar por un tamz de
300 prm

44 Tamices:

441 Tamiz de 300 pm y 150 pm de agujero
cuadrado, con tefido de malla metdica conforme a
la especificacion E11.
4.4.2Un tamiz 4.75 mm (No. 4).

45 Reactores — Reactores de 50 a 75 ml de
napaudad. hechos de acero resisterte a @
comosion u ot material resistente 3 la cormosion,
equipados con tapaderas herméticas. Un reactor
que ha sido encontrado apropiado se muestra en la

Fig. 1.
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mediante la disolucion de metasdicato de sodo en
age. Almacenar |a solwcién en un envase de
poiictieno.  Utlizar wna alicuoa de 100 mi de
solucion para determinar el confenide de Si0;
mediante el procedmiento descrto en las secciones.
1.1 aE2.1. No utlizar una solucién estandar de
siice de mas de 1 afio, debido a que |a shice idnica
disuehta en esta solucion se polimeniza lentamente,
causando falsas lecturas foloméricas. (Ver Nota 2)
5.1 Solucidn estandar de Hidrixido de Sodio
(1000 +- 001 Nj - Preparar una solucién de.
hidriaido de sodio 1.000 +- 0.01 N y estandarizar
hasta +- 0001 N Almacenar la solucian en un
recipiente de polietileno. (Vier Nota 2) Proeger el
reactive seco y la solucion de contaminacion por
didido de carbono.

512 Asdo suSirico (r esp 184) - Acdo
suffiico concentrado (H,50,)  Almacenar la
solucidn en un contenedor de vidrio resistents a
ataque quimico. (Ver Nota 2)

NoTh 2 - En a sslecin del recienls cornet, loar e

ruqurimierion da ln woedfiasion 1385, pare ratediaies Tico B,
[N _———

& Seleccion y Preparacidn de Muestras para

Ensayo
6.1 El ensayo puede ser utizado para agregado
grueso o fino y cuando & agregado fino y el grueso
son del mismo materal, se puede utizar para el
total de

62 Obnererhnuesnadamlegainma
la Practica D75. Usar los tamafios de muestra
dados en |a Tabla 1 de [ prictica D75,

2.1 Para muestras de agregado con un tamafio
méxime nominal mencr de 180 mm. dwidr la
muestra a la mitad de acuerdo a la practica CT02.
Titurar |3 mitad come se describe en 823
Retenga |2 otra mitad para futuros exdmenes si s2
desea

622 Para musstras de agregade con tamano
nominal maxime de 19.0 mm o mayor, mezdar y

cuartzar la muestra de acuerdo con la Pratica
C702. Triwrar un cuarto como se muestra en 62.3.
Retenga los otros res cuarios de fa muestra para
futuros examenes si se desea
823 Triurar la muestra en un friurador de
mandibuia empleando pequefias proporciones a la
vez, reteniendo todas las fraceiones, hasta que la
muestra pase un tamiz de 475 mm. (No. 4).
Redur la muestra triturada hasta 300 +- & g
mediante separacion de acuerdo con la Practica
C702.
8.3 Tamzar |3 muestra de 300 g, descartando
todo material que pase &l I:m.del&l]m[No
100). titwar ¢ moler la muestra en pequefias
poriones  utiizande un pulverzador de disco,
moling rofatorio o un morero.  Para minimézar la
produccion de material que pasa o tamiz de 150
um[ND 100). pase varias veces |3 porcion por el
ipo, remaviendo el material que pase ¢ tamiz de
BEKJm(No.ﬁﬂ}mdevMalmlud
remanentz. S [a cantidad de material retenido en el
tamz de 150 pm (No.10D) es menor que 100 g
después de puiverizar |3 muestra completa de 300
p. descarte la muestra y pulverizar una muesra
nuevade 300 g (Mot 3)

Hoth 5 - Ue mosstie scbre puesizads pusde no odich o
tlitin emtn e o e Cumicn Une Sumtie e e
cunactumenta terciid e 130 y 150 § de metarial eranents e o
tarez i 150 e bl 100) chespuies il v

84  Para aseguar que todo &l material mas fno
que & tamz de 150 pm == ha removide, lavar la
muestra sobre un tamiz de 150 pm. N lavar mas.
de 100 g sobre un tamiz de 203 mm de dametm a
la vez Secar la muestra lavada a 105 +- 5 *C por
20 +-4 h. Enfriar la muestra y vuelva a @mizar en
un wmiz de 150 pm. 5i |3 inspecsion de I3 muestra
indica la presencia de sedimentos o capas
arilosas, repetir & procedimisnio de lavado y
secado, luego Bmizar como antes sobre un @Mz
de 150 um. Resene la porcion retenida en &l @miz
de 150 pm para la muestra de ensayo.




Continuacion anexo 3.

‘ﬂh C280-07

7. Procedimiento de reaccion

muestas e un set determinado, mediante k3
del i en el ensamble de

7.1 Pesa fes ones 2 de
25.00 +- 0.05 g de la muestra s=ca para ensayo de
150 pm a 300 pm preparada de acuerdo a la
seccon . Colecar una portion en cada uno de los
tres reactores y agregar medante una pipsta, 25
ml de sohicién de NaOH 1000 N. Agregar
mediante una pipeta 25 mL de |a misma solucién de.
NaOH a un cuarto reactor, |3 cual servra como
blanco.  Sellar los custro reactores y enroscar
suavemente para liberar el aire atrapado.

72 Inmediamente después de que los
reactores han sido sellados, colocarios en un bafio
liquido mantenido a 80 +- 1.0 °C. Después de 24
#i- %4 h, remover los reactores del bafio y enfriardos.
por 15 &~ 2 min, en agua comendo a temperatura
por debajo de 30 °C.

7.3 Inmedisamente después que los reactores
han sido enfriados. abrifios y filirar la solucion del
apregade residual. Utilizar un crisol Gooch de
porcelana (Ver Nota 4) con un disco de papel filro
de grado analiico y de absorcidn ripida cortade
para cazar en & fondo def crisol; colocar & erisol en
un contenedor de goma para crsol en un emibude.
Colocar un tubo de ensayo seco de capacidad entre
35y 50 mL al final de un mataz de fltracion para
recolectar & fitrado y siente & embudo en el cuello
del matraz de fitrsde. Con la bomba de vacio en
operacidn, decantar una canfidad pequefia de la
solucion en &l papel fitro de manera que este
asiente adecuadaments en &l oisol  Sin agiar el
contenid del reactor, decantar & liquido remanente.
liore dentro del crisol. Cuando |a decantacion del
liquide ha terminado, apagar ka bomba de wacio y
transfenir los sblidos remanentes en el reactor al
crisol y empaquelos in-stu con la ayuda de una
espatula de acero nowdable  Luego aplique y
ajuste & vacio a 51 kPa

los aparatos de fitrackén y en el enpaque de
sdlidos en el erisol.

HOTA 4 - Lon comcies Goch Tamahe Mo 4 o squvalerten, b
i ataliaciorion pars mte pispats

T4 Filrar la solucion blanco de acuerdo con el
procedimiento descrito en 7.3, Aplicando el vacio
pamm un intervalo de tiempo igual a promedio del
tiempa de filracion para los tres especimenes.
75 i desputs de B
fltacion, agitar el filade para asegurar la
homogeneidad. luego tomar mediante wna ppeta
una licucta de 10 ml del ftrado y diuir con agus
hasta 200 L en un matraz volumétrico. Resernar
esta solucidn divida para la determinacion del 5i0;
disueho y |a reduccion de |a akealinidad.

76 Siel fitrado diuido no serd analizado en las
préximas 4 horas después de terminada ba filracian,
transferir la solucion hacia un contenedor de
polbietieno seco y limpio; cemar el contenedor
mediante un tapén o una tapadera que encaje
ajustadamente.

8. Andl del Filtrado

E1  Medr la silice disuelta utizando & método
gravimétrico o el médo fotométrico (Ver B.3) y
medir la reduccion en alcalinidad (Ver 8.4).

&2 Determinacidn de Silice disuelts por el

8.21.1 Transferr medlame una pipeta 100 mL
de solucion disuelta (7.5) 3 un plato de evaperacion,
preferentemente de platino por [ velocidad de
evaporacion, agregar de 5 a 10 mL de HO (1,19
kgl ¥ evaporar hasta que el contenide esté

Continuar la fitacién hasta que los  futuros
rendimientos de alcancen

Registre el total de tiempo franscumido dumnte |a
apiicacion del vacio, hacer cada esfuerzo para
akeanzar un tiempo de fitracon igual para todas las

seco en un bafio de vapor. Sin
calentar mas e residuo, trataro con § a 10 mL de
HCI (1.12 kglL) y huego una cantidad igual de agua,
o de una vez de 10 a 20 mlL de HCI (1+1) sobre &l
residup. Cubrir el erisol g auminio y digerr por 10
min en el bafio de vaper o en una plancha caliente.
Diluir | solucidn con un velumen igual de agua
caliente, filtrar inmedistamente con papel filto de

qs]p ©280-07

wolumétrico llenado hasta |a mitad con agua y
p«x;adermrmsendicaenmEyIDB Lesrla
concentracion de siice en la solucon

de |3 curnva de calibracion preparada previamente
comelacionando la transmision de luz a la longitud
de onda con la concentracion de siice. Si la
transmitancia es menor ded 30% o superior al 50%,
debe utfizarse una alicucta menor o mayor de la
solucion divida.

834 Calcubs

8.3.4.1 Caloular la concentracion de Si0; en la
solucion de MaOH fitrada del materal del Agregado
COMe Sigue:

5.=20% (100/¥) % € @

Donde:
5.= concentracion de 5ilk, mmellL =n o fitrado
onginal
= concentracion de siice en la solusion
medida en el fotdmetro, mmollL.
V = militros de solucion diluida utiizada de (7.5)
84  Reduccion en la Akalinidad
8.4.1 Procedimiento:

Transferr con la pipeta una aficusta de 20 ml de
solucion diluida (7.5) a un Erenmeyer de 125 mL,
agregar 2 o 3 gotas de soluciin de fenolfidlena y
titular con HCI 0.05N hasta el punto de virgje de la
fenofftaleina.

842 Gioulos:
Calcular la reduccion en |3 alcainidad como
sigue:

) (¥ = ¥y) % 1000 @

Donde:

R =la led.lwzon en la alealinidad, mmoldlL

N ol HCI utiizado en la titulacian
W, = miiitros de solucidn diluida utilzada de (7.5)
V; = millitros de HC| utilizado para lograr &l vimje

de lafenoftaleina en la muestra de ensayo.
Vy = millitos de HCl uiilzado para lograr el virje
de lafenoftaleina en |a sohucidn blanco.

3. Precisiony Sesgo

2.1 Precision — La informacion concemiente a fa
precision de este método de ensayo se estd
investigando y serd publicada cuando los datos
sean obtenidos y analizados como s2 prescribe
en la Practica O870.

92 Datos prefiminares en cuanio a precision
indican que los resultados del método de
ensayn pueden ser considerados satisfactonos
si ninguno de los tres valores de R [y de 5
dfiersn del promedio de los tres por mas de las
siguientes cantidades: (1) cuando & promedic
es5 100 mmoll o menos, 12 mmoll, y {2}
cuando &l promedio es mayor de 100 mmoll,
12%.

93 Sesgo - Debido a que no existe matenal de
referencia adecuado para detemminar & sesge
de este método de ensayo. no se enuncia nada
al respecto.

10. Falabras Clave
10.1 Reactwidad del agregada; 3lcali; reactividad
cali-silice; agregades de concreto.

186
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grado cuantitativo bajo en cenizas. Lavar a fondo |a
silios separada (SiCk) con agua caliente (Ver Nota
)y guarde el residuo.

HOTA § — vt e o precicindon e S10; osde sar ke
e s 5 Lol ke b it o e
con gl

B.212 De nuevo evaporar &l fitrado hasta que
&l contenido este complemmente seco, homear el
residuo por 1ha 105 - 110 °C. Recoger el residuo
con 10-15 ml de HCI (1+1) y calentar en el bafio o
en la plancha calient. Dilur 3 solueion con un
volumen igual de agua caliente, recoger y lavar i3
pequefia cantidad de Si0: contenida, en ofro
pedazo de papel fitro.  Esta segunda evaporaciin
5 necesarnia solo cuando se desea determinar la
concentracion de | solucion estandar de
metasiicato, ver5.10; para las ofras souciones
este paso puede ser diminado.

B.213 Transferr los papeles conteniendo el
resiuo (8.1.1 y 8.12) a un cisol de platino (Ver
Mot f). Secar & incnerar los papeles, primero a
baja temperatura hasta que & carban del paps! filtro
52 etamente sin arder y fnalments a
1100 - 1200 *C hasta que [a masa permanezca
constante.

NOTA & - La e da sl vacio debe wer detminaca ol sa
comn ot 8 sageital Gu PrELreis on o e e 0,

B214 Tratar el 5i0. asi obtenido, el cual
contendrd pequefias canfidades de impurezzs, en
un crisol con unas gotas de agua, cerca de 10 mL
de HF y una gota de H;50,, evaporar en un bafio
de vapor con precaucion hasta que &l producto esté

seco.  Findmente calentar ol
pequefio residuo entre 1050 y 1100 *C por 12 2
minutos, enfriar y deteminar [3 masa. La déerencia
entre esta determinacion y ka anferior, representa la
cantidad de SiC:.

B.22 Cécuios

Calcular la concentracion de Si0; de la solucion
fitrada de NaOH del agregado como sigue:

S.=33xW o

Donde-

5, = Concentracion de 50, en mmoll en el
filtrado orignal.
W = Gramos de 5i0, encontrados en 100 mL de
‘solucion dilida.
%3 Determinacion de Silee disuelto por el
método Fotométrico
831 Aploacién
Este méindo se aplica a la determinacitn
cristaloidal (no coloidal) de siice (Ver Mota 7) en
todas |as soluciones acuosas excepio en agquellas
con excesvas interferencias de color (Taninos y
demds), per este méfodo no detemmina el
contenido totsl de siice. Bl mébdo es
particulammente aplicable a un andlisis de control
rapido de silice cristaloide debajo de las 10 ppm.

NOTA 7 - La Siicu cistaloida [no coluide) rescions con e
mibckets n ackesn acide (o dptms enbe 1.2 y 15) 7 foma
compumly de el vwds smarln e slcendbd o col m
spmdmadanenis propadond 8 b4 oocenesén de alic e b
‘nclueién, s he kg b iy o Beer compitamenta

£32 Preparscion de s curva de calibracion:

8321 Pnepxar una serie de soluciones de
concentracion conccida de Siice varando desde
0.0 hasta 0.5 mmell mediante diliciones de &
solucion patdn de slicato de sedo (5.10).
Transferir las porciones de La solucion de sificato de
s0dio 3 un matrez volumétrico de 100 mL lleno de
agua hasta la mitd.

8322 Agregar 2 mL de la solucién de
molibdato de amonic y 1 mL de HCI (1+1), agitarel
malazenibnnaarrumlna‘]zyde]arqueh
solucion repose por 15 minuios a temperatura
ambiente. Adicionar 1.5 +- 0.2 mL de la soiucién
de acido oxdlico, llenar el matraz con agus hasi la
marca y mezclar bien.  Permitr que la solucitn
repose por5.0 +- 0.1 min. Leer |3 fransmitancia de
las dfferentes soluciones en el fotimetra 3 410 nm,
en comparacion con la del agua.

8323 Preparar una cunva de  calibeacion
gmﬁr.awdolanmsmapuwmﬂn\as lecturas
de absorbancia versus la concentracion conocida
de Silice en cada solucion.

£33 Deferminscidn de Silice Disuetto:

£.33.1 Transferr con la pipeta una alicuota de.
10 mL e la solucitn diluida a 100 mL en el matraz
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APENDICE

{Informacién no chilgatoria)
¥1. INTERPRETACION DE RESULTADOS

¥1.1 Las comelaciones entre datos obtenidos por
este método,  extensionss de bamas de moren
que contenen cemento de akta  alealinidad,
examenss pefrograficos de agregades y &
desempefio de agregados en esiruciuras de
concreto se encuentran publicadas en (1-7F. Con
base a esios datos, se descrbe la curva mosirada
en la Fig. X1.1 Un grado potencialmente perjudicial
de reactwidad se indica si alguno de los tres puntos
Rz, 5o queda en & lado perjudicial de lacuna en la
Fig. X1.1. 5in embarpo, agregades potencalments
penudiciales representados por punios sobre @
linea punteada en la Fig. X1.1 pueden dar como
resuitade exensiones relativaments bajas en el
morero 0 en conerefo aun cuando  sean
extremadamente reactivas con dlcalis. Estos
apregados deben ser considerados un indicador
potencial perudicial del grado de reactividad hasta
gue & caacter mnocuo del agregade sea
demostrade  mediante registros de senicio o
nedimtemémdosﬂpmusdemmﬂ
o provisto por los métodos de ensayo C2T,
CIEEO oC1293 para & caso que apliquen. Los
métodos de ensayo  adiconales deben ser
seleccionades con base a3 las carcteristcas
mineraibgicas del sgregado.

i wn it wrile purirtess v rcdlen @ e
i e aparacen o Bl s iy o iy

Se recomienda gue  esfas  propiedades
mineraligicas sean deferminadas con un examen
petrogrifico de acuerdo con lo provisto per |a guia
€205,

K12 Los resultados de este método de ensayo
pusden no ser comectos para  agregados
conteniende carbonato de calcio, magnesio, o
hiemy fermso, como caldta, dolomita, magnesita o
sidertta; o silicatos de magnesio como ka antigorita
|5erpatna} (6.7). El emor inteducido por el
carbonato de calcio no es signficativo excepto que
los vaores de Re y S indiquen que |a reactvidad
potencial es marginal  Examenes del agregado de
acuendo con la guia 295 se pueden usar para
determinar (3 presencia de minerales de este tpo.

13 Se recomienda que la interpretacion basada
en este métndo se comelacone con la Guia C2E5 y
registros de senicio del agregado. Los resultados.
de este ensayo no predicen [a reactividad retardada
¥ lenta de Silice-Siicatos en concreto que pusde
resultar de la presencia de cuarzo incrustado o
micro-granulado, agregados compuestos de meta-
gewaca, met-imolita meta-cuare y  rocas
similares.
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(1) Se reorganizo & metodo de ensayo, moviendo
135 secciones antiguas & — 13 en 13 nueva

conemstn con cumquere de oo en wate arion de satbender stk s

wartacn o fa vz de Ciskasute de e eiachon e peateni, y o flmGS de IHtingkon, 0 eetarermarte a (réga
lmrmen et

Eate autinder wnih nifels & reasn e Cskier marmarts por o Comtl enes tepormatie y deterk ser leiaads

o e o et ar covaiin de emce

mtinde o de ction y Ceben se Sege & lee Ciones cetides de ASTM [Maneckos.  Sie comentanon serdn

e o comth técrico temporaatie, mpectiv S usted parme om 12 b,

Cantidad Rc— Reduccién en la Alcalinidad (miimoles por Lito)

Exe
Wik Cormhanccken, PA 104282065, EEUL. Commn indhecksaben (Grvcm © i) de esin sstiniar deten ser cbomides
ASTM a0 deaccide 0 4 oy

i —
RIS ———
PERARNCULER

T

Cantidad Sc - Silice disueto (milimoles por Litro)

LERSE] de 12 sicainidad

Fuente: American Society for Testing Material International. ASTM C289-07: Método de ensayo
estandar para reactividad potencial alcali-silice de agregados (método quimico). p. 10.
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