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Capitulo 1: Introduccion.

El mercurio (Hg) es un elemento quimico en estado liquido a temperatura ambiente
y altamente toxico y contaminante; es considerado un contaminante del tipo
persistente, ya que tiene una extensa lista de propiedades que lo hacen presente
en muchas formas, como el ser sumamente volatil, con capacidad de viajar por
kilometros, se biomagnifica a través de las cadenas alimentarias causando impactos
graves y permanentes en la salud y tiene una alta capacidad de formar compuestos
organicos (aquellas en las que el mercurio esta unido covalentemente a al menos
un atomo de carbono) e inorganicos (Hg® (metalico), Hg3* (mercurioso) y Hg?*
(mercurico) dando una muy amplia variedad de mercurio en el medio ambiente y

dificultando por mucho, su eliminacién (Fernandez Bremauntz, 2004).

Los compuestos mercdricos son mucho mas comunes que los compuestos
mercuriosos. La mayor cantidad de Hg presente en el ambiente (exceptuando la
atmosfera) se encuentra en forma de sales mercuricas inorganicas y compuestos
organomercuricos; mientras que el Hg elemental en forma de vapor prevalece en la
atmosfera (Fernandez Bremauntz, 2004). El mercurio inorganico puede ser
transformado en mercurio organico, mediante la intervencion de los
microorganismos, sobre todo en ambientes acuaticos, por lo que es muy importante
medir su contenido en el ambiente. Cuando el mercurio entra en la cadena
alimenticia, llega al ser humano, siendo un detonador de alto riesgo de producir
enfermedades de tipo neuroldgico, que afecta el sistema nervioso central que
impactan en la atencion, el lenguaje, la memoria, funciones cognitivas, sensoriales,
motoras, etc. La primera gran sefial de alarma se dio con el desastre de la bahia
de Minamata (Japon), donde una planta de cloruro de vinilo y acetaldehido estuvo
liberando de manera no controlada grandes cantidades de mercurio en sus aguas
residuales durante el periodo 1953-1960. El resultado fueron un gran nimero de
personas intoxicadas y muertas por la ingestion de pescado contaminado con metil-
mercurio. También en Niigata (Japon) se reportaron mas de 100 intoxicados por

metil-mercurio. Aflos mas tarde, entre 1971-1972, mas de 400 personas murieron



en Irak por intoxicacién con metil-mercurio (WHO, 1990). En ese caso, el origen del
metil-mercurio se encontraba en el grano que se habia utilizado para producir el
pan, el cual habia sido tratado con un fungicida basado en este compuesto
organometalico de mercurio. Esta serie de desastres sensibilizaron a la comunidad
internacional, de tal forma que la Organizacion Mundial de la Salud (OMS) publico
en 1977 el primer libro de la serie Environmental Health Criteria (Critéres d’hygiéne
de I'environnement) dedicado exclusivamente al mercurio. A este siguieron otros
tres mas dedicados al mercurio en el medio ambiente, al metil-mercurio y al mercurio

inorganico.

Ante la necesidad urgente de adoptar medidas a nivel global, en el afio 2009 se
inicia el proceso de negociacién de un instrumento juridicamente vinculante sobre
el mercurio. Es a partir de dicha negociacion que en enero de 2013 se acuerda el
texto del Convenio de Minamata. México lo firma el 10 de octubre del 2013 y lo
ratifica el 29 de septiembre del 2015 entrando en vigor el 16 de agosto de 2017. El
Convenio de Minamata tiene como objetivo proteger a la salud humana y el medio
ambiente de las emisiones y liberaciones antropicas de mercurio y sus compuestos.
Con este fin, el Convenio incluye una serie de medidas para controlar las emisiones
y liberaciones de mercurio a lo largo de su ciclo de vida, siendo necesario medir

dichas cantidades de mercurio.



Convenio Minamatay acciones del PNUMA (Programa de las Naciones Unidas
sobre el Medio Ambiente).

El PNUMA (Programa de las Naciones Unidas para el Medio Ambiente) en 2005,
cred la Asociacion Mundial del Mercurio con fines de tomar acciones en materia del
mercurio. TratAndose de una asociacion de multiples actores con ocho prioridades
0 areas de asociacion, en consonancia con las principales fuentes de mercurio
(como la extraccion de oro artesanal y en pequefia escala, la combustion del carbon,
plantas de cloro-alcali, el mercurio contenido en productos o el suministro y

almacenamiento de mercurio).

Entre las principales fuentes de emision que se citan en el Convenio figuran las
centrales eléctricas de carbdn, las calderas industriales de carbén, los procesos de
fundicion y calcinacién utilizados en la produccién de metales no ferrosos, las

plantas de incineracion de desechos y las fabricas de cemento clinker.

Con este convenio se invita a las naciones a tomar medidas a nivel nacional y
regional, con el apoyo de las organizaciones internacionales y otras partes
interesadas, a reducir y, cuando sea posible, eliminar los usos y liberaciones de
mercurio, protegiendo asi a la poblacién de la exposicion al mercurio y la

contaminacion ambiental.

La UNEP (United Nations Enviroment Programme) o Programa de las Naciones
Unidas para el Medio Ambiente, ha establecido que son de interés para el estudio
del mercurio las matrices de carbén mineral, material particulado, suelos de zonas
mineras, cenizas, cemento y emisiones de fuentes de incineradoras (UNEP, 2014).
Por ello, para medir el mercurio en muestras de matriz natural, es importante contar
con métodos de medicion validados, para ello es necesario contar con materiales
de referencia certificados (MRC) con trazabilidad al Sistema Internacional (SI) de
unidades. Actualmente, a nivel mundial no se encuentran disponibles MRC en todas
las matrices necesarias, principalmente con matrices similares a las necesarias en

nuestro pais.



Es necesario contar en el pais con materiales de referencia certificados de Hg en
carbén mineral, para apoyar a los laboratorios ambientales analiticos del pais,
dedicados a apoyar a las instituciones, publicas y privadas involucradas en la
realizacion de los monitoreos ambientales de Hg, que permita aplicar el control de
calidad del carbon mineral que usan las termoeléctricas, la siderurgia y las
cementeras, asi como eliminar el riesgo de la salud de la poblacion y apoyar al
cumplimiento del Convenio Minamata. Con este fin, el presente trabajo incluye la
propuesta de una metodologia para la preparacion de la muestra, aplicable para
comparaciones internacionales, y siguiendo los estandares de otros certificados
como el NIST (National Institute of Standards and Traceability) y la normativa ASTM.

Este proyecto tiene como objetivo el desarrollar un candidato a material de
referencia de carbon mineral con un contenido significativo de mercurio, cuya base
es la Guia ISO/DIS 17034 “General requirements for the competence of reference
material producers”, que contempla varias de las etapas que se requieren para
certificar materiales de referencia, como los estudios de estabilidad, donde el
estudio de medicion de humedad es crucial para la obtencion de un material de
referencia estable.



Objetivo general.

Desarrollar e implementar la metodologia de preparacion y medicion de humedad
para la obtencidén de un lote de un candidato a material de referencia de mercurio

en carbon mineral adecuado para el uso propuesto.

Hipotesis.

Los estudios de molienda, empleando métodos de molienda mecénica y manual,
asi como los de medicion de humedad, usando estufa y agente desecante,
permitirdn obtener un candidato a material de referencia de mercurio en carbén

mineral.



Objetivos Particulares.

Los objetivos de este trabajo son los siguientes:

1-Desarrollar un método de preparacion de un material de carbon mineral, cuya
distribucion de tamafio de particula sea adecuado para el uso propuesto, a través
de estudios de molienda y tamizado.

2- Desarrollar un método de homogenizacion para el material de carbon mineral, asi
como de envasado en atmosfera inerte de argdn, para producir una cantidad
suficiente de carbon mineral y obtener un lote de por lo menos 250 unidades de 20

g cada uno.

3- Desarrollar un método de medicién de humedad del carb6n mineral a través del
estudio de diferentes metodologias para seleccionar el adecuado al uso propuesto

y aplicarlo para evaluar la humedad del lote en general para su certificacion.

4- Aplicar la metodologia desarrollada en este trabajo para la produccion de un lote
de carbon mineral como candidato a material de referencia para la medicién de

mercurio. Esta comprende de los siguientes aspectos:

4.1. Operaciones de Tamizado

4.2. Molienda

4.3. Homogenizacién

4.4. Limpieza de contenedores finales donde se almacenara el lote producido
4.5. Envasado en ambiente inerte, sellado del material y etiquetado

4.6. Estudios de humedad.

5 -Desarrollar conceptos a lo largo de este trabajo respecto a esta matriz compleja
como lo es el carbon mineral, con el fin de posibles trabajos futuros en otras areas
dentro de la institucion CENAM.



Capitulo 2. Antecedentes.

2.1 El carb6n mineral.

Definido por el Servicio Geoldgico Mexicano, el carbon es una roca sedimentaria de
color negro, muy rica en carbono y con cantidades variables de otros elementos
como hidrégeno, azufre, oxigeno y nitrdgeno. Arde facilmente y es uno de los

combustibles fosiles mas utilizados (SGM, 2015).

El origen del carbén se debe a una progresiva carbonizacion de las materias
vegetales mediante procesos anaerdbicos. Tras quedar sepultados los restos
vegetales en cuencas, las bacterias anaerobias producen reacciones que

transforman sus componentes en acidos humicos.

Es una mezcla de la descomposicidn de materia organica acumulada en zonas
pantanosas, lagunares, o marinas, de poca profundidad, cubiertas o sepultadas por
sedimentos que con el paso del tiempo, incrementan las condiciones de presion y
temperatura produciendo un progresivo enriquecimiento en carbono, lo cual se
conoce como carbonificacion y da lugar a la formacion de los diferentes tipos de
carbon mineral (SGM, 2015).

El carb6n mineral generalmente estd compuesto de carbono amorfo acompafado
de hidrocarburos, compuestos organicos de naturaleza compleja (glucidos como la
celulosa y lignina), proteinas vegetales y materia inorganica, de coloracion que va
de café a negro y peso especifico de 1.0 a 1.8 g/cm3.

Los principales componentes del carbon son los macerales y las cenizas. Los
primeros, son restos vegetales macerados pero aun reconocibles, que conforman
la parte organica del carbon. Se distinguen tres tipos: Huminita (o vitrinita si se trata
de hullas), es el principal grupo en la mayoria de carbonos y procede de tejidos
lefiosos de las plantas. La Lipinita, que aparece en proporcién menor que el grupo

anterior y procede de partes resinosas y céreas de las plantas. Y la Inertinita, es el



componente mas escaso en los carbones y es practicamente inerte a lo largo de los

procesos de carbonizacion (Coordinacion general de mineria, 2017).

2.2 Clasificacion del carbén mineral de acuerdo a su contenido energético.

La clasificacion del carbon més utilizada es por su contenido de carbono. Asi, de

menor a mayor se definen (Coordinacién general de mineria, 2017):

Turba: son depdésitos de materias vegetales en descomposicion; se trata del carbén
mas reciente (entre un 45y 60 % de carbono), y constituye un primer paso en la
carbonizacion natural. El color es mas o menos parduzco. Su estructura es porosa,
lo que le permite conservar una gran cantidad de agua (hasta un 90 %); si se seca
o bien, pierde el agua, se contrae, esto sucede si es expuesto al aire. Se produce
generalmente en zonas donde predominan los esfagnos, musgos pertenecientes al
género Sphagnum. Estos musgos son propios de lugares humedos con una forma
de crecimiento en capas, por lo que estas mismas producen condiciones
anaerobicas, por lo que los organismos dentro mueren y se van transformando

lentamente en turba, un carbon de baja calidad con una minima potencia calorifica.

Lignito: Es un carbdn fésil de formacion reciente (posterior a la hulla). Se trata de un
combustible de calidad media (entre el 60 y 75 % de carbono) siendo superior a la
turba. Se encuentra en terrenos secundarios o terciarios. El lignito de textura terrosa
se denomina tierra de sombra; existe otra variedad compacta llamada azabache de

color negro, que tiene utilidad en joyeria por su capacidad de ser pulida.

Hulla; Es un carbén natural negro y brillante, que tiene entre un 80 % y 90 % de
carbono. También contiene entre el 3 % y 20 % de oxigeno, y entre 1 % y 5 % de
hidrogeno. Esta formado por vegetales tipicos tales como equisetos, licopodios y
helechos arborescentes. De la hulla se extrae por destilacion seca: alquitranes,
amoniaco y productos voléatiles como gases de alumbrado. En forma seca se usa

como combustible.



Antracita: Es un carbon natural de muy alto poder calorifico (posee un 95 % de
carbono). Arde con mucha dificultad pero desprende mucho calor. Es mas brillante

que la hulla. Su formacién se remonta a los primeros periodos de la era paleozoica.

Otro tipo de clasificacidén del carbdén mineral se describe en las normas ASTM D121-
15 “Standard Terminology of Coal and Coke” y la ASTM D388 - 18 “Standard
Classification of Coals by Rank” donde las normas definen como carbones de bajo
rango aquellos cuyo poder calorifico bruto, base himeda sea menor a 6 390 kcal/kg,
en este rango estan los carbones denominados subbituminosos y los lignitos.
Mientras tanto en los carbones de alto rango, con un poder calorifico mayor a 6 390
kcal/kg, se incluyen los carbones bituminosos y antracitos (Coordinacion general de
mineria, 2017; ASTM, 2015).

El carbon térmico tiene alto contenido de energia y es significativo en la generacion
de electricidad. Entre mayor sea el contenido de carbon y mas bajo el contenido de
humedad, mayor serd su contenido energético. El carbon térmico es considerado
un semiconductor debido a la posesion de anillos bencénicos y radicales libres. Su

principal uso corresponde a las centrales termoeléctricas.

2.3 Usos del carb6n mineral.

El carbén mineral tiene usos tales como:

-Generacion de energia eléctrica: El carbon suministra en la actualidad el 39% de
la electricidad de todo el mundo. En México, el 6 % de electricidad que se consume

en el pais se genera a partir del carbén.

-Siderurgia: Mezclando minerales de hierro con carbon se obtiene una aleacion en

la que el hierro se enriquece en carbono, obteniendo mayor resistencia y elasticidad.

-Cementos: Los hornos suelen qguemar carbén en forma de polvo y consumen cerca
de 450 g de carbon por cada 900 g de cemento producido (Servicio Geoldgico
Mexicano, 2015).



Como resultado del uso de este material de carb6n mineral, ya sea para uso como
materia prima, de los fendmenos naturales en el planeta o como combustible, esta,
inherentemente, la liberacion de gases a la atmosfera, por lo que es de especial

interés los compuestos liberados a la atmdsfera.

Mercado internacional del carbén

El carbdén actualmente representa el 30 % de las necesidades energéticas primarias
y genera mas del 41.1 % de la electricidad del mundo. También se utiliza en la
produccion de mas del 70 % de acero en el mundo y tiene un papel relevante en la
fabricacion de cemento y como combustible. Actualmente, el carbon es producido
en mas de 40 paises y es importado por mas de 70 naciones (Coordinacion general
de mineria, 2017).

2.4 Mercado nacional del carbdn.

Coahuila es el principal productor de carbén en México y el volumen de la
produccion siempre depende directamente de la demanda. Se estima que el 39.12
% de la produccion es de carbdn térmico, el 47.06 % es de carbon coquizable, y el
13.81 % restante lo genera el carbén lavado (Coordinacion general de mineria,
2017).

Los pequefios productores destinan su produccion para la generacion de energia
eléctrica (carbon térmico); mientras que los grandes productores, ademas de
proveer a las plantas carboeléctricas, también extraen para su autoconsumo en sus
procesos metallrgicos (carbon coquizable), ya que son subsidiarias de empresas

siderurgicas.

Regiones carboniferas de México

Coahuila es la region mas importante del pais. Geoldégicamente, es una cuenca
constituida por ocho subcuencas que localmente se designan como: Sabinas,

Esperanzas, Saltillito, Lampacitos, San Patricio, Las Adjuntas, Monclava y San
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Salvador. Las mejores conocidas por su explotacion son las de Sabinas y la de
Esperanzas.

Otras localidades que producen carbén son los que comprenden los estados de
Tamaulipas, Nuevo Leon, la region carbonifera de Tezoatlan-Mixtepec que
comprende de los estados de Oaxaca, extendiéndose hasta Puebla y Guerrero; la
region carbonifera San Marcial-Santa Clara del estado de Sonora; la cuenca San
Pedro Corralitos del estado de Chihuahua; la cuenca Tlacolulan en Xalapa,
Veracruz; la cuenca Cualac en Guerrero y la cuenca Zacualtipdn en Hidalgo
(Coordinacién general de mineria, 2017).

2.5 La presencia del mercurio como parte de la naturaleza y las actividades

antropogeénicas.

El mercurio pasa al aire de forma natural por medio de las emisiones volcanicas, el
termalismo o por via antrépica por medio de las emisiones industriales. La
combustion de carbdn para la generacion de electricidad y calor es una fuente
importante de mercurio. El carbon contiene mercurio y otros contaminantes
peligrosos de la atmdsfera que son liberados cuando el carbén se quema en las
plantas generadoras de electricidad, los quemadores industriales y las estufas

domésticas.

Las fuentes antropogénicas de mercurio contribuyen significativamente a las
concentraciones ambientales de este y comprenden las operaciones de mineria, los
procesos industriales, la combustion de combustibles fésiles, la produccién de
cemento y la incineracion de residuos sanitarios, quimicos y municipales. Los
actuales niveles de mercurio en la atmdsfera son entre 3 y 6 veces superiores a los

gue se estima que habia antes de la industrializacion (Poulin y Gibb. 2008).

Una vez que el mercurio entra en la atmosfera su tiempo de residencia puede variar
entre dias y afios lo cual le brinda la capacidad de viajar miles de kildmetros. Este

mercurio pasa al suelo por varias vias: por la lluvia, por precipitacion seca o por

11



bioabsorcidén del mismo por parte de vegetales y su posterior incorporacion al suelo
por medio de los restos de estos. Los gases generados en la quema de
combustibles fosiles, asi como los incineradores de residuos, son las principales

fuentes de emision de mercurio a la atmoésfera (Sanchez Oscar, 2005).

El Hg® una vez en la atmdsfera, se transforma lentamente por procesos de foto-
oxidacion y oxidacion atmosférica, en compuestos solubles que entran a la bidsfera
con la precipitacion. Ademas de haber una deposicion seca de particulas y mercurio

gaseoso sobre la vegetacion.

El mercurio no forma parte de los macronutrientes necesarios para el crecimiento
de los diferentes microorganismos, aunque algunos microorganismos poseen un

aparato enziméatico especifico para su transformacion.

El principal problema es que las bacterias se destoxifican de forma natural ya sea
reduciendo la especie Hg?*, a HgP, o bien, metilAndola para dar un catién altamente
reactivo de metilmercurio (CHsHg*). El proceso puede ser realizado por tanto
bacterias del suelo como por las del lecho marino, pasando a una forma

organometalica catidénica que es mucho mejor asimilada por los seres vivos.

En el ciclo biogeoquimico de este elemento juegan un papel importante las formas
mono- y dimetiladas, producidas por distintos microorganismos como mecanismo

de destoxificacion (ver Figura 1) (Castillo R., et. al. 2005).
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Figura 1. Ciclo biogeoquimico del mercurio. b (procesos bacterianos); Tb
(Thiobacilli); mg (metandgenos); CO/CI (Complejos organicos e inorganicos); CB
(cinabrio) (Castillo R., et. al. 2005).

En los ambientes acuaticos, el mercurio suele encontrarse en forma de Hg?*, que
se adsorbe facilmente a las particulas, lo que favorece su metabolizacion por los
microorganismos (Castillo R., et. al. 2005). La metilacion del mercurio es la principal
reaccion que, para minimizar sus efectos toxicos, llevan a cabo un importante
namero de bacterias, fundamentalmente del grupo de las reductoras de sulfato, en
las condiciones andxicas de los fondos y sedimentos marinos. En ambientes con
limitacién de sulfato, se ha observado que la transferencia interespecifica del H, y
acetato entre metandgenos y bacterias reductoras de sulfato juega un papel
importante en el proceso de metilacion del mercurio. La formacion del catién radial
metilmercurio (CH;Hg)* implica la adicion al Hg?* de un grupo metilo, que es
proporcionado por la metilcobalamina (CH3B;,). La transferencia de un segundo
metilo produce dimetilmercurio (CH;HgCH3), que es muy volatil y se libera a la

atmosfera. El metilmercurio, al igual que el CH;HgCl, presente en los fluidos
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bioldgicos son mucho mas téxicos que el propio Hg?* ( .en una magnitud 100 veces
mayor), debido a que la presencia del metilo le permite atravesar con facilidad las
membranas bioldgicas y, ya en el interior de la célula, el cloruro es desplazado por

los grupos sulfhidrilo de las proteinas (Castillo R., et. al. 2005).

A pesar de la pequefia cantidad de metilmercurio que se genera en los fondos
marinos, este fendmeno es suficiente para contaminar las cadenas tréficas
acuaticas, ya que se incorpora en peces y mariscos a través de las branquias, y en
ellos se acumula en las proteinas de los tejidos, preferentemente, y actiia como una
potente neurotoxina. Aunque la metilacion del mercurio se produce en todos los
sedimentos, los niveles de mercurio son mayores en peces y mariscos de zonas

donde se producen vertidos de residuos contaminados.

2.6 Exposicion al mercurio.

Todas las personas estan expuestas a cierto nivel de mercurio. En la mayoria de
los casos se trata de niveles bajos, debidos casi siempre a una exposicion crénica
(por contacto prolongado, ya sea intermitente o continuo).

Los fetos son sensibles sobre todo a sus efectos sobre el desarrollo. La exposicion
intrauterina al metilmercurio, por consumo materno de pescado o marisco, puede
dafiar el cerebro y el sistema nervioso del bebé en pleno crecimiento. La principal

consecuencia sanitaria del metilmercurio es la alteracion del desarrollo neurolégico.

El otro grupo de personas que presentan problemas de salud por la exposicién a
niveles elevados de mercurio es el de aquellas expuestas de forma sistematica
(exposicion crénica) como poblaciones que practiquen la pesca de subsistencia o

personas expuestas en razén de su trabajo.

Un elocuente ejemplo de exposicion al mercurio con consecuencias a la salud
publica se produjo en Minamata (Japén) entre 1932 y 1968: durante aquellos afios
una fabrica de &cido acético estuvo vertiendo en la bahia de Minamata liquidos

residuales que contenian elevadas concentraciones de metilmercurio. En la bahia
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habia abundantes peces y mariscos que constituian el principal medio de vida de
los riberefios y pescadores de otras zonas.

Durante muchos afios nadie advirti6 que los peces estaban contaminados con
mercurio y que ello provocaba una extrafia dolencia que afectaba a la poblacion de
la localidad y otros distritos. Al menos 50,000 personas resultaron afectadas en
mayor o0 menor medida, y se acreditaron mas de 2,000 casos de la enfermedad de
Minamata, que alcanz6 su apogeo en 1950, con enfermos de gravedad afectados

de lesiones cerebrales, paralisis, habla incoherente y estados delirantes.

El metilmercurio esta presente en la mayoria de las especies acuaticas y se
bioacumula en la cadena alimentaria acuética, lo que puede dar lugar a altas
concentraciones en pescados, mariscos y mamiferos marinos. Las mayores
concentraciones de mercurio se detectan en las especies carnivoras grandes y en
los peces mas viejos. La principal fuente de exposicion humana al metilmercurio es
la ingestion de pescado y otros alimentos marinos (que en el presente documento
comprenden los mariscos y los mamiferos marinos, como las ballenas). Dicha
exposicién puede ser importante en las poblaciones que consumen mucho pescado
(p. €j., los pescadores de subsistencia o los pescadores deportivos). Pueden
generarse “puntos negros” medioambientales en las proximidades de actividades
industriales y mineras, en las que la contaminacién de las masas de agua locales
puede dar lugar a altas concentraciones de metilmercurio en el pescado (Poulin Jy
Gibb H., 2008).

2.6.1 Efectos a la Salud.

El mercurio es, tal vez, el metal mas toxico de todos lo que el ser humano emplea

con fines industriales (mineria, electrénica, medicina, alimentacion, cosmética, etc.).

Dicha toxicidad le viene dada, principalmente por la alta afinidad que muestra el
Hg?* por los grupos tidlicos e iminicos de las proteinas, lo que facilita su

desnaturalizacion. Ademas, el mercurio es absorbido a mayor velocidad de la que
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puede ser eliminado, por lo que se acumula en los tejidos vivos, fendmeno conocido
como bioacumulacion. A lo largo de la cadena tréfica la concentracion relativa de

mercurio aumenta, por lo que se habla de biomagnificacion.

Es un metal que es liquido a temperatura ambiente y su densidad es muy alta
(15.5g/mL). El mercurio metéalico, Hg?, forma amalgamas facilmente con muchos
metales, por lo que se emplea en diversos procesos industriales. Ademas, es muy
volatil, por lo que es la forma en la que normalmente se encuentra en la atmosfera,
donde se oxida fotoquimicamente a (Hg?"). El Hg® es muy téxico por inhalacion,
ya que es capaz de atravesar las membranas pulmonares y entrar en el torrente
sanguineo, pudiendo llegar al cerebro, donde origina graves efectos neuroldgicos.
En el suelo, la forma mas comun es la del mineral Cinabrio, HgS, que por
calentamiento en presencia de oxigeno se reduce a la forma metalica, con
produccion de SO,. A escala mundial, la produccion y uso del mercurio metalico se
estima en 40,000 toneladas anuales, de las que sélo una pequefia cantidad es
reciclada; la mayor parte acaba en el ambiente como contaminante. Sélo la quema

de combustibles fosiles libera méas de 3,000 toneladas por afio.

2.7 Acciones tomadas para eliminar las fuentes de emisién y liberacion de

mercurio.

La liberacion de altos contenidos de elementos potencialmente peligrosos
provenientes de la combustion del carbon se ha vuelto una preocupacion a nivel

medio ambiente.

El mercurio es un elemento que no se puede destruir. Por lo tanto, cabe la
posibilidad de reciclar y destinar a otros usos el mercurio que ya esta en circulacion,
sin necesidad de seguir extrayéndolo de minas. El uso de mercurio en las pequefias
minas auriferas de tipo artesanal es especialmente peligroso y tiene importantes

consecuencias para la salud de las poblaciones vulnerables.
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La preocupacién por sobre estos elementos de trazas que son liberados al medio
ambiente debido al uso del carbén (principalmente en plantas térmicas) ha hecho la
determinacién de estos elementos un aspecto en constante crecimiento en el

analisis del carbon.

Segun la Organizacion mundial de la salud, o WHO (por sus siglas en inglés), debido
a la constante liberacion de mercurio al medio ambiente debido a la incesante
actividad humana, se ha hecho mucho méas presente este metal y sus efectos
negativos llevaron a que en el 2013 varios gobiernos adoptaran el Convenio de
Minamata sobre el mercurio. En este acuerdo firmado, los gobiernos se
comprometen a aplicar una serie de medidas para acabar con las emisiones de
mercurio a la atmdsfera y reducir paulatinamente los productos que contienen este
elemento (OMS 2017).

Con el fin de proteger la salud humana y del medio ambiente, el convenio,
juridicamente vinculante para México, fue ratificado por nuestro pais el 29 de
septiembre del 2015 y entr6 en vigor en agosto del 2017 (Instituto Nacional de
Ecologia y Cambio Climético, 2017). Este convenio establece medidas para la
fiscalizacion, la restriccion de uso, propuestas de reduccion de emisiones y el

seguimiento del mercurio durante todo su ciclo natural y antropomarfico.

Por ello es fundamental contar con una forma bien establecida y reconocida con la
cual poder medir estos contenidos de mercurio en la matriz natural de carbén

mineral.

Para medir el mercurio en muestras de matriz natural, tal como lo es el carbon
mineral, es importante contar con métodos de medicion validados. Para ello es
necesario contar en primer lugar con materiales de referencia certificados (MRC)
con trazabilidad al Sistema Internacional (SI) de unidades. Actualmente, a nivel
mundial no se encuentran disponibles MRC en todas las matrices necesarias,

principalmente con matrices similares a las necesarias en nuestro pais.

El PNUMA en 2005, cred la Asociacion Mundial del Mercurio con fines de tomar

acciones en materia del mercurio. Tratandose de una asociacion de multiples
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actores con ocho prioridades o areas de asociacién, en consonancia con las
principales fuentes de mercurio como la extraccion de oro artesanal y en pequefia
escala, la combustion del carbén, plantas de cloro-alcali, el mercurio contenido en
productos, o el suministro y almacenamiento de mercurio. Mientras tanto, en
México, las autoridades ambientales a través del Instituto Nacional de Ecologia y
Cambio Climatico (INECC) de la SEMARNAT (Secretaria del Medio Ambiente y
Recursos Naturales), ha identificado varias necesidades de contar con métodos de
medicion de mercurio validados Por lo anterior el CENAM ha propuesto para
desarrollarlos y validarlos, el contar con materiales de referencia certificados en
mercurio. Con base a las necesidades detectadas por INECC, unas de las
necesidades prioritarias son: carbén mineral, material particulado, suelos de zonas

mineras, cenizas, cemento, emisiones de fuentes de incineradoras.

Por lo anterior, el CENAM priorizé iniciar con el desarrollo de un material de
referencia de mercurio en carbén mineral. De acuerdo con los lineamientos
internacionales que marca la Oficina Internacional de Pesas y Medidas (por sus
siglas en Francés BIPM), es imperativo aplicar las normas y guias internacionales
relacionadas con la produccion y certificacion de materiales de referencia, como las

de la International Organization for Standardization (ISO).

En la siguiente seccion se describen definiciones de acuerdo a la guia 1ISO 30:1992
0 bien su equivalente en normativa mexicana NMX-CH-160-IMNC-2006 “Materiales

de Referencia - Términos y definiciones”.
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2.8 Términos y definiciones de Materiales de Referencia.

El vocabulario Internacional de Metrologia Conceptos fundamentales y generales y

términos asociados (JCGM. 2008) describe las siguientes definiciones:

Material de referencia (MR): Material suficientemente homogéneo y estable con
respecto a propiedades especificadas, establecido como apto para su uso previsto

en una medicién o en un examen de propiedades cualitativas.

Material de Referencia Certificado (MRC): Material de referencia acompafado por
la documentacién emitida por un organismo autorizado, que proporciona uno o
varios valores de propiedades especificadas, con incertidumbres y trazabilidades

asociadas, empleando procedimientos validos.

Los materiales de referencia certificados son preparados generalmente en lotes
para los cuales los valores de la propiedad son determinados, dentro de los limites
de incertidumbre establecidos, mediante mediciones realizadas sobre muestras

representativas del lote completo.

Muestra: Cantidad representativa de un material extraido de un lote de un material

de referencia.

Homogeneidad: Condicién de tener una estructura o una composicion uniforme con
respecto a una o mas propiedades especificadas. Se dice que un material de
referencia es homogéneo con respecto a una propiedad especificada si el valor de
la propiedad, determinado por ensayos en muestras de tamafio especificado, se
encuentra dentro de los limites de incertidumbre definidos, aunque las muestras
sean tomadas de diferentes unidades de abastecimiento (botellas, paquetes, etc.)

o0 de una sola unidad de abastecimiento.

Lote: Una cantidad definida de un producto elaborado por un proveedor de una sola

vez bajo condiciones que se presumen, son uniformes.

Repetibilidad de medida: precision de medida bajo un conjunto de condiciones de
repetibilidad.
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Condicién de repetibilidad de una medicién: condicion de medicion, dentro de un

conjunto de condiciones que incluye:

-el mismo procedimiento de medicidn;

-el mismo observador;

-el mismo instrumento de medicion usado bajo las mismas condiciones;
-la misma ubicacion;

-la repeticién en un periodo corto.

Trazabilidad metrolégica: Propiedad de un resultado de medida por la cual el
resultado puede relacionarse con una referencia mediante una cadena
ininterrumpida y documentada de calibraciones, cada una de las cuales contribuye

a la incertidumbre de medida.

Existen 3 tipos de Materiales de Referencia Certificados, con base en su aplicacion:
Composicion quimica

Propiedades fisicas

Materiales de ingenieria

Este trabajo solo abarcara el tema de materiales de referencia por composicion
quimica, recordando que se abarcan sélo los temas de preparacion del material
para el certificado, previo a andlisis de la sustancia de interés, la cual, es, como se

ha ido mencionando, el mercurio.
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Bajo el concepto de materiales de referencia para mediciones quimicas, existen 3

tipos basicos con base en su composicion quimica y su matriz.
Sustancias puras.

Consiste en una entidad simple, se emplean para preparar disoluciones de

referencia y asignar valores a materiales de referencia de matriz natural.
Disoluciones calibrantes.

Es un material de referencia preparado como una mezcla de un disolvente con uno
0 mas materiales de composicion quimica establecida. Estos materiales pueden ser
usados directamente como son adquiridos o pueden hacerse diluciones del mismo

por el usuario.
Materiales de matriz natural.

Es un material de composicion similar a muestras reales que contiene una o mas
entidades quimicas caracterizadas. Los materiales de referencia certificados de
matriz natural son materiales naturales tipicamente homogeneizados con entidades
presentes de interés para medir a niveles enddgenos, a niveles mayores de los

enddgenos o con analitos adicionado de manera sintética (Moreno G. et al., 2007).

De acuerdo con estos conceptos generales, es imprescindible definir que la matriz
es el carbdn mineral, el cual se encuentra en la clasificacion de material de

referencia de matriz natural, ya que es sustraida de la naturaleza.
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La produccion de un candidato a material de referencia, se realiza de acuerdo a
normas internacionales como las guias ISO (International Organization for
Standardization), que se aplican a la produccién, aseguramiento de calidad y
certificacion. En seguida se muestra la relacion de guias ISO y su version

equivalente en la normativa mexicana:

v' ISO/GUIDE 30:2015 Materiales de referencia-Términos y definiciones.
Equivalente a NMX-CH-160-IMNC-2018.

v' ISO/GUIDE 31/2000 Materiales de referencia-Contenido de certificados y
etiquetas. Equivalente a la NMX-161-IMNC-2006.

v ISO/GUIDE 32:1997 Materiales de referencia-Calibracion en quimica
analitica y el uso de materiales de referencia certificados. Equivalente a la
NMX-CH-162IMNC-2018.

v' ISO/GUIDE 33:2015 Materiales de referencia-Buenas practicas en el uso de
materiales de referencia. Equivalente a la NMX-CH-163-IMNC-2018.

v ISO Guide 34:2009 Materiales de referencia-Requisitos generales para la
competencia de productores de materiales de referencia. Equivalente a la
NMX-CH-164-IMNC-2018.

v ISO Guide 35:2006 Materiales de referencia-Principios generales y
estadisticos para certificacion. Equivalente a la NMX-CH-165-IMNC-2008.

El trabajo se enfoco en el desarrollo de métodos para la preparacién de un material
de referencia. Es necesario establecer una serie de requisitos de organizacion y
calidad para asegurar que el material de referencia se encuentre en condiciones de
uso, por lo cual de toda esta normativa listada en la guia ISO 34 “Requisitos
generales para la competencia de productores de materiales de referencia” es de
especial utilidad. Ahi se establece, que el productor del material debe estar seguro
de que el material ha recibido una preparacion adecuada para sus propésitos de

uso.
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2.9 La GUIA I1SO-34.

La Guia ISO 34 describe como principales lineamientos para la produccion de un

candidato a materiales de referencia:

1. Anadlisis cualitativo para la verificacion del tipo de material.

N

Maquinado, molienda, mezclado, tamizado y homogenizado (con el fin de
obtener muestras representativas)

Determinacion de la distribucién del tamafio de particula

Limpieza de los contenedores de la muestra

Secado y esterilizacion (en caso de requerirlo)

Empacado de muestras representativas del lote

N o g ko

Estudios de humedad en materiales de matriz natural

Una vez establecidos estos lineamientos, se profundiza un poco mas en la

complejidad de cada uno de estos para su aplicacion.

2.9.1 Analisis Cualitativo parala verificacion del tipo de material.

Consiste en dar una valoracion cualitativa al material. Siguiendo este concepto, se
puede establecer, con base al conocimiento de Edafologia (ciencia que estudia la
naturaleza del suelo), en cuanto a materiales sdlidos del tipo particulado como lo es

el carbén mineral; lo siguiente:

Las particulas se clasifican segun el tamafio en:
-Piedras y gravas (>2mm)

-Arenas (2mm-50um)

-Limos (50 pm a 2 pm)

-Arcillas o fracciones finas (<2 pm)
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O bien, se pueden clasificar de acuerdo a su textura. Para la clasificacién de las
texturas se usa el triangulo de texturas en porcentajes de arena, limo y arcilla. Asi
se definen las texturas: arenosa, limosa, arcillosa y equilibrada; cada uno con mas

caracteristicas especificas.

La mayoria de los minerales primarios se encuentran en las fracciones de limos y
arenas. Las fracciones finas vienen representadas sobre todo por minerales
secundarios. La caliza se encuentra en todas las fracciones (P. H. Douchafour,
2002).

Organizacion de las particulas: Estructura

La estructura del suelo, indica el modo de agregacion de las particulas, tanto a

escala macroscopica como microscopica.

La estructura determina la distribucion en el espacio de la materia solida y de los
espacios vacios, condicionando las propiedades fisicas fundamentales del suelo.

-Poros gruesos; su volumen define la capacidad de aire
-Poros medios; agua util.
-Poros finos; agua ligada.

Existe una primera clasificacion general que distingue en dos grandes bloques el
tipo de suelos. Asi, como lo indica la Tabla 1, se habla de tierra fina cuando el
tamafio medio de particula es inferior a 2 mm, y de tierra gruesa cuando el tamafio

medio de particula es superior a los 2 mm.
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Otros dos tipos de clasificaciones sencillas se muestran en la Tabla 1, que atiende
a las denominaciones de Estados Unidos de América (Clasificacion americana) y

las utilizadas en Europa (Clasificacion internacional).

Tabla 1. Definicién granulométrica de los componentes integrantes de tierra fina

en suelos.
Clasificacion Americana (um) Clasificacion Internacional (um)
Arenas Gruesas 2000-200
Arenas 2000-50
Arenas Finas 200-20
Limos 50-2 Limos 20-2
Arcillas <2 Arcillas <?

Una vez considerada la definicion de las diferentes fracciones de suelo es posible
abordar la clasificacion granulométrica de los suelos en funcion de las diferentes
proporciones posibles de sus componentes. Para llevar a cabo la dosificacion de los
distintos componentes, o bien para llevar a cabo la dosificacion de los suelos, resulta
de gran eficacia el empleo de los denominados diagramas texturales triangulares.
En la Figura 2, se recoge un diagrama triangular que ilustra la clasificacion mas
sencilla. En este caso hay que hacer notar que las denominaciones de los diferentes
suelos se extienden a los predominios respectivos de arenas, arcillas y limos (P. H.
Douchafour, 2002).
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Figura 2. Clasificacion granulométrica sencilla para tierras o suelos. Las flechas

indican el sentido de lectura de los ejes del diagrama.

En lo que refiere a los tipos de suelos considerados en la clasificacién recomendada
por el Ministerio de Agricultura de USDA es posible resumir coémo evolucionan las

propiedades fisicas de las diferentes composiciones segun se indica en la Tabla 2.

Por otra parte, los suelos mas arcillosos son capaces de adsorber agua hasta un
limite en que se transforman en impermeables. Este hecho es debido,
mayoritariamente, a su capacidad de compactacion por compresion-debida al peso
de las capas superiores- y a su capacidad de drenaje —debida a la pérdida de agua

por el mismo efecto-. Como se puede observar en la Figura 3, cuanto mayor es la
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finura de la textura de un suelo o lo que es lo mismo, cuanto menor es el tamafio de
las particulas que integran ese suelo, mayor es la superficie eficaz presentada por
dicho suelo. Asimismo, todas las propiedades fisicas consideradas (capacidad de
adsorcion, cohesion y plasticidad) aumentan rapidamente su intensidad a medida
que el tamafio de sus particulas se aproxima al estado coloidal (José Ma Storch G.
y Tomas G. M., 2004).

Tabla 2: Propiedades del material de acuerdo a su clasificacion granulométrica.

Densidad | Permeabilidad | capacidad ” Otras
’ R} *
Denominacion (Tem/m") (m/dia) (meq/g) propiedades
Arena :cias y ,
AT e Y. | z0=2.46 10 - 100 0
| gruesas o >()()():(||11 |
‘ .\@nnx finas y arena | 18—188 1-10 0
| + franco 0-2000pm
Franco arenoso < 0,1-1 A Q
. ® = =,
; (e ~ —.
Franco A 001 -1 = Z
z =
Franco arcilloso v - 0.001 - 0.1 =
v
Arcillas 1.2-1,68 0.001 0.03 - 1.50

(*) Referido a la capacidad de adsorcion o de intercambio 16nico
(1) Incluve propiedades como superficie especifica. plasticidad v cohesion
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PROPIEDADES

* Superficie especifica

* Capacidad adsorbente
* Plasticidad

* Cohesion

Ava3idoyd

Arena Limo Arcilla Arcilla coloidal

Figura 3. Evolucion de algunas propiedades fisicas en funcion del tamafio de las

particulas integrantes del suelo.

2.9.2 Preparacion de muestras.

El material muestreado experimenta generalmente varios pasos en la preparacion
antes de que se convierta en un material de referencia. Los pasos necesarios en
este proceso pueden incluir el secado, reduccion de tamafio de particula, tamizado,
la estabilizacion y subdivisibn/embotellado. En la etapa del disefio del proyecto,
deberia ser establecido hasta qué punto debe extenderse la preparacion de la

muestra de acuerdo a las necesidades.

2.9.3 Aplastamiento y trituracion de muestras.
A menudo, es necesario el moler a fin de obtener un tamafo de particula menor.

Esta operacion, sin embargo, lleva a modificar la muestra, por lo que el tamafio no
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se debe de reducir mas de lo necesario perdiendo la homogeneidad y aumentando
la susceptibilidad a los ataques de los reactivos.

Entre los cambios que pueden sufrir las muestras debido a la trituracion o molienda,
esta el calor generado por dicha operacién, provocando que se pierdan compuestos
volatiles. Ademas de este problema, se aumenta el area superficial de la muestra,

provocando que el material sea mas susceptible a reaccionar con la atmdsfera.

También es frecuente que el contenido de agua de la muestra se altere debido
también al aumento de area superficial y por ello aumente la capacidad de

adsorbancia de la muestra.

2.9.4 Tamizado de un material.

Una forma de separar y medir tamafos de particula es haciéndolas pasar por mallas
o tamices de distintas aperturas (denominado también como luz del tamiz). A este
proceso se le conoce como tamizado de una muestra. El tamizado consiste en hacer
pasar la muestra por un tamiz de alambre o tela donde sélo pasaran las particulas
de un tamafio determinado. Todas las particulas que atraviesen el tamiz tendran un

tamarfio menor que su luz.

El procedimiento consiste en hacer pasar por una serie organizada de tamices, de
agujeros con tamafos decrecientes y conocidos, desde arriba hacia abajo. El primer
tamiz, es el de mayor tamafio y es donde inicia el tamizado. Se tapa con el fin de
evitar pérdidas de finos; el Gltimo tamiz esta abajo y descansa sobre un recipiente
de forma igual a uno de los tamices, y recibe el material mas fino no retenido por

ningun tamiz.

Con sacudidas horizontales y golpes verticales, mecanicos o manuales, se hace
pasar el suelo por la serie de tamices, de arriba hacia abajo, para luego pesar por

separado el material retenido en cada malla.
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Siguiendo esta linea de pensamiento, al utilizar una serie de tamices de aperturas
decrecientes apilados, se consigue fraccionar el sistema en muestras de distintos
tamafos de particula. Lo que queda retenido en un tamiz tiene un tamafo de
particula comprendido entre la apertura de dicho tamiz y la del tamiz
inmediatamente anterior. De este modo se acotan los intervalos de tamafo de
particula, sirviendo esta operacion como una manera de hacer distribuciones de

tamafio o como un método de separacion.

2.9.5 Homogeneizacion y subdivision.

Subdivisiéon de la muestra sélida.

Consiste en la correcta separacion del lote en submuestras las cuales deben de ser
representativas del lote. Para ello, es necesario que el lote se encuentre lo méas
homogéneo posible antes de la subdivisidn, ya que esto asegura que el material sea

representativo del lote sin importar la submuestra tomada.

Ya sea en tamafio de particula, molienda, andlisis quimico, analisis espectroscépico
u otro, la incertidumbre del método de analisis se ve gravemente afectada por el
método utilizado para la preparacion de muestra. Para evitar la existencia de errores
introducidos al inicio del analisis, se utilizar4 un instrumento y/o mecanismos de
subdivision apropiados, mediante el uso de un subdivisor rotatorio o un subdivisor
centrifugo (David L. Duewer, et. al. NIST, 2004).

2.9.6 Estudio de Homogeneidad.

Se dice que un material de referencia es homogéneo con respecto a una propiedad
especificada si el valor de la propiedad, determinado por ensayos en muestras de

tamafio especificado, se encuentra dentro de los limites de incertidumbre definidos,
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aunque sean tomadas de diferentes unidades de abastecimiento (botellas,
paquetes, etc.) o de una sola unidad de abastecimiento (ISO 30, 2015).

Un estudio de homogeneidad es necesario en los proyectos de certificacion por lote
para demostrar que este mismo es suficientemente homogéneo. Los aspectos para
asegurar la calidad del material de referencia yacen en que el material sea

representativo del lote para efectos de repetitibilidad.

2.10 Medicién de humedad en las muestras.

En este trabajo en particular, se hablara de la humedad o cantidad de agua del lote
como una propiedad fisica que tiene al momento en que fue envasado, haciendo la
distincion de que en el caso particular de esta matriz, no sera usada directamente
para hacer la medicion, sino que es necesario que se lleve a cabo previamente un
paso de preparaciéon de muestras para que esta matriz sélida de carbén mineral
pueda llevarse a una solucién acuosa que sea compatible con la técnica de analisis
deseada; este paso es crucial ya que usualmente consume muchos reactivos y lleva
mucho tiempo; y las determinaciones multielementales son frecuentemente llevadas
a cabo usando técnicas espectrométricas tales como la espectroscopia de emision
Optica por plasma inducido acoplado y espectrometria de masas con plasma
inducido acoplado (Berghof products+instruments, Alemania, s.f.), las cuales,
necesitan que la muestra se encuentre en disolucion acuosa para su analisis. Es
importante destacar que esta humedad que se reporte, sera la base para cualquier
medicion del tipo analitica para poder hacer la correccién correspondiente y poder
reportar resultados en base seca, ya que, como bien es conocido, la humedad,
temperatura y presién varia considerablemente de acuerdo a la posicién en el globo
terrdqueo, modificando a su vez el peso real del material al momento de la

preparacion, dando origen a errores.

Entonces, satisfaciendo las necesidades de la técnica de andlisis, se emplean, en

este caso, procedimientos de digestién acida para transferir completamente los
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analitos de la fase sélida a la disolucion para que asi puedan ser llevados al paso
de determinacion en fase liquida de elementos, objetivo futuro del proyecto llevado

a cabo en las instalaciones del CENAM, para la medicion de mercurio.

Volviendo al tema de este trabajo, el cual es la preparacion y caracterizacion del
material para certificar, se procedera a definir lo que es el contenido de humedad
en la muestra y de qué tipo es la que caracteriza este material para que sea incluido

en el certificado del material.

Medicidn de cantidad de agua en los materiales.

Muchos materiales contienen humedad como parte de su estructura,
particularmente los materiales organicos, sales y cualquier cosa que tenga
pequefios poros. La cantidad de agua en estos materiales depende de la humedad
del gas que lo rodea y de la temperatura. Cuando la temperatura cambia, el agua
migra del material al gas en los alrededores y viceversa. Tal como la condensacion,

esto puede causar cambios en la humedad medida.

Cualquier material contiene diferentes porciones de moléculas de agua “libres” y
diferentes formas de “enlaces” de agua (union quimica o fisica), capilar, atrapada o
abultada. Adicionalmente, el agua “libre” puede encontrarse en forma gaseosa,
liquida o solida (Isengard H. D., 1995). El problema a veces es que muchos de los
procedimientos analiticos emitidos para la determinacion de contenido de agua no
se refieren necesariamente a la misma fraccién de agua que yace dentro del mismo

ambiente molecular.

Estas cuestiones, casi nunca asociadas en el caso de la propagacion de la
incertidumbre, son particularmente importantes para archivar las condiciones de
comparabilidad entre resultados analiticos de diferentes laboratorios (Vassileva &
Quetel, 2006), por lo que la medicién de la humedad, es un factor muy importante a

considerar.
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Correspondiente a las diferentes fracciones de agua, hay diferentes métodos de

determinacion, resultando en diferentes valores cuantitativos.

La temperatura en la cual el agua se evapora depende de su ambiente molecular,
el agua libre normalmente se evapora a temperaturas mas bajas que en el caso de
gue se encuentren enlaces de agua. Conforme una muestra pierde agua bajo
condiciones de incremento de temperatura, calentando muestras y midiendo los
correspondientes cambios en la masa es posible el obtener un indicio de la cantidad
de agua presente en diferentes ambientes moleculares (Yazgan, Bernreuther e
Isengard, 2006).

Resumiendo estas ideas, se dice que existen entonces 2 tipos diferentes de
presencia de agua en un material; la primera, que puede estar dentro de las
estructuras de un material, tanto las ligadas de forma libre (que en breve se
describira como agua no esencial), como la segunda, donde el agua se encuentra

ligada a la estructura molecular de la materia (agua esencial).

Agua esencial.

El agua esencial es parte integral de la estructura molecular o cristalina de un
compuesto en su estado sélido. Por lo tanto, el agua de cristalizacién en un hidrato
sélido estable (por ejemplo, CaC,0,.2H,0 y BaCl,.2H,0) es calificada como un tipo
de agua esencial. El agua de constitucion es un segundo tipo de agua esencial y es
encontrada en compuestos que producen cantidades estequiométricas de agua
cuando es calentada o descompuesta de otra forma. Ejemplos de este tipo de agua
se encuentran en el hidrogeno sulfato de potasio o bisulfato de potasio y en el
hidroxido de calcio, los cuales alcanzan el equilibrio con la humedad en la atmosfera
cuando son calentados. Muchos de estos compuestos pueden llegar a su condicion
anhidro al calentarlos a 100 6 120 °C, durante una hora 0 dos (Douglas A. S. et. al.,
2015).
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Agua no esencial.

Es el agua retenida por el sdlido como consecuencia de fuerzas fisicas. No es
necesaria para la caracterizacion de la composicién quimica de la muestra y, por lo

tanto, no se presenta en ningun tipo de proporcion estequiométrica.

El agua adsorbida es un tipo de agua no esencial que es retenida sobre la superficie
de los sdlidos. La cantidad adsorbida es dependiente de la humedad, la temperatura
y el area de superficie especifica del sdélido. La cantidad de agua adsorbida
disminuye conforme la temperatura del sélido aumenta y generalmente se acerca a
cero cuando el sélido es calentado por encima de los 100°C. Normalmente la
adsorcion o desorcion de humedad ocurre de manera rapida, con un equilibrio que

se alcanza después de 5 6 10 minutos.

Un segundo tipo de agua no esencial es la llamada agua absorbida, la cual esta
presente en varias sustancias coloidales, como el almiddn, las proteinas, el carbén,
los minerales de zeolita y el gel de silice. En contraste con el agua adsorbida, la
cantidad de agua absorbida suele ser elevada y llega a presentar hasta 20% o mas
de la masa total del sélido. Incluso los sélidos que contienen esta cantidad de agua
pueden aparentar ser polvos perfectamente secos. El agua absorbida es mantenida
como una fase condensada en los intersticios o capilares del sélido coloidal. La
cantidad contenida en el solido es altamente dependiente de la temperatura y la
humedad.

La cantidad de agua absorbida varia de manera considerable con las condiciones
atmosféricas. Sin embargo, en contraste con el agua adsorbida, el proceso de
sorcion puede requerir dias o incluso semanas para alcanzar el equilibrio, en
particular a temperatura ambiente. La cantidad de agua absorbida en un sélido
disminuye también conforme el sélido es calentado. Sin embargo, la eliminacién
completa de este tipo de humedad a 100 °C no es una certeza. Después de que un

material ha sido secado durante un periodo prolongado, su peso es aparentemente
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constante. No obstante, humedad adicional puede ser removida por un aumento de
la temperatura (Douglas A. S. et. al., 2015).

Un tercer tipo de humedad no esencial es el agua ocluida, que es el agua liquida
atrapada en las cavidades microscopicas espaciadas de manera irregular a lo largo
de los cristales solidos. Estas cavidades a menudo ocurren en minerales y rocas (y

en precipitados gravimétricos).

En este trabajo se medira sélo la cantidad de agua adsorbida y absorbida en el
material, ya que esta sera la que en su mayoria caracterizara al material para poder
emitir el certificado que se quiere alcanzar en etapas posteriores dentro de la
institucién donde se realiz6 este trabajo y, por efectos del proceso por el cual sera
sometido el futuro material de referencia, no es necesario medir la humedad

esencial o ligada molecularmente.

Una vez establecidos los conceptos de humedad, se proponen metodologias que
servirdn para cuantificar la humedad de la muestra, a través de la operacion de

secado, por lo que hace falta aun definir estos métodos.

2.10.1 Métodos de medicién de Humedad.

La humedad es determinada estableciendo la pérdida de masa del espécimen de
analisis de carb6én o coque cuando es calentado bajo condiciones controladas
rigidamente de temperatura, tiempo, atmosfera, masa del espécimen vy

especificaciones del equipo (ASTM, 2009).

Los diferentes procedimientos que existen entorno al secado de una muestra, con

el fin de establecer su cantidad de agua, esta dado por los siguientes:
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Secado en horno o estufa.

Es la técnica mas empleada de todas, se usa cuando se trata de una cantidad de
muestra pequefa, ésta se coloca generalmente en un vidrio de reloj y se introduce
en un horno o estufa a alta temperatura (aproximadamente 100 °C -110 °C), durante
el tiempo necesario para producir la eliminacion completa del agua (4 h a 8 h). Sin
embargo se deben de extremar precauciones ya que este proceso puede llevar a
pérdidas de masa que no solo se deben a la evaporacion del agua “libre”, sino que
también de componentes volatiles (alcoholes, componentes saborizantes, etc.) y
agua liberada de la descomposicion de componentes debido a las altas
temperaturas (reduccion de azucares, carbohidratos, etc.) (AOAC, 1993).

Todo este proceso, se hace hasta llevar al material a una masa constante. Este

proceso es en general muy lento donde se pueden requerir desde horas hasta dias.

Estos resultados son dependientes del tipo de estufa usada, el tiempo y la
temperatura de secado, ademas de las caracteristicas del producto. Si es muestra
liguida la que se desea analizar, es necesario que la presion parcial de agua en la
fase vapor sea inferior a la que alcanza en la muestra. Este método es simple y
directo, permitiendo un analisis simultaneo de un gran niumero de muestras. Durante
este proceso se requiere de cuidados para asegurar que la muestra no retome

humedad entre el proceso de secado/pesado.

El grado de remocion de humedad se incrementa proporcionalmente con el aumento
de temperatura (David Reid, 2006). Sin embargo, a mayores temperaturas se
incrementa también la pérdida de otros compuestos volatiles o bien, en algunos
casos, la degradacion de materia. Por ello es importante escoger la temperatura de

secado de acuerdo al tipo de muestra.

Otras alternativas para este proceso para eliminar la humedad, son el uso de hornos
de microondas o bien el de uso de lamparas infrarrojas; también se ha mostrado Uutil
el pesar la muestra antes de usarla para poder hacer las correcciones pertinentes

en su relacion a su peso seco.
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Método por secado en estufa de vacio

Consiste en lo mismo que el método de secado por estufa, con la diferencia de que
al abatir la presion del sistema, se abate la presion de vapor por lo cual el punto de
ebullicibn del agua se reduce; teniendo como resultado, un incremento en la

velocidad del secado.

Secado en termobalanza.

Se evapora de manera continua la humedad de la muestra y se realiza un registro
continuo, hasta que la muestra se sitie en el peso constante. Este método reduce
el error de medicion del peso ya que se mantiene la muestra expuesta lo menos

posible al medio ambiente.

Método de destilacion azeotropica.

Destilacion simultanea del agua con un liquido inmiscible en proporciones
constantes. El agua es recolectada en un liquido con alto punto de ebulliciébn, como
el tolueno (111 °C) o el xileno (137 °C -140 °C). El agua destilada se recolecta en

una trampa Bidwell donde se puede medir el volumen obtenido.

Método de Karl Fischer.

Método quimico que mide directamente la cantidad de agua en alimentos,
evaluando la extension de una reaccién quimica. Consta del uso de yodo, diéxido

de azufre y una amina, imidazol en un alcohol (comunmente metanol).
CH;0H + SO, + RN — [RNH]S05CH;

H,0 + I, + [RNH]SO;CHs; + 2RN — [RNH](SO,)CHs + 2[RNH]I
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Se emplea exceso de dioxido de azufre, piridina y metanol haciendo que la fuerza
de la reaccion esté determinada por la concentracién de yodo. El reactivo es un
fuerte deshidratante, por lo que tanto la muestra como el reactivo deben de

protegerse contra la humedad del aire.

La titulacion puede ser visual o potenciométrica. Siendo visual, el color de la
solucion cambia de amarillo canario (indicando presencia de agua), hasta el color
pardo antes del momento del vire. El valorante se compone de un alcohol (ROH),

una base (B), SO2 y de I2 en concentracién conocida.

Desecacion quimica.

Se lleva a cabo en un desecador resistente al vacio que contiene un agente
desecante y suele usarse para alimentos secos. La cantidad de agua eliminada
depende del tipo de desecador usado

Desecantes con mayor eficiencia:
-Pentadxido de fésforo
-Oxido de bario

-Perclorato de magnesio

A este método se le puede acoplar el uso de calentamiento. Los resultados por este
método pueden servir como estdndar de referencia para calibrar contenidos de

humedad de procedimientos mas rapidos.

Este trabajo abarcara el desarrollo de los métodos de secado por estufa y secado
por agente desecante para la determinacion de la humedad en muestras de carbén
mineral del lote que sera producido y que es reportado en este trabajo.
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Capitulo 3: Procedimiento Experimental.

El proyecto inicia desde el dia en que se recibieron muestras de carbén mineral que
fueron procesadas por otra institucién, cuyo origen es la region carbonifera al norte
del estado de Coahuila (estado mas productivo de carbén a nivel nacional en
México). Dicha muestra se recibié6 en CENAM el dia 22 de Noviembre del 2017,

donde se realizo el pesado e identificacion de las mismas, ver Tabla 3:

Tabla 3: Carbén mineral recibido en el CENAM de COMIMSA en noviembre.

Carbén procesado en COMIMSA
Tamafio
correcto de
Identificacion particula (um) Peso (g) (kg)
>30 x>590 21,695.4 21.7
>40 590> x > 420 1,396.0 1.4
>50 420> x> 297 4,961.4 5.0
>60 297 >x>250 3,043.7 3.0
>70 210 <x <250 1,126.6 1.1
>80 177< x <210 1,296.6 1.3
>100y finos x< 177 12,648.9 12.6

Cada uno se recibe en su respectiva bolsa y son pesados e identificados para

corroborar datos.

Posterior a esto, se procede a, de acuerdo a la bibliografia consultada, definir
intervalos de tamafnos de particula del carbon mineral, justo como se reviso en la
introduccién, al hacer un tamizado con una torre de tamices, ya que se requiere
obtener fracciones finas necesarias para producir un lote. A continuacion se

describe la metodologia:
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3.1 Tamizado de carbén mineral (determinacion de distribucion de tamafo de
particula).

Como se pudo observar en el apartado de tamizado de una muestra, al agregar
secuencialmente los tamices, en forma de torre, de forma descendiente por
tamafos, se asegura que el material que se esta procesando, tenga una
determinada distribucion del tamafio de particulas entre la apertura del tamiz de

arriba y el tamiz préximo.

El procedimiento a seguir para la correcta y adecuada separacion de la muestra de
carboén mineral, es, dado que es de interés obtener fracciones finas y una
distribuciéon acotada (ya que es de acuerdo al uso propuesto por la institucion
CENAM), emplear la cantidad maxima que el aparato de tamizado permita, con el
tamafo de tamiz lo mas centrado en obtener fracciones finas, esto es, como explica
la Tabla 4:

Tabla 4: Distribucion de tamafios de particula que se empleara.

Caracteristicas de los tamices
Tamafios de malla Tamafo de particula (um)
60 250
70 210
80 177
100 150
120 125
170 90
200 75
230 63
Fondos <63

De acuerdo a la Tabla 4, se hace destacar el arreglo de tamices y que la muestra

de interés se encontrara atrapado en el tamiz 100.
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Se observa que los intervalos de tamafios de particula quedan distribuidos de
acuerdo a la Tabla 5y las Figuras 4y 5:

Tabla 5: Distribucion de tamafios de particula.

Tamiz usado Distribucién de particula obtenida
(Hm)
No. 70 (210um) 210 <x <250
No. 80 (177 pum) 177<x< 210
No. 100 (150 pum) 150 < x <177
No. 120 (125 pm) 125 <x <150
No. 170 (90 pum) 90 <x<125
No. 200 (75 pm) 75<x<90
No. 230 (63 pm) 63<x<75
Fondos (<63 um) X <63

Como es de observar en la Tabla 5, la distribucion de tamafio de particula obtenida

en el tamiz del No. 100, se obtiene una distribucion de 150 < x < 177 pm.

.
ST -

1.0 M

Figura 4. Arreglo de tamices que sera usado para el tamizado 1 (izquierda) y
Figura 5. Arreglo de tamices para el tamizado 2 (derecha).
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El equipo empleado para hacer dicha actividad de separacion con los tamices es un
equipo tamizador de polvos marca Tyler con capacidad maxima de 8 tamices, los

cuales seran llenados a no mas de una capacidad del 75 % (ver Figura 6).

Figura 6. Configuracion de torre de tamices y tamizador de polvos Tyler.

La operacion de este equipo (Figura 6), es en movimientos laterales con golpeteo
por un martillo para asegurar el paso de la muestra a través de las mallas. Cuenta
el equipo ademas, de un temporalizador con el cual se ajusta el tiempo que se

realizara esta operacion de tamizado por lotes.

Para asegurar que no haya contaminacion en el lote, se hace uso de equipo especial
para el operario, el cual consistird en un traje especial antipelusa junto con el uso
de googles y mascarilla para polvos con el fin de no contaminar y aportar proteccién
a la persona, ya que se trata con polvos finos del orden de micras (Figura 7).
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Figura 7. Traje usado por la persona que llevara a cabo el tamizado.

De acuerdo a la Figura 7, se hace uso de traje completo, mascarilla, guantes de
nitrilo, lentes de seguridad y botines para evitar contaminacion de cualquier tipo al

material y como proteccion para la persona.

Adicionalmente se realizan adaptaciones al laboratorio en la cual se realiza esta

operacion con el fin de preservar la limpieza (Figura 8).

Figura 8. Adaptaciones realizadas al cuarto de molienda.

Cada una de las fracciones obtenidas sera separada en bolsas de plastico y
debidamente etiquetadas para los pasos posteriores de homogenizacion vy

envasado del carbén mineral en la camara de atmdsfera controlada.
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3.2 Molienda/Pulverizacion de material de Carbédn mineral.

Desarrollando este trabajo, se hizo notorio que no se obtendrian a través del
tamizado de la bolsa con tamaifio <100 y finos, cantidad suficiente de material para
lograr el nimero de unidades deseadas para envasar y certificar, el cual es de 250
unidades como minimo de un intervalo de tamafio de particula de 150 um a 177 um
(correspondiente a lo atrapado debajo de la malla 80 pero arriba de la malla No.
100).

Por ello se hizo necesario durante la preparacion del material, el realizar
adicionalmente, operaciones de molienda de material, el cual sera tamizado y
afiadido a las cantidades obtenidas entre un primer, segundo Yy tercer proceso de

tamizado efectuado a diferentes fracciones de material del lote completo.
Para ello se hace una evaluacién rapida con 2 métodos distintos de molienda.
-Molienda de un material con un molino rotatorio.

-Molienda manual.

En ambos casos es de considerarse el factor de contaminacién y posibles pérdidas
de analito, ya que se le da un tratamiento a la muestra que puede prestarse a

cambios. La metodologia a seguir de cada una viene descrita de la siguiente forma.

3.2.1 Molienda de un material con un molino rotatorio.

El material empleado consiste en el molino Pulverisette 14, marca Fischer, una
balanza y las mallas que serviran para separar el material, del numero 0.2, 0.5 y
0.08 (ver Figura 9).
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Figura 9. Molino rotatorio Pulverisette 14

El molino Pulverissette (Figura 9), consiste en una serie de cuchillas rotatorias, las
cuales hacen contacto con una malla de un tamafo de poro especifico asegurando

sé6lo el paso de un tamafio de particula del material.

La materia prima empleada para la molienda es una fraccion que fue separada de
carbon en el paso de tamizado del lote. Adicionalmente, se emplea el equipo de

proteccion para el operario.

El procedimiento con el molino es el siguiente:
-Encender el equipo de molienda

-Introducir la muestra por la fuente de alimentacion.

-Esperar a que se triture y pase la muestra por la malla del molino, donde, mientras
mas pequefio sea el tamafio de la maya, menor sera el tamafio de particula en

general obtenido.

-Realizar un tamizado por cada prueba, con el fin de calcular recuperacién de

material, y decidir si es conveniente o no usar este método de molienda.
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-Realizar los calculos correspondientes a cuanto material se obtendria si se

realizase en su totalidad esta operacion de molienda.

-Evaluar de forma cualitativa las caracteristicas del material: si sufre alguna especie
de cambio fisico, o bien, si hay alguna modificacion importante como lo es la
temperatura que alcanza el material al ser procesado o la generacion de polvos al

usar el molino.

Dicho esto, los célculos para determinar el porcentaje de recuperacién después de

cada proceso de molienda seran los siguientes:

Y%material recuperado por tamiz

Cantidad de carbén obtenida en el tamiz (g)

= 100
Cantidad total que se obtuvo en todos los tamices (g) i

Una vez realizado esto, se puede hacer el calculo de cuanto se puede obtener al

realizar dicha operacion con la siguiente ecuacion:

material por tamiz obtenido

Y%material recuperado por tamiz

= 100 * Total que se desea moler (g)

Con esta ecuacion, se establece cuanto se obtiene en cada tamiz y posterior a esto,
poder hacer los célculos de cuantas unidades se pueden producir de 20 g cada una

al hacer la respectiva division.
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3.2.2 Molienda manual.

Material empleado:
Charola de acero inoxidable de grado alimenticio
Mazo de acero inoxidable grado alimenticio.

Equipo de seguridad para la persona que realiza la molienda.

El proceso consiste en mantener todo lo mas limpio posible, al limpiar la charola y
el mazo con jabdn, agua y para eliminar grasas y cualquier otra sustancia que

quede, &cido fosférico al 10%, el cual es muy efectivo y no ataca al acero.

La molienda a mano se lleva a cabo con el uso del mazo, aprovechando la facilidad
del carbdn para quebrarse y producir particulas mas pequefias con movimientos
giratorios y con baja fuerza, para evitar calentamiento de la muestra, y, por ende,

pérdida del analito (Figura 10).

Figura 10. Molienda de carbon mineral en charola de acero.

El procedimiento a seguir para ambos casos de molienda consiste en pesar una
muestra dada de carbon, darle el tratamiento de molienda, tamizar, y cuantificar

porcentajes de recuperacion y estimar cantidades que se obtendrian si es que se
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decide realizar este proceso, tanto de distribuciones de particulas, como de
unidades que se podrian producir de esta.

Al final, los dos métodos de molienda seran comparados y se decidira, cual de los
dos es el mas adecuado y se le dara seguimiento para la produccion del lote de

carbon que sera envasado.

Siguiendo esto, el paso a continuacién, sera el de la limpieza de los contenedores
gue serviran como contenedor final del lote del candidato a material de referencia

de carbdén mineral.

3.3 Limpieza de los contenedores de la muestra.

Es necesario el asegurar que los contenedores del material de referencia se
encuentren limpios y secos, y que el material depositado dentro de estos, es el

mismo y no contiene algun otro residuo o contaminante.

Para ello se sigue un procedimiento especifico de caracter interno, siguiendo los
protocolos de gestidn de calidad interno del CENAM, el cual se encuentra en la base
de datos bajo el nombre: 600-AC-IT.008 “Limpieza del material utilizado en la

Direccion General de Metrologia de Materiales”.
Este procedimiento establece los siguientes pasos:

Limpieza de material de vidrio nuevo

1.-Enjuagar el material con agua minimo 3 veces con la finalidad de eliminar el polvo

gue pudiera haber.

2.-Dejar el material en jabon libre de fosfatos durante 24 h, con la finalidad de que

se eliminen las grasas del proceso de fabricacion del material.

3.-Enjuagar con agua perfectamente hasta eliminar completamente el jabon
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4.-Se prepara una disolucién de acido nitrico al 20 % y con esta misma se limpian
los contenedores; esta disolucion se puede emplear hasta 5 veces para la limpieza

de material.

5.-Se enjuaga el material con agua de medicion por lo menos 5 veces eliminando el
jabon y se llenan los contenedores con este acido dejandolos reposar por lo menos

durante 12 horas en la campana de extraccion.

6.-Seguido de esto, se retira todo el &cido colocandolo en un recipiente adecuado,
ya que este acido, como se menciono, puede usarse hasta 5 veces con este
propésito de limpieza. Mientras tanto, se enjuaga el material con agua de medicion
5 veces mas y es puesto el material a secar bajo flujo laminar, recordando que el
primer enjuague del &cido con agua debe de ir a residuos, ya que contiene aun

trazas de acido.

7.-Una vez seco el material bajo el flujo laminar, y debido a la naturaleza de lo que
se quiere analizar, que es el mercurio, estos contenedores adicionalmente son
introducidos en una estufa a 70 °C, con el fin de eliminar cualquier compuesto volatil
que pudiera quedar en el material. Finalmente, son cerrados los frascos dentro de
la estufa y debidamente guardados en doble bolsa, listos para entrar en la cAmara
de ambiente controlado, donde se realizaré el envasado del material de carbén

mineral.

3.4 Empacado de muestras representativas del lote.

Como parte del trabajo, es necesario asegurar que no se contamine el material con
algun agente externo del medio ambiente, razon por la cual, el proceso de envasado
se llevara a cabo dentro de una atmoésfera inerte, lograda gracias a una camara
especial que permite el control del gas que rodee el material, en este caso se

empleara, argon.
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Camara de guantes con atmdésfera controlada.

Esta compuesta por una camara que mantiene un ambiente sin escapes para que
los experimentos puedan llevarse a cabo bajo condiciones controladas, tales como
niveles bajos en oxigeno y humedad, con presion positiva 0 negativa, o0 en presencia
de un gas inerte. Estas son empleadas ampliamente en la preparacion de materiales

de referencia inorganicos, organicos, organometalicos y bioquimicos.

Los materiales que serdn usados para el envasado del carbon mineral son los

siguientes:
-Camara de ambiente controlado

-Carbon mineral del tamafio de particula que se va a emplear como candidato a

material de referencia, previamente homogeneizado
-Frascos con tapa limpios

-Gas Argon

Llegados a este punto, ya establecido el punto de donde se realizara el envasado,
es necesario introducir la metodologia y los calculos que se deben de seguir para
poder describir lo que es la homogenizacién del material, ya que este paso es mas
gue esencial para la certificacion del material, y va muy de la mano con el envasado
del material, ya que debe homogenizarse todo el material primero antes de envasar
y, ademas, envasarse el material en ese mismo momento para evitar algun tipo de
gradiente y por ello una no-homogeneidad, la cual daria origen a muchos problemas

para la certificacion de este material que se esta desarrollando.

3.5 Homogenizacion.

Como ya se menciond, previo al envasado de la muestra de carbén mineral, y sin

embargo de forma muy estrecha, se debe de asegurar que el material desarrollado
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para candidato a material de referencia se encuentre completamente homogéneo y
envasarlo al momento, tal como se vio en el apartado de antecedentes donde un
requisito de un material de referencia es el ser homogéneo de acuerdo a la guia ISO
34 sobre los requisitos generales para la competencia de productores de materiales

de referencia.

Para ello, haciendo uso de un procedimiento interno del CENAM 620-AC-P.541,
conocido internamente como “Procesamiento de materiales de referencia de matriz

natural”’, se establece que se procedera de la siguiente manera:

La etapa de homogenizacion se lleva a cabo en 2 pasos:
1.-Homogenizacién en 3 dimensiones durante 2 horas.
2.-Uso del sistema de vibracion y division rotatorio.

Esta primera parte consiste en una constante agitacion durante 2 horas de todo el
lote que se desea envasar en las tres direcciones de los ejes, es decir agitacion
sobre eje “x”, “y” y “z”. Con la finalidad de que las particulas mas pesadas (las cuales
se encuentran en los fondos, por definiciones de densidad de cualquier material),
se distribuyan en todo el lote, lo mismo pasa con las particulas mas finas de la
distribucién de tamafio de la muestra, resultando en un lote uniforme en cuanto a la

distribucion de tamafios a diferentes alturas del lote.
La segunda parte de la homogenizacion se resume en los siguientes pasos:

1.-Se divide la muestra de acuerdo a los frascos calculados para el divisor (los

cuales se muestra el cdmo se realizan en breve).

2.-Se hace una segunda divisibn de cada frasco que se obtuvo del paso 1,
obteniendo una cantidad determinada de frascos, la cual se vuelve a mezclar de
acuerdo a la Tabla 9, de esta manera, se asegura que todo estd perfectamente
homogéneo tal como establece el procedimiento interno del CENAM 620-AC-P.541

“Procesamiento de materiales de referencia de matriz natural”.
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3.-Se hacen las respectivas divisiones de acuerdo a los calculos que se revisan mas
adelante y que son fundamentales de realizar primero antes que cualquier operacion
de homogenizacion, para asi obtener los pesos y numero de muestra deseados, ya
que, como se hara hincapié, se pueden obtener resultados diferentes por el solo

hecho de elegir un tipo de cabezal diferente para el divisor rotatorio.

3.5.1 Herramientas necesarias para calcular el nimero de unidades que se
pueden obtener.

Segun lo que se requiere producir, al dividir el peso total de carb6n mineral
disponible en el tamafio de particula de forma que se produzcan unidades de 20 g,

se obtiene la Tabla 6:

Tabla 6. Unidades maximas que se podrian producir.

Total de carbén | Tamafio de Peso de Unidades
mineral particula cada maximas que se
disponible (g) (um) unidad pueden producir
producida
5578.86 150 < x < 20 278.94
177

El calculo se muestra en la siguiente ecuacion.

) 5578.86 g )
Unidades que se producen = W = 278.943 unidades

Sin embargo, estas unidades son considerando que se hace una division totalmente
perfecta de la muestra (es decir, pesando exactamente cada una 20 g), sin pérdidas,
y, ademas, teniendo el equipo necesario para hacer esta division, lo cual no significa

necesariamente que se cuente con él en el laboratorio.

Considerando estos factores, y que solo se cuentan en el laboratorio con divisores

de 8 cabezales, se consideran entonces los siguientes procesos de division:
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Los calculos para un divisor de 8 frascos al realizar 3 divisiones sucesivas vienen

dados por la Tabla 7.

Tabla 7. Célculo de peso de muestras para cada subdivision del lote con un

cabezal de 8 subdivisiones.

Contenido de cada frasco (Q)
_ L Segunda Tercera
Muestra total (g) Primera division L L
division division
5578.86 697.35 87.16 10.89
) L 5578.86 g
Primer divisién = —a - 697.35¢g
L 697.35 g
Segunda division = — - 87.16 g

8
Tercer division = 5 = 10.89 g

Frascos totales que se obtienen de 10.89 g = 8 x 8 x 8 = 512 frascos en total

Es importante hacer notar que en cada divisién, se obtienen por cada division 8
frascos con el peso descrito, por lo que al final de la 3ra divisién, se logra lo
equivalente a 512 frascos de 10.89 g cada uno. Esto hace necesario mezclar 2

frascos de esta ultima divisién para completar los 20 g.
Entonces cada frasco al final al envasar sera de:
10.89 g +10.89 g = 21.79 g

Con estos datos, se hacen los calculos de las unidades que salen al emplear esta

metodologia para homogenizar.

Ya que son necesarios 2 frascos de 10.89 g para conseguir uno de 20 g, se puede

inferir claramente que:
) 8
Frascos de 20 g obtenidos de ultima division = 5= 4
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A partir de aqui, cada subdivisién es en multiplos de 8 (ya que se divide todo en 8

fracciones por division) los frascos de las divisiones superiores, tal como sigue:

8 fracciones x 4 frascos que se consiguen de cada una

= 32 unidades de la segunda division

8fracciones x 32 unidades obtenidas de la segunda division

= 256 unidades en total
O lo que es equivalente a:

512 frascos

> = 256 unidades de 20 g aproximadamente

A continuacion se hace un resumen en la Tabla 8 de cada peso obtenido por

subdivision empleando el divisor rotatorio de muestras.

Tabla 8. Resumen de las unidades que se obtienen al usar un divisor de 8

cabezales:
_ ) _ _ Peso de
Unidades Unidades obtenidas | Unidades g
cada
obtenidas de la | por la  segunda | obtenidas de Ia _
. unidad
tercera division division primera division
(@)
4 32 256 21.79

Analizando todo este proceso, se hace un breve resumen:

Se vacia la muestra de aproximadamente 5.57 kg en un contenedor de 50 L bien

sellado y es puesto en marcha en el homogeneizador durante 2 horas.

Usando el sistema de homogenizaciéon por vibracion y division rotatoria Laborette
27 marca Fritsch acoplado con el alimentador vibrador en canal con forma en V, se
llevan a cabo las acciones de divisibn de muestra siguiendo el procedimiento 620-
AC-IT.038 “Encendido, apagado y operacidn del equipo vibrador y divisor de polvos”
(Figura 11).
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Figura 11. Divisor simple con alimentador vibratorio acoplado marca Fritsch.

Una vez obtenidos los primeros 8 frascos, se procede a dividir cada uno en 8 frascos

s

mas:

Tabla 9. Representacion de cada frasco antes de homogenizar y dividir en el

subdivisor rotatorio de 8 cabezales 2 veces.

Por cada lote, se obtienen 8 unidades mas )
(segunda division, 87.16 g cada uno) Contenido de cada frasco

la | 1b | 1c | 1d | 1e | 1f | 1g | 1h | 1a2b3c4d5e6f7g8h
2a | 2b | 2c | 2d | 2e | 2f | 2g | 2h | 1b2c3d4e5f6g7h8a
3a | 3b | 3c | 3d | 3e | 3f | 3g | 3h | 1c2d3e4f5g6h7a8b
da | 4b | 4c | 4d | 4e | 4f | 4g | 4h | 1d2e3f4g5h6a7b8c
5a | 5b | 5¢ | 5d | 5e | 5f | 59 | 5h | 1e2f3g4h5a6b7c8d
6a | 6b | 6¢c | 6d | 66 | 6f | 6g | 6h | 1f29g3h4a5b6Cc7d8e
7a | 7b | 7c | 7d | 7e | 7f | 7g | 7h | 1g2h3a4b5c6d7e8f
8a | 8b | 8¢ | 8d | 8e | 8f | 89 | 8h | 1h2a3b4c5d6e7f8g

64 frascos en total después de la segunda 8 Frascos al volver a

division mezclar

Fuente: CENAM, procedimiento 620-AC-P.541.
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Este proceso de subdivision y mezclado asegura en gran medida que las muestras
son representativas del lote completo, sin embargo se vuelve a realizar un mezclado

y subdivision para obtener el lote final homogeneizado.

Para asegurar homogeneidad, se mezclan de nuevo estos 8 frascos, para obtener
1 lote y se vuelve a hacer division en 8 submuestras en total de acuerdo a la Tabla
10:

Tabla 10. Representacion de la muestra en cada frasco al homogenizar.

Frasco al mezclar
la | 2a | 3a | 4a | 5ba | 6a | 7a | 8a lalblcldlelflglh
8o | 1b | 2b | 3b | 4b | 5b | 6b | 7b 2a2b2c2d2e2f2g2h
7c 8c 1c 2c 3c 4c 5c 6¢c 3a3b3c3d3e3f3g3h
6d 7d 8d 1d 2d 3d | 4d 5d 4adb4c4d4edfagah
be | 6e | 7e | 8e | 1le | 2e | 3e | 4e 5abb5c5d5e5f5g5h
4f | 5f | ef | 7f | 8f | 1f | 2f | 3f 6a6b6c6d6e6f6g6h
30 | 49 | 59 | 69 | 79 | 83 | 1g | 29 7a7b7c7d7e7f7g7h
2h | 3h | 4h 5h 6h 7h 8h 1h 8a8b8c8d8e8f8g8h

Fuente: CENAM, procedimiento 620-AC-P.541

De esta manera, se logra asegurar de acuerdo al procedimiento 620-AC-P.541, que

cada frasco sea representativo de toda la muestra de carbén mineral.

Una vez que se obtienen las fracciones completamente homogeneizadas, se

procede a realizar el envasado en lo que sera la presentacion final del producto del
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lote dentro de la atmosfera controlada como se establecié en el punto 3.4 sobre el
empacado de muestras representativas del lote.

3.6 Envasado de los frascos.

Este proceso va de la mano con el de la homogenizaciéon de la muestra de carbén
mineral, ya que, conforme se van obteniendo los 8 frascos de las ultimas
subdivisiones, se va envasando dentro de la camara de ambiente controlado, bajo
una atmésfera inerte de argén (como se establecio en el punto 3.4), en los frascos
de vidrio color ambar que previamente se limpiaron de acuerdo a lo descrito

anteriormente en el punto 3.3, sobre limpieza de los contenedores de muestra.

El envasado consiste en el vaciado de la muestra de 2 frascos de la tercera division
del subdivisor de muestras de 8 cabezales, en el frasco final que servirh como
material de referencia al certificar los valores de Hg, los cuales, como ya se analizo
anteriormente, cada uno pesa 10.89 g, dando como resultado 21.79 g en cada
frasco, cerrandolos, identificAndolos por orden de envasado y cerrados cada uno

con un sello termoplastico con una pistola de aire caliente.

Estos frascos se encuentran entonces, listos para ser etiquetados y empacados
dentro de bolsas aluminizadas (Mylar®), con la presentacion final para venta a los

clientes del CENAM una vez que se termine la certificacion de este lote.

3.6.1Etiquetado de frascos de muestra de carb6n mineral y sellado al vacio
en bolsa mylar.

Parte del proceso de un material de referencia, es el correcto etiquetado e
informacion de las etiquetas de un material, lo cual esta establecido en la norma
ISO 31.

Se procede a etiquetar tanto el frasco con la muestra como la bolsa Mylar® donde
se almacenara al vacio el material siguiendo la ISO 31 que establece que el material

debe de tener el nombre de lo que se requiere envasar, la institucion, responsable
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del material, la identificacién de la institucién que le da a este material y el contenido
del frasco.

Una vez etiguetado el frasco, se procede a sellar el material dentro de una bolsa
aluminizada conocida como Mylar®, al vacio en una selladora Audiovac 93, la cual
aplica el vacio y hace el sellado. Este proceso se repite para cada uno de los frascos

hasta obtener el lote calculado de 256 frascos con el divisor de 8 cabezales.

Este material se encuentrard entonces en las condiciones de venta, sin embargo
guedan aun la incertidumbre de las propiedades del material de interés para las
mediciones analiticas a las que sera expuesto al momento de llegar al cliente final,
por lo que se comienza a desarrollar y describir la metodologia para dar la
caracterizacion de una propiedad muy importante para las mediciones analiticas:

cantidad de humedad en la muestra.

3.7 Humedad de una muestra.

Continuando con el proceso de caracterizacion del material, se hace la medicién de
humedad por el uso de tres métodos diferentes, ya que se desea conocer y saber
cudl es el mejor método para evaluar la cantidad de humedad de la muestra; sin
embargo, primero para esto es necesario revisar tanto el proceso a seguir en
general, como las herramientas que se van a emplear para dichos métodos. Todo

proceso de medicion de humedad de las muestras sigue el estricto control del

El proceso de secado de material en general, donde el célculo de humedad de la

muestra deriva del proceso de secado, consiste en 2 pasos:

-Obtener peso constante en el contenedor vacio que se usara, el cual, en este caso

son pesafiltros de borosilicato.

-Pesar la cantidad de masa que se desea secar en el contenedor a peso constante
y obtener peso constante de las muestras de carbon mineral mediante alguno de

los métodos de medicion de humedad que se revisaron en el punto 2.10.
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Una vez dicho esto, se revisan las herramientas para poder obtener los datos que

se necesitan.

Herramientas necesarias para medir humedad:

a) Célculos para la correccion por empuje del aire
b) Definicion de peso constante

C) Modelo de calculo de humedad de la muestra

Medicidn de peso constante en una muestra.

3.7.1 Correcciones por empuje de aire.

Dado el nivel de medicidn que se realiza, es necesario considerar el efecto del aire
en el peso, ya que es un fluido con densidad, ejerce peso en las muestras, por lo
cual debe de considerarse al realizar estos calculos de humedad en las muestras.
Para realizar esta medicibn es necesario contar primero con los valores
correspondientes de masa, temperatura, humedad y presién corregida, estos
calculos son sencillos y se revisan en el certificado de la balanza, termopar y
medidor de presion y humedad que se emplean en la medicion, sumando o bien,
restando las correcciones correspondientes dependiendo del certificado.
Posteriormente, se realiza el calculo de densidad del aire, este valor es de
importancia ya que produce un efecto de empuje de aire, el cual modifica el peso
de lo que se esté midiendo, por lo que hay que corregir y estos valores, estan

determinados por las siguientes ecuaciones:
Calculo de densidad del aire

_0.348444p — £,.(0.00252¢ — 0.020582)
Pa = (27315 + ©)

Donde:
pa= Densidad del aire (kg/cm?3)
p= Presioén corregida (hPa)
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hr= Humedad relativa corregida (%)

t= Temperatura corregida (°C)

Mientras que para calcular la correccion de una masa cualquiera, sometida a

condiciones ambientales por empuje de aire:

Masa corregida por efecto de empuje de aire

(o-#)
pref

(-5)

me, =

Donde:

mc= masa corregida considerando empuje de aire (Q)
pa= densidad del aire (g/cm?)

prei=densidad de la masa patrén (g/cm?)

px=densidad del material que se esta pesando (g/cm3) (en caso de pesafiltros,

borosilicato, en caso de pesar el carboén, la densidad de este mismo).

3.7.2 Criterio de Peso constante.

Una vez definidos estos célculos, se pueden realizar mediciones de peso y calcular
para cada uno su respectiva correccién, ya obtenidos estos valores, se procede a
calcular la diferencia entre los valores tomados a un tiempo t y un tiempo t+1 entre

cada registro de dato de medicion al pesar.
Ejemplo:
Masa de pesafiltro con correccidén por empuje de aire al tiempo 0= 53.02478 g

Masa de pesafiltro con correccion por empuje de aire al tiempo 1=53.00478 g
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La ecuacion correspondiente a este calculo seria:

Criterio de Peso constante = m, — My 41 < 0.0001 g

Donde:
mct= Masa de muestra al tiempo t (g)
mct+1= Masa de muestra al tiempo t+1 (g)
El valor de este criterio debe de ser:
Criterio de peso constante = Valor absoluto[< 0.0001 g]

Este sera el indicador de que el material se encuentra en peso constante, tanto para

los recipientes, como para la muestra que se esté pesando.
Por lo que segun el ejemplo y aplicando el criterio recién visto:
Criterio de peso constante = 53.02478 — 53.00478 = 0.02000 g

Por lo que aun no se cumple con el criterio de peso constante y es necesario seguir

repitiendo el proceso de secado.

Una vez llegados a peso constante, es necesario realizar los calculos

correspondientes a la humedad contenida en la muestra.

Se observa que la metodologia a seguir para nuestros experimentos se encuentran
condiciones especiales para cada uno, sin embargo, para todos los experimentos

se sigue un mismo procedimiento general, el cual consiste en:
-Llevar primero a peso constante los pesafiltros vacios

-Una vez hecho esto, inmediatamente pesar 1 gramo de muestra para dar
seguimiento al secado en estufa de la muestra aplicando este mismo criterio de

peso constante.

-Una vez conseguido el peso constante en la muestra, hacer el calculo de humedad

de esta misma.
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3.7.3 Modelo de calculo de humedad en una muestra.

Una vez que se tiene tanto el recipiente como la muestra en peso constante, se

puede realizar el calculo de la humedad en la muestra.

Esto es de acuerdo a la siguiente ecuacion:

My —My_1— My .

% humedad = 100

my
Donde:
% humedad= fraccion de masa de agua en carbén mineral expresada en porcentaje
mn=Masa humeda de la muestra al tiempo t ()
mn-1= Masa de muestra después de un tiempo t (g)

m,= Masa promedio de los blancos usados (g)

Al final todos los resultados son graficados e interpretados junto con las condiciones
de humedad ambiental para poder analizar si es que hay alguna relacién con el

comportamiento ambiental.

Ahora bien, se han descrito las herramientas y el procedimiento en general que
seran empleadas en los experimentos, por lo que ahora se estudiara la metodologia
a seguir en cada uno de estos, ya que como se ha revisado hasta ahora, se
proponen diferentes metodologias con el fin de encontrar la mas adecuada y poder
comparar si existen diferencias para poder aplicar la mas adecuada y obtener un

valor de humedad en el lote.
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3.8 Desarrollo de métodos de medicion de humedad aplicados en carbén
mineral.
Como antes se menciono, se llevaran a cabo 5 experimentos que brindaran amplia

informacion para este lote que se producira. Estos experimentos son los siguientes:

a) Medicion de humedad de muestra de carbdén mineral en agente desecante.

b) Medicion de humedad de muestras expuestas a condiciones ambientales de
laboratorio. Este se divide en 2 a su vez:

v' Exposicibn de muestra al ambiente con condiciones de laboratorio
monitoreadas.

v' Secado de muestra de carbdn mineral en estufa a condiciones de norma
ASTM D5142-09 “Standard test methods for proximate analysis of the
analysis simple of coal and coke by instrumental procedures”.

c) Medicion de humedad de carbén mineral de acuerdo a norma ASTM D5142-

09 y certificado NIST para carbdn sub-bituminoso.

d) Evaluacion de la robustez del método de medicién de humedad seleccionado

al final con respecto a la temperatura de secado y aplicacion al lote completo.
Material a usar:
-Balanza Sartorius modelo MSA225S con resolucion 0.01 mg (0.00001 g).
-Pesafiltros de borosilicato marca Kimax de 40 mm de diametro y 50 mm de altura.
-Estufa.
-Desecador.

-Agente desecante, Perclorato de magnesio.
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3.8.1 Peso constante de contenedores de muestra.

Ya se revisO anteriormente el concepto de criterio de peso constante, por lo cual
ahora se procede a definir la metodologia que se va a seguir para llegar a conseguir
este criterio. Esta metodologia es necesaria para los 5 experimentos, los cuales
consisten en saber el peso seco de los contenedores para la medicion de humedad
a las condiciones en que se requiere medir el material para asi, eliminar la variable

de cantidad de agua en el contenedor.

El material empleado como ya se habia mencionado, es el vidrio de borosilicato, el
cual presenta una buena resistencia térmica y por lo tanto, estos pesafiltros son
buenos para este propésito de medir humedad. El proceso de llevar este material a

peso constante es el siguiente:
1.-Verificar la balanza usando las pesas de 50y 100 g

2.-Medir el peso inicial de los pesafiltros de borosilicato registrando los datos como

se describe en la siguiente Tabla 11:

Tabla 11. Datos a registrar para la medicion de peso constante.

Peso
Identificacion | Hora Deriva Deriva | T (°C) | P (hPa) | Hr (%)

@

3.-Con la estufa en condiciones de medicion (a 107 °C), se introducen los pesafiltros
destapados haciendo uso de guantes de algoddn y pinzas (con el fin de no entrar
en contacto directo con el material). La temperatura de 107 °C se elige con base a
que estas son las condiciones de la norma ASTM D5142-09 “Standard test methods
for proximate analysis of the analysis sample of coal and coke by instrumental
procedures”y la del certificado del NIST para carbon sub-bituminoso, que reportan
este valor como el indicado para realizar estas mediciones. Los pesafiltros se
dejaran dentro de la estufa durante un periodo de 2 horas. Una vez finalizado este

tiempo, los pesafiltros son tapados dentro de la estufa y depositados de forma rapida
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y ordenada en el desecador, cubriéndolo rapidamente, esto debido a que se desea
evitar el choque térmico y producir algun efecto de condensacion dentro del

pesafiltro.

4.-Se dejan reposar los pesafiltros dentro del desecador durante 1 hora completa
para que estos se atemperen. Esto es muy importante ya que si continta caliente el
material y se mide al momento, se produce un efecto de condensacion en el material
debido al efecto natural de encontrar el equilibrio del material con el ambiente que

lo rodea.

5.-Se mide el peso de cada pesafiltro sacando uno por uno sélo cuando se realice
el pesado, donde se colocara este en la bandeja y se le quitara la estatica, con el
fin de evitar tener variaciones. Una vez realizado esto, se toma el valor a los 10
segundos que es el tiempo de estabilizacién de la balanza, esto, debido a que el
pesafiltro llega a un valor determinado en este tiempo y, momentos después,
comienza a subir, debido, a que el pesafiltro comienza a ganar humedad en las

paredes del recipiente y por ello, el valor comienza a aumentar.
Por ejemplo:

Tabla 12. Ejemplos de variacion en la balanza al pesar material seco.

Tiempo (s) Peso (9)
10.00 54.00001
10.01 54.00002
10.02 54.00003
10.03 54.00004

Es por ello que es importante darle al material el tiempo de atemperamiento
necesario para evitar este tipo de efectos; y, adicionalmente, el tiempo de
estabilizacion en la balanza es importante ya que el material seco tendera a
encontrar el equilibrio con la humedad relativa del ambiente. Se registra el valor
entonces considerando esto y ademas registrando siempre de acuerdo a la Tabla
12.
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La serie de mediciones se lleva a cabo durante los ciclos de secado necesarios
hasta alcanzar el llamado criterio de peso constante, el cual consta de una diferencia
entre los pesos de 2 ciclos de secado consecutivos del material o bien, de la

muestra. Este depende ademas del tipo de medicidon que deseamos usar.

El criterio para el peso constante de acuerdo al procedimiento interno de CENAM
620-AC-IT.057 “Instruccion de trabajo: Obtencion de Material a Peso Constante”, es

el siguiente:

Tabla 13. Criterio de peso constante.

Tipo de muestra Masa (g)
Matriz natural 0.0001
Sales de alta pureza 0.00008

En el caso de este trabajo, ya que se trabaja con una matriz natural, el criterio de
diferencia de pesos es de 0.0001 entre 2 pesadas consecutivas tal como se
encuentra descrito en la Tabla 13. El procedimiento interno también indica que es

necesario una balanza de resoluciéon de 0.01 mg.

Una vez alcanzado este criterio, se procede a la parte de medicién de humedad de
muestra de carbén mineral, empezando por el secado con agente desecante y el de
exposicion al medio ambiente. Haciendo una evaluacion entre estos dos métodos y

para complementar informacion.
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3.8.2 Métodos a seguir parala mediciéon de humedad de una muestra de
carbén mineral.

Seran usados diferentes métodos para medir la cantidad de agua contenida en una
masa determinada de carbon mineral, del mismo lote preparado dentro de las
instalaciones de CENAM.

Estos métodos tienen la intencién de evaluar varios parametros, entre los cuales se

encuentran la temperatura y el tipo de método de secado.

Los métodos a seguir son los siguientes:

-Secado con agente desecante.

-Exposicion al ambiente de muestras de carbon mineral y secado en horno.
-Evaluacion de norma ASTM D5142-09.

-Evaluacion de la norma ASTM D5142-09 dentro del limite superior del valor de

temperatura a emplear.

-Evaluacion de la norma ASTM D5142-09 a condiciones normales para diferentes

muestras del lote producido.

Ya se revisaron las herramientas necesarias, por lo que ahora queda definir la

metodologia de cada uno de estos experimentos.

3.8.3 Metodologia para el secado con agente desecante.

Material a usar:

-Balanza Sartorius modelo MSA225S con resolucion 0.01 mg (0.00001 g).

-5 Pesafiltros de borosilicato marca Kimax de 40 mm de diametro y 50 mm de altura.
-Desecador.

-Agente desecante, Perclorato de magnesio.
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-Muestra de carbon mineral del lote que se producira.

Contando con 5 pesafiltros, los cuales una vez son llevados a peso constante, se
pesan en 3 de ellos muestras de 1 g de carbon mineral, mediante el pesado por
diferencia, mientras que los 2 restantes se quedaran vacios sirviendo como blancos
y como parte muy importante para los célculos como se observara mas adelante.
Estos pesafiltros con muestra (los cuales deben de tener registrado como en el paso
de peso constante de pesafiltros vacios, las condiciones ambientales) seran
introducidos en el desecador destapados, con el fin de que vayan perdiendo
humedad por efecto del agente desecante. Se conoce previamente que este
proceso es lento, por lo que se realizaran monitoreos de humedad periddicamente
en tiempos largos. Se hara el registro del peso de cada pesafiltro registrando
condiciones ambientales para poder hacer las correcciones pertinentes
(correcciones por certificados y por efecto de empuje del aire) y se empleara el

mismo criterio de peso constante que el paso anterior.

3.8.4 Exposicion de muestra al medio ambiente y secado en estufa.

Material a usar:

-Balanza Sartorius modelo MSA225S con resolucion 0.01 mg (0.00001 g).

-5 Pesafiltros de borosilicato marca Kimax de 40 mm de didmetro y 50 mm de altura.
-Estufa

-Desecador

-Agente desecante, Perclorato de magnesio.

-Carbon mineral proveniente del lote que fue envasado en las instalaciones del
CENAM

Este experimento es interesante ya que consiste en 2 etapas:

-Monitoreo de muestra al ser expuesta al ambiente
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-Secado de muestra de carbdn mineral

Se inicia el experimento llevando primero 5 pesafiltros vacios a peso constante, de

acuerdo a lo descrito en un inicio de peso constante en contenedores de muestra.

Una vez alcanzado el peso constante, se procede a pesar 1 g de muestra por
pesado por diferencia el carbén mineral de la misma botella del lote que se va a

producir que en el caso del experimento de secado con agente desecante.

Terminado de pesar la muestra, esta es monitoreada durante un periodo de tiempo
prolongado, se deja expuesto el material de carbén mineral con el fin de observar
que ocurre con este a condiciones de laboratorio monitoreado, se espera que el
material adsorba humedad y aumente su masa, lo cual podré ser cuantificado con

el peso.

Una vez que se llegue a un peso constante de la muestra al ser expuesta, esta sera
sometida a secado en estufa a las mismas condiciones que el experimento de
secado con agente desecante, que a su vez, es el mismo que la norma ASTM
D5142-09 “Standard test methods for proximate analysis of the analysis sample of
coal and coke by instrumental procedures”. y el certificado del NIST para el carbén
mineral sub-bituminoso, la cual es, 2 horas en estufa a 107 °C y 1 hora atemperando

en desecador.

Este proceso de secado es idéntico al de llevar a peso constante los pesafiltros

vacios, resumiendo los pasos:
-Meter el material destapado en la estufa
-Dejar secar el tiempo establecido

-Una vez haya terminado el tiempo de secado, tapar dentro de la estufa los
pesafiltros y colocarlos rapidamente dentro del desecador por 1 hora con el fin de

promover el atemperamiento y la ganancia de humedad
- Pesar los pesafiltros con muestra seca

-Hacer los calculos para peso constante y humedad de la muestra.
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Una vez conseguido este peso constante, y con la humedad, podemos pasar al
siguiente experimento el cual consiste en evaluar la norma ASTM D5142-09.

-Norma ASTM D5142-09 “Standard test methods for proximate analysis of the

analysis sample of coal and coke by instrumental procedures”.

Se ha mencionado mucho esta norma, pero no se ha especificado que establece,

por ello se explica en general lo que establece:
-Conceptos de humedad para la matriz de carbon general

-Metodologia para la medicién de esta por el método de secado en estufa, la cual

consiste en:

1) Secado de muestra en atmosfera de nitrdgeno de ser posible, o bien, con
aire.

2) Establece 2 horas como tiempo de secado base.

3) Se debe de pesar 1 g de muestra.

4) El uso de una balanza con resolucion de 0.01 mg

5) Elrango de temperaturas para el secado debe de ser de 104 °C a 110 °C

Con estos parametros definidos, se procede a la medicién directa del material al
tener los contenedores en peso constante, y de inmediato, pesar 1.00000 £+ 0.00002
g de muestra por pesado por diferencia para el proceso de secado hasta peso

constante y calcular la cantidad de humedad de la muestra.

3.8.5 Medicion de humedad del carbén mineral a una temperatura mayor.

Se desea evaluar la robustez del método de secado, al hacer el secado de carbon
a una temperatura limite del establecido en la norma ASTM D5142-09 y el

certificado del NIST para el carbdn sub-bituminoso, la cual es de 110 °C.
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Para esto, seguimos la metodologia ya descrita de peso constante en contenedores
vacios, la de pesado por diferencia de la muestra y el secado en estufa, con la
diferencia de que la temperatura sera del limite superior de estas 2 bibliografias
(ASTM, 2011. Gonzalez C. A. y Choquette S., 2017).

Todos los métodos seran revisados, comparados y evaluados, para poder aportar
el valor de humedad que mejor caracterice a la matriz de carbén mineral del lote

producido.

3.8.6 Medicion de humedad de diferentes muestras del lote a diferentes
periodos de tiempo.

Una vez evaluadas las metodologias que se establecieron a lo largo del trabajo, se
selecciona la mas adecuada para medir humedad y se utiliza para medir diferentes
muestras del mismo lote de carbon mineral, ya que esto nos garantizara la
homogeneidad del lote y se obtendrancifras suficientes para poder establecer un

valor de humedad en el lote.

El proceso es simultdneamente expuesto a tiempos largos para poder evaluar si
existe alguna relacion del material con la exposicion prolongada de temperatura, es
decir, si el carbon mineral sufre alguna alteracion o cambio notorio para poder
establecer si el tiempo es o0 no, una variable significante en este proceso de secado

para la medicion de humedad.

Cabe resaltar, que para todo caso de medicion de humedad se emplean 5

pesafiltros en total, de los cuales, se encontraran divididos de la siguiente forma:
-3 Pesafiltros para submuestra de carbon mineral por botella
-2 pesafiltros que serviran como blanco durante la medicion.

Para el caso de medicion de humedad en 3.8.6, es necesario recalcar que se
emplearan 3 botellas del lote que se produzca, por lo que el total de submuestras
seran de 9, con sélo 6 blancos en total, esto, debido a que todas las mediciones de

esta metodologia seran medidas al mismo tiempo en 2 desecadores.
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Terminado esto, se haran sugerencias y conclusiones, dando asi, el final a este
proyecto de preparacion de muestra de carbon mineral para su certificacion en el
CENAM.
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Capitulo 4. Resultados y discusion.

4.1 Tamizado de carbé6n mineral.

4.1.1 Tamizado de carbén mineral (determinacion de distribucion de tamafio
de particula).

Como se menciono antes, el proyecto inicia con la recepcion de un lote de material
gue proviene de la region carbonifera al norte del estado de Coahuila, recibido de
COMIMSA el 22 de noviembre del 2017 dentro de las instalaciones de CENAM, el

cual es identificado y resumido en la siguiente Tabla:

Tabla 14. Carbén mineral recibido de COMIMSA el 22 de noviembre del 2017.

Carbodn procesado en COMINSA
Identificacion Tamafo
con la que llega correcto de Observaciones

el lote particula (um) (g) (kg)

>30 x>590 21,695.4 21.7

>40 590> x > 420 1,396.0 1.4

>50 420 >x >297 4,961.4 5.0

>60 297 > x> 250 3,043.7 3.0

>70 210 <x <250 1,126.6 1.1

>80 177<x <210 1,296.6 1.3

>100y <100 x <177 12,648.9 12.6

El material de interés es el de la fraccion fina de material, el cual tiene tamafio menor
a 177 um pero mayor a 150 um, correspondiente a la malla no. 100, por lo cual, es
necesario separar y obtener las distribuciones de tamafio que serviran, ya que aun
se encuentran mezcladas con otros tamafios de particula mas finos y es necesario

una distribucion especifica.
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Para ello se procede con el proceso de tamizado. Este proceso se llevo a cabo 3

veces, a lo largo de lo cual se obtuvo la tabla donde se hace la observacion de que

fueron 3 procesos de tamizado usando diferentes arreglos de tamices.

En el tamizado 1, se procesoé la bolsa etiquetada como >100 y <100 de COMIMSA

con las mallas de la Tabla 15.

Tabla 15. Mallas usadas para la separacion de la bolsa >100 y <100.

Cantidad de carbdn mineral que se va a

tamizar (kg):

12.6489

Tamano Correcto de

Tamiz usado particula obtenida
(um)

No. 60 (250 pum) x >250

No. 70 (210um) 210<x< 250
No. 80 (177 pum) 177<x< 210
No. 100 (150 um) 150 < x < 177
No. 170 (90 pum) 90<x<125
No. 200 (75 pm) 75<x<90
No. 230 (63 pum) 63<x<75
Fondos (<63 um) X< 63

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018
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En el tamizado 2, se procesaron las bolsas de COMIMSA etiquetadas >30, >50, >60
>70 y >80; de acuerdo a la Tabla 16, la serie de tamices usados fueron los

siguientes:

Tabla 16. Tamices empleados para la separacion de las bolsas >30, >50, >60 >70

y >80.

Cantidad de carbén mineral que se

tamizd(kg):

12.6489

Tamiz usado

Tamano Correcto de

particula obtenida

(um)
No. 100 (150 pum) 150<x< 177
No. 120 (125 pum) 125 <x < 150
No. 170 (90 um) 90<x<125
No. 200 (75 um) 75<x<90
No. 230 (63 um) 63<x<75
Fondos (<63 pm) X< 63

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018
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En el tamizado 3, se reproceso lo obtenido en la malla No. 100 del tamizado 2

usando una cantidad de mallas mayor (ver Tabla 17).

Tabla 17. Tamices empleados para el reprocesado de la fraccion de malla No. 100

del tamizado 2.

Cantidad de carbdon mineral que se tamizé(kg):

10.6669

Tamiz

usado/ldentificacién

Tamano Correcto de

particula obtenida (ium)

No. 70 (210um) x >210
No. 80 (177 pum) 177<x< 210
No. 100 (150 um) 150 < x < 177
No. 120 (125 pm) 125 < x < 150
No. 170 (90 pum) 90<x<125
No. 200 (75 pm) 75<x<90
No. 230 (63 pum) 63<x<75
Fondos (<63 um) X< 63

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018

Las fracciones obtenidas, son guardadas y debidamente etiquetadas para su

posterior uso (Figura 12).
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Figura 12. Fracciones resultantes del trabajo de tamizado 3.

En la Tabla 18, se observa un resumen de todas las fracciones obtenidas de los
intervalos de tamafio de particula que se obtuvieron para el carbén mineral en su
totalidad para finales del mes de enero del 2018, estos resultados indican el periodo

en que se proceso, el origen del material y totales obtenidos.
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Tabla 18. Distribucion de tamafios de particula de carbon mineral obtenidos.

Resumen de carbdn mineral disponible en el CENAM al dia 31/Enero/2018

Tamano Correcto

Cantidad
Fecha en la que Lugar Tamiz usado de particula Cantidad total
eng
se realizo procesado obtenida (um) (g)
2017/Nov/22 COMIMSA >30 (590 um) x> 595 21,695.4 21,695.4
2017/Dic/13-14 | Tamizado 1| No. 60 (250 um) x >250 23 23
2017/Dic/13-14 | Tamizado 1 210 <x < 250 7,679.9
No. 70 (210um)
2018/Ene/29-30 | Tamizado 3 x> 250 9,551.18 17,231.08
2017/Dic/13-14 | Tamizado 1 2,077.2
No. 80 (177 um) 177<x <210
2018/Ene/29-30 | Tamizado 3 732.36 2,809.56
2017/Dic/13-14 | Tamizado 1 1,297.4
No. 100 (150 pum) 150 <x< 177
2018/Ene/29-30 | Tamizado 3 244.76 1,542.16
2017/Dic/26-29 | Tamizado 2 65.7
No. 120 (125 um) 125 <x < 150
2018/Ene/29-30 | Tamizado 3 14.56 80.26
2017/Dic/13-14 | Tamizado 1 1,119.7
2017/Dic/26-29 | Tamizado 2 | No. 170 (90 um) 90<x< 125 183
2018/Ene/29-30 | Tamizado 3 4.66 1307.36
2017/Dic/13-14 | Tamizado 1 136.9
2017/Dic/26-29 | Tamizado 2 | No. 200 (75 um) 75<x<90 24.6
2018/Ene/29-30 | Tamizado 3 10.96 172.46
2017/Dic/13-14 | Tamizado 1 78.2
2017/Dic/26-29 | Tamizado 2 | No. 230 (63 um) 63<x<75 51.3
2018/Ene/29-30 | Tamizado 3 3.86 133.36
2017/Dic/13-14 | Tamizado 1 60.2
2017/Dic/26-29 | Tamizado 2 | Fondos (<63 pm) X< 63 133.5
2018/Ene/29-30 | Tamizado 3 4.56 198.26

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018
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De acuerdo a la Tabla 18, aun realizando estos 3 tamizados, no se pudo obtener la
cantidad deseada de carbdn mineral de interés dentro del intervalo de particula que
se queda retenido en la malla niumero 100, con distribucion de tamafio de 150 < x <
177 um, por lo que se decidio continuar con moler parte de una fraccion de carbon

mineral, dando lugar a las pruebas de molienda para encontrar el mejor método.

4.2 Evaluacién del método de preparacion de muestra por molienda.

4.2.1 Molienda de muestra mediante molino rotatorio.

Empleando el molino rotatorio Pulverisette 14 con diferentes nimeros de mallas, se
peso y procesaron pequefias cantidades con el fin de determinar la utilidad de este
método para el procesamiento de carbon mineral ya que es necesario tomar en
consideracion que el material no debe contaminarse, que el proceso no llegue a
alterar la muestra como para tener algun tipo de pérdida significativa y la eficiencia
del método para obtener la distribucién de tamafio que se necesita obtener. El
material que se somete a la molienda es el de una fraccion con intervalo de tamafio

de particula amplio, de x > 150 um.
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Tabla 19. Molienda en molino rotatorio Pulverisette 14.

Pulverisette 14, Fisher, molienda del 17 y 18 de enero 2018

Molienda de carbon mineral

No de malla rotatoria 0.5 0.5 0.2 0.2 0.08
Tamafio de Carbén Carbon Carbon
Prueba 4
Tamiz usado particula pruebal | prueba2 | prueba3 @ Prueba 5 (g)
. g
obtenida (um) (8) (8) (8)
No. 70 (210um) 210<x < 250 70.48 55.11 20.27 5.45 28.4
No. 80 (177 um) 177<x< 210 61.12 38.04 1.38 3.68 0.26
No. 100 (150
150<x< 177
1m) 31.65 11.2 3.56 5.73 0.23
No. 120 (125
125 <x< 150
um) 0.49 0.32 0.61 0.28 0.08
No. 170 (90 um) 90<x<125 1.07 0.23 0.47 0.76 0.13
No. 200 (75 um) 75<x<90 1.37 0.34 0.59 0.43 0.18
No. 230 (63 um) 63<x<75 0.06 0.1 0.19 0.05 0.13
Fondos (<63 pm) X< 63 0.19 0.01 0.06 0.02 0.14
TOTAL molido por prueba (g) 166.4 105.4 27.1 16.4 29.6

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018

Como se puede observar en la Tabla 19, al realizar pruebas en el molino rotatorio

se obtienen mas fracciones de los numeros 70, 80 y 100, por lo que cabe la

posibilidad de obtener la cantidad necesaria para las 250 unidades de carbdén

mineral que se desean producir, sin embargo, no es seguro afirmarlo ya que no

existe aun una forma de comparar estos resultados, por lo que se realiza el calculo

de porcentaje de recuperacion (ver Tabla 20).
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Tabla 20. Porcentajes de recuperacion de las pruebas de molienda en el

Pulverisette 14.

Molienda con el Pulverisette 14

Porcentaje de lo que se obtiene

por prueba de molienda

Malla

rotatoria 0.5

Malla

rotatoria 0.5

Malla

rotatoria 0.2

Malla

rotatoria 0.2

Malla

rotatoria 0.08

Tamafio correcto

Prueba1(% | Prueba2 (% | Prueba3(% | Prueba4 (% | Prueba5 (%
Tamiz usado de particula
recuperado) | recuperado) | recuperado) | recuperado) | recuperado)
obtenida (um)
No. 70
210<x< 250
(210pm) 42.35 52.31 74.71 33.23 96.11
No. 80
177<x <210
(177 um) 36.72 36.11 5.09 22.44 0.88
No. 100
150<x <177
(150 um) 19.02 10.63 13.12 34.94 0.78
No. 120
125<x <150
(125 um) 0.29 0.30 2.25 1.71 0.27
No. 170
90<x<125
(90 um) 0.64 0.22 1.73 4.63 0.44
No. 200
75<x<90
(75 um) 0.82 0.32 2.17 2.62 0.61
No. 230
63<x<75
(63 um) 0.04 0.09 0.70 0.30 0.44
Fondos
X<63
(<63 um) 0.11 0.01 0.22 0.12 0.47

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018

En la Tabla 20 se puede notar que las cantidades de recuperacién varian mucho,

sin embargo, se realiza el calculo correspondiente para asegurar 0 no, que se

obtiene la cantidad deseada de carbon mineral.
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Tabla 21. Simulacion de molienda de todo el lote en diferentes mallas.

Simulando el proceso de
Malla Malla Malla Malla Malla
molienda, se logra obtener
rotatoria | rotatoria | rotatoria | rotatoria rotatoria
carbén mineral con estos
0.5 0.5 0.2 0.2 0.08
porcentajes de las pruebas (g):
Tamafo Correcto
Tamiz Prueba 1 | Prueba 2 | Prueba 3 | Prueba 4
de particula Prueba 5 (g)
usado _ (8) (g) (g) (g)
obtenida (um)
No. 70
210<x< 250 4517.23 | 5580.00 | 7969.70 3544.79 10251.78
(210um)
No. 80
177<x< 210 3917.33 | 3851.63 | 542.58 2393.55 93.85
(177 um)
No. 100
150 < x< 177 2028.52 | 1134.02 | 1399.71 | 3726.91 83.02
(150 um)
No. 120
125 <x< 150 31.41 32.40 239.84 182.12 28.88
(125 pm)
No. 170
90<x<125 68.58 23.29 184.79 494.32 46.93
(90 pum)
No. 200
75<x<90 87.81 34.43 231.97 279.68 64.98
(75 pm)
No. 230
63<x<75 3.85 10.13 74.70 32.52 46.93
(63 um)
Fondos
X< 63 12.18 1.01 23.59 13.01 50.54
(<63 um)

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018

Mediante la Tabla 21, se hace notar que no se lograria alcanzar la cantidad deseada
de material para poder lograr el envasado del material al realizar las moliendas.
También puede hacerse notar que se nota un cambio apreciable en las

caracteristicas fisicas del material durante la molienda, ya que el carbdn, pasa de
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su color negro caracteristico, a uno color café 6xido oscuro; ademas de una textura
tipo talco (ver figura 13), dando a entender que durante este procesamiento se
modifica la muestra, por lo que se decidio suspender esta operacion y hacer pruebas
de molienda manual de una fraccidon de carbon mineral para evitar alguna alteracion

en el material.

Figura 13. Apariencia del carbon mineral molido en el Pulverisette 14.

4.2.2 Evaluacion de proceso de molienda a mano.

Para realizar la operacién de molienda a mano, se emple6 una charola de acero
inoxidable grado alimenticio, junto con un mazo del mismo material con el fin de no
contaminar el material, y manteniendo un area limpia gracias al uso del traje
especial para evitar contaminacion por parte de la persona operaria, teniendo

acondicionada la zona para evitar contaminacion.

Las pruebas de molienda a mano del carbén mineral se llevan a cabo con una bolsa
etiquetada como No. 70 (210 um) con una distribucion de tamafio de particula de
150 < x < 177um del lote del tamizado 1 (figura 14); las pruebas estan dadas por la
Tabla 22.
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Figura 14 Bolsa usada para la molienda de muestra a mano.

Tabla 22. Pruebas de molienda a mano de carbén mineral.

Prueba 2.1. | Prueba 2.2. Prueba 2.3. | Prueba 2.4.
Nidmero de tamiz
masa obtenida (g)
No. 70 (210pm) 10.99 13.36 14.59 13.53
No. 80 (177 um) 9.37 12.51 14.79 14.41
No. 100 (150 pm) 48.28 103.03 123.11 127.65
No. 120 (125 pm) 6.3 4.03 4.32 2.33
No. 170 (90 um) 18.13 21.59 15.54 15.71
No. 200 (75 um) 11.67 10.16 7.52 4.07
No. 230 (63 um) 13.78 3.85 3.54 2.56
Fondos (<63 um) 18.91 1.42 1.42 1.01
TOTAL procesado (g) 137.43 169.95 184.83 181.27

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018

En la Tabla 22 se observa, comparando con la Tabla 20, una mejoria completa del
material que se obtiene, ya que al realizar este proceso de molienda a mano se
obtiene una cantidad aproximada del 50% de la distribucion del tamafio que se
desea. Al realizar los célculos de porcentajes de recuperacion y obteniendo un
promedio para realizar la simulacion de lo que se obtendra con este método, se

obtienen los resultados de la Tabla 23.
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Tabla 23. Porcentajes de recuperacion de carbon mineral al moler a mano.

Numero de tamiz | %recuperado | %recuperado | %recuperado | %recuperado | Promedios (%)

No. 70 (210um) 8.00 7.86 7.89 7.46 7.80

No. 80 (177 pum) 6.82 7.36 8.00 7.95 7.53

No. 100 (150 pm) 35.13 60.62 66.61 70.42 58.20

No. 120 (125 pm) 4.58 2.37 2.34 1.29 2.64

No. 170 (90 pm) 13.19 12.70 8.41 8.67 10.74

No. 200 (75 pm) 8.49 5.98 4.07 2.25 5.20

No. 230 (63 pum) 10.03 2.27 1.92 1.41 3.90

Fondos (<63 pum) 13.76 0.84 0.77 0.56 3.98
100.00

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018

Al comparar la Tabla 23 con la Tabla 20, se observa que se obtiene un porcentaje
mayor del tamafio de particula deseado (malla No. 100) moliendo a mano que con
el molino Pulverisette ya que se puede obtener aproximadamente la mitad de lo que

se muele en el tamiz donde se requiere tener el carbén mineral.

Se elabora una simulacion con estos porcentajes de recuperacion de carbon mineral
al moler a mano, a fin de obtener una respuesta a cuanto se obtendria si se moliera
a mano todo el lote del material, obteniendo los resultados mostrados en la Tabla
24,
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Tabla 24. Simulacién de molienda a mano de carbdn mineral.

Material de malla No 70 (210 < x < 250) usado para moler
Identificacion Tamafio de particula g obtenidos
No. 70 (210um) 210<x< 250 599.3
No. 80 (177 pum) 177<x< 210 578.5
No. 100 (150 pm) 150<x < 177 4,469.3
No. 120 (125 pm) 125 <x <150 203.1
No. 170 (90 um) 90<x<125 825.0
No. 200 (75 um) 75<x<90 399.0
No. 230 (63 um) 63<x<75 299.9
Fondos (<63 pum) X< 63 305.7
TOTAL TEORICO QUE SE
i 7,679.9
OBTENDRIA

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018

Se observa en la Tabla 24 que la mayoria del carbén mineral que se obtendria seria
del tamafio adecuado para la produccion del lote, por lo que se corrobora el célculo

para verificar que sea lo suficiente para el envasado.

Revisando la Tabla 18, donde existe un valor de 1,542.16 g para la malla nimero
100, mas lo que tedricamente se obtiene de acuerdo a la simulacién de molienda
de la Tabla 24, se logra saber el aproximado total y cuantos frascos de 20 g se

lograrian obtener para el envasado del carbén mineral (ver Tabla 25).

Tabla 25. Cantidades de carboén disponible actual y teérico para envasar.

Malla 100 anterior 1542.16

Malla 100 de molienda 4469.3

Total 6011.5

Unidades de 20 g c/u 300.6

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018

La Tabla 25 muestra, que es posible llegar a producir hasta 300 unidades con el

carbon que ya se cuenta de malla 100 y el nuevo tedrico que se puede obtener.
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Durante el proceso de molienda a mano puede hacerse destacar una serie de
conclusiones adicionales, la primera es que no es necesaria tanta fuerza para poder
moler a mano; si se hace uso de golpes, el material desprende muchos polvos
causando pérdida de material, mientras que para moler la muestra basta con solo
utilizar el mazo en movimientos rotatorios contra la charola; por ultimo, se puede
decir, por experiencia, que es mucho mas facil moler una fraccién que se encuentre
acotada en un intervalo especifico de tamafo de particula, a uno mas amplio, como
es el caso de la muestra que se muele en el molino rotatorio Pulverisette 14 que

corresponde a una malla numero 70.

Una vez realizadas estas pruebas, se procedid a la molienda manual del material,
donde se aprecian las cantidades obtenidas resultando en las siguientes fracciones
(ver Tabla 26).

Tabla 26. Molienda de carbdn mineral a mano, realizado los dias 8 y 9 de Febrero
del 2018, de la bolsa etiquetada No. 70 (210 um) con intervalo definido de tamafio
de particula 210 pm < x < 250 um del tamizado realizado el 13 y 14 de diciembre

del 2017.
Tamafio Correcto de Obtenido en Anterior Unidades
Tamiz usado Total (g)
particula obtenida (um) | molienda (g) | disponible (g) de20g
No. 70 (210pm) 210 < x < 250 1,029.4
No. 80 (177 pm) 177< x < 210 1,082.7
No. 100 (150 pum) 150<x< 177 4,036.7 1,542 5,579 278
No. 120 (125 pm) 125 <x < 150 390.6
No. 170 (90 pum) 90<x<125 407.2
No. 200 (75 pum) 75<x<90 74.5
No. 230 (63 pum) 63<x<75 42.7
Fondos (<63 pm) X< 63 68.5

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018
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Como se puede observar, de acuerdo a la Tabla 26, se obtuvo una cantidad
suficiente para producir hasta 278 unidades de carb6n mineral, ademas de poder
asegurar que durante el control en la temperatura, la molienda a mano presentd una
mejoria notable para la obtencion del tamafio de particula que se requiere, ya que

no se notd un cambio apreciable en textura o color del material que se obtuvo.

Realizado esto, se hace un resumen de todo el carbén mineral con el cual se
dispone en el CENAM, hasta la fecha del 1 de marzo del 2018, como indica la Tabla
27.
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Tabla 27. Carbén mineral disponible al 1 de marzo del 2018 para poder envasar.

Resumen de todo el carbon mineral disponible en el CENAM al dia 1/Marzo/2018

Fecha en la que se Tamafio Correcto de Cantidad
Lugar procesado Tamiz usado Cantidad en g
hizo particula obtenida (um) total (g)
2017/Nov/22 COMIMSA >30 (590 um) x> 595 21,695.4 21,695.4
No. 60 (250
2017/Dic/13-14 x >250 23
Tamizado 1 um) 23
2017/Dic/13-14 Tamizado 1 7,679.9
No. 70 210<x< 250
2018/Febrero/6-7 Molienda a mano 1,029.4 18,260.5
(210um)
2018/Ene/29-30 Tamizado 3 x> 250 9,551.18
2017/Dic/13-14 Tamizado 1 2,077.2
No. 80 (177
2018/Ene/29-30 Tamizado 3 177<x< 210 732.36 3,892.3
pm)
2018/Febrero/6-7 Molienda a mano 1,082.7
2017/Dic/13-14 Tamizado 1 1,297.4
No. 100 (150
2018/Ene/29-30 Tamizado 3 150<x< 177 244.76 5,578.9
pm)
2018/Febrero/6-7 Molienda a mano 4,036.7
2017/Dic/26-29 Tamizado 2 65.7
No. 120 (125
2018/Ene/29-30 Tamizado 3 125 <x< 150 14.56 470.9
pm)
2018/Febrero/6-7 Molienda a mano 390.6
2017/Dic/13-14 Tamizado 1 1,119.7
2017/Dic/26-29 Tamizado 2 No. 170 (90 183
90<x<125 1,714.6
2018/Ene/29-30 Tamizado 3 um) 4.66
2018/Febrero/6-7 Molienda a mano 407.2
2017/Dic/13-14 Tamizado 1 136.9
2017/Dic/26-29 Tamizado 2 No. 200 (75 24.6
75<x<90 247.0
2018/Ene/29-30 Tamizado 3 um) 10.96
2018/Febrero/6-7 Molienda a mano 74.5
2017/Dic/13-14 Tamizado 1 78.2
2017/Dic/26-29 Tamizado 2 No. 230 (63 51.3
63<x<75 176.1
2018/Ene/29-30 Tamizado 3 um) 3.86
2018/Febrero/6-7 Molienda a mano 42.7
2017/Dic/13-14 Tamizado 1 60.2
2017/Dic/26-29 Tamizado 2 Fondos (<63 133.5
X< 63 266.8
2018/Ene/29-30 Tamizado 3 um) 4.56
2018/Febrero/6-7 Molienda a mano 68.5

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2017-2018

89




Como se puede observar en la Tabla 27, se cuenta con poco mas de 5.5 kg de
carbon mineral, suficiente para producir las unidades que se requieren obtener y el

cual seréa envasado.

4.3 Limpieza de frascos de vidrio ambar.

Para la limpieza del material, se lleva a cabo un lavado en jabén (ver Figuras 15y
16), se lava el material en acido (ver Figura 17) y se dejan reposar en agua para
enjuagar, se deja bajo flujo laminar (Figura 18 y 19) y se almacenan en doble bolsa
(Figura 20). Posteriormente, y ya que el mercurio es una sustancia tan particular,
presente en el ambiente y con una capacidad de adherirse a las paredes, se somete
a un secado en estufa a 80 °C todo el material, tanto tapas como frascos, durante 2
horas (Figura 21), y posteriormente, son cerrados dentro de la estufa y
almacenados, limpios y listos para el envasado de carb6n mineral en ambiente

inerte dentro de bolsas de polietileno (Figura 22).

Figura 15y Figura 16. Lavado de material en jabon.
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Figura 17. Lavado de material en 4cido.

Figura 18 y Figura 19. Secado de material bajo flujo laminar.
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Figura 21 y Figura 22. Secado de material en estufa a 80 °C (izquierda) y material
limpio con tapas después de someter a estufa (derecha).
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Una vez obtenida una fraccién suficiente para la produccion del lote de carbon
mineral para material de referencia y de que se tienen los contenedores limpios, se

sigue a obtener las unidades envasadas.

4.4 Homogenizacion y envasado de carbon mineral en frascos de color
ambar.

Siguiendo la metodologia establecida, fue mezclado el lote de carbon mineral
producido de aproximadamente 5.5 kg en un contenedor de 50 L, durante el periodo
de 2 horas, en los tres ejes dimensionales “x”, “y” y “Z”, con el fin de asegurar un
mezclado perfecto. Posterior a esto, se introduce el lote de carbén mineral en el
divisor rotatorio con el fin de mezclar una vez mas, asegurando la distribucion de

los tamafios de particula en todo el lote.

Usando el divisor rotatorio de muestras Laborette 27, con un cabezal de 8 divisiones
(Figura 23), se realiz6 la segunda homogeneizacién al dividir en 8 submuestras y
mezclando, actividad realizada por duplicado, de acuerdo a lo visto en la
metodologia sobre la homogenizacién del material con ayuda del divisor, esto
asegurd que se tiene una distribucién uniforme de todo el material en el lote (ver
Figura 24).

Figura 23. Cono simple de 8 cabezales para el subdivisor rotatorio.

A continuacion, se hacen las subdivisiones como en los célculos que se revisaron
en la metodologia, con la ayuda de un alimentador por vibracion, ejemplificando con

la Figura 24.
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697.35g 697.35g 697.35¢g 697.35¢g 697.35¢g 697.35g 697.35g 697.35g
8frascos 8frascos  8frascos 8 frascos 8frascos  gfrascos 8frascos 8 frascos
87.16gclu 87.18gclu  87.16gc/u_87.16gc/u 87.16gclu

87.16gc/u 87.16gc/lu  87.16gclu __

Total
512
frascos

64 Frascos 64 Frascos 64 Frascos 64 Frascos 64 Frascos 64 Frascos 64 Frascos 64 Frascos
10.89gc/u  10.89gclu  1089gc/u 10.89gciu  10.89gc/u 10.89gc/u 10.89gclu 10.89gclu

Figura 24. Esquema ejemplificado de la subdivision de muestras para la
produccion del lote que sera de 256 unidades de 20 g, aproximadamente.

Como se observa en la Figura 24, cada que se realiza una division se obtienen
multiplos de 8 de cada frasco que se divide. Por lo que al dividir el lote inicial, se
obtienen en la primera division 8 frascos de 697.35 g cada uno; seguido de la
segunda division, da un total de 64 frascos de 87.16 g cada uno y en la tercera, un

total de 512 frascos de 10.89 g cada uno.

Cada uno de estos 512 frascos tienen un peso aproximado de 10 g, por lo que para
obtener la cantidad necesitada de material, que son unidades de 20 g cada uno, se
hace necesario mezclar 2 frascos para obtener al final un total de 256 unidades de

20 g cada uno que seran el lote de material candidato a material de referencia.
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4.4.1 Envasado de carbdn mineral en atmdésfera inerte.

Finalizado el paso de la homogenizacién, es importante, como se mencioné en el
apartado de metodologia, que el envasado sea realizado de inmediato al terminar
la homogenizacion, para garantizar la homogeneidad del lote, por lo que el
envasado del carbén mineral se realizé dentro de los frascos de vidrio ambar limpios
en la camara de ambiente controlado (ver Figura 26), bajo una atmésfera de argén,
asegurando que se mantiene una atmaosfera inerte en el material. Se le agrega un
sello termoplastico y con una corriente de aire caliente, se termina el envasado de

cada frasco (Figura 25).

Z

Figura 25. Envasado de carb6n mineral en cdmara de ambiente controlado bajo

atmosfera de argén.

4.4.2 Etiquetado y sellado al vacio de frascos de carb6n mineral

Posterior a esto, se etiquetan los frascos uno por uno en el mismo orden en que
fueron envasados cada uno de acuerdo a lo establecido a la norma ISO 31 sobre el
etiquetado de muestras (ver Figura 27), se etiqueta cada una hasta obtener el lote
de 256 frascos (ver Figura 28) y también se sellan al vacio en bolsa aluminizada
(terephtalato de polietileno o Mylar®) cada uno de los 256 frascos (ver Figuras 29y
30).

El sellado al vacio se lleva a cabo en una selladora de alto vacio Audionvac 93 (ver
Figura 32 y 33), esto con el fin de proteger las muestras de carbon y promover la
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estabilidad de esta lo mas posible. Al final se obtiene el lote completo sellado al
vacio y en orden numérico en cajas (ver Figura 34 y 35).

Figura 26. Material candidato a material Figura 27. Etiquetado del material
de referencia envasado bajo atmosfera candidato a material de referencia.

inerte y sellado con termoplastico.

Figura 28. Etiquetado de lote de 256 unidades de candidato a material de
referencia de 20 g de carb6n mineral.
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Figura 29. Bolsas aluminizadas de terephtalato de polietileno o Mylar® para el

sellado al vacio de los frascos.

Figura 30. Bolsa aluminizada de terephtalato de polietileno (Mylar®).
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Figura 31 Etiquetado de bolsas terephtalato de polietileno (Mylar®).

Figura 32. Sellado al vacio de los frascos con carbén mineral en la selladora al
vacio AudioVac 93.
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Figura 33. Producto terminado de candidato a material de referencia de mercurio

en carbdn mineral.

Figura 34. Produccién de materiales candidato a material de referencia de carbén

mineral.

99



CMR-6200025a
Sl

Figura 35. Lote producido de 256 unidades de candidato a material de referencia

de carbon mineral de 20 g cada uno en frascos de vidrio ambar y en bolsa

aluminizada de terephtalato de polietileno (Mylar®) al vacio.

4.5 Humedad en muestra.

Previo a todo el proceso de secado de muestras de carbon mineral, es de
considerarse que se deben de llevar a peso constante los pesafiltros donde se
pesard la muestra, esto para descartar la contribucién que tiene el material, por lo
que los pesafiltros son introducidos en la estufa siempre a condiciones de
temperatura donde seran medidas (Figura 36) y pesadas en balanza (Figura 37)
hasta alcanzar el peso constante (recordar que se debe seguir el criterio de peso

constante revisado en la seccion 3.7, humedad en una muestra).

A continuacion se revisaran los resultados de las diferentes metodologias aplicadas
para encontrar un método Optimo para medir la humedad en el lote de carbén

mineral obtenido.
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Figura 36. Secado en estufa de Figura 37. Pesado de pesafiltros

pesafiltros de borosilicato. vacios en la balanza Sartorius.

4.5.1 Secado con agente desecante del carbon mineral

Tomando una muestra de 1 gramo de la botella numero 98 del lote de carbén
mineral producido, se deja expuesto el material dentro del desecador con perclorato
de magnesio. Considerando el criterio de peso constante, se tienen los resultados
del experimento resumidos en la Tabla 28 y Grafico 1 en funcién de humedad en
base humeda de la muestra. Si se desea consultar los datos registrados, asi como
las Tablas con los calculos, consulte el Anexo 1.

El agente desecante empleado fue Perclorato de magnesio (Figura 38), empleando
2 desecadores (Figura 39), donde fueron colocados 5 pesafiltros de los cuales 2

eran blancos y 3 de la botella nimero 98 del lote producido (Figuras 40y 41).
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Figura 38. Agente desecante de Figura 39. Desecadores empleados.
Perclorato de Magnesio para el

secado.

Figura 40. Secado de muestras de Figura 41. Vista desde arriba de

carbén mineral de la botella 98. pesafiltros con muestra para su

secado en el desecador.
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Tabla 28. Resumen de humedad en muestras de carbén mineral mediante el

secado con agente desecante.

Segunda | Cuarta
20 horas | 22 horas | 24 horas | 47 horas
Hora hora
Humedad
2 4 20 22 24 47
Porcentaje (%)
Pesafiltro 26 Botella 98 s1 0.48 0.62 1.11 0.85 0.98 1.07
Pesafiltro 28 Botella 98 s2 0.61 0.75 1.25 1.00 1.12 1.20
Pesafiltro 30 Botella 98 s3 0.48 0.61 1.07 0.82 0.94 1.00
Humedad relativa promedio
44.32 43.89 43,95 45.09 44.89 43.34
en el laboratorio
Tabla 28. Continuacion.
89 163 184 208 229 253 278 302 326
67 horas
horas horas horas horas horas horas horas horas horas
67 89 163 184 208 229 253 278 302 326
Porcentaje (%)

1.21 1.26 1.30 1.29 1.31 1.29 1.31 1.33 1.39 1.38
1.39 1.44 1.48 1.46 1.47 1.46 1.47 1.64 1.77 1.77
1.13 1.20 1.26 1.25 1.25 1.25 1.24 1.25 1.28 1.31
42.90 43.88 43.36 43.53 42.91 43,53 42.91 43.50 44.20 44.28

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018

Como puede observarse en la Tabla 28, el agente desecante ha mostrado

efectivamente pérdida progresiva de humedad con el tiempo, sin embargo muestra

que los tiempos para que esto ocurra son largos (hasta 326 horas, equivalente a

13 dias y medio de secado).
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Secado con agente quimico, Perclorato de Magnesio
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Gréfico 1. Humedad de la muestra de carb6n mineral en 3 muestras de 1 gramo.

De acuerdo al Grafico 1, se puede notar una clara tendencia del material a que con

el paso del tiempo, vaya perdiendo cada vez mayores cantidades de humedad, y

es, sin embargo, hasta las 300 horas donde se alcanza el punto de peso constante,

dando a notar que este proceso es lento y sin embargo, no es posible asegurar adn

gue es toda la humedad contenida en el material. Sin embargo, de acuerdo al criterio

de peso constante anteriormente definido, se decide dejar este experimento hasta

este punto. Las variaciones en el valor son debidas a las mismas condiciones

ambientales y error sisteméatico (humedad del ambiente y tiempo transcurrido desde

gue se saca el pesafiltro del desecador y del que se pesa en la balanza).

El intervalo del porcentaje de humedad obtenida en este experimento es de 1.31
% hasta 1.77 %.
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4.5.2 Exposicion de muestras de carbon mineral al medio ambiente.

De acuerdo a otro método de medicion de humedad, se estudi6 la pérdida natural

de humedad por exposicién al medio ambiente, para ello se dejaron los pesafiltros

con 1 gramo de muestra destapados en condiciones monitoreadas de laboratorio.

Dichos resultados se concentran en la Tabla 29.

Tabla 29. Exposicion al medio ambiente de muestras de carbon mineral.

Porciento de humedad en carbdn mineral

Tiempo en
horas 1 2 4 20 21 22 23 24
Botella98 s4 | -0.18 -0.13 | -0.09 | -0.09 | -0.10 | -0.09 | -0.09 | -0.09 | -0.09
Botella98 s5 | -0.14 -0.12 | -0.10 | -0.08 | -0.09 | -0.08 | -0.07 | -0.07 | -0.07
Botella98 s6 | -0.13 -0.12 | -0.01 | 0.04 0.03 0.05 0.07 0.10 0.09
Condiciones
promedio de 45.08 44.81 | 4459 | 47.72 | 44.24 | 4497 | 45.54 | 44.64 | 45.09
laboratorio
Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018
Tabla 29. Continuacion.
Porciento de humedad en carbén mineral
41 47 67 71 89| 163| 184| 208| 229| 253| 278| 302| 326
-0.05| -0.01| o0.00| 0.03| 0.10f 0.03| 0.05| 0.09| 0.05f 0.09| 0.09| 0.10| 0.12
-0.05| -0.02| -0.01| -0.01| 0.01| 0.00f 0.02| 0.02| 0.02f 0.02| 0.00| 0.01| o0.06
0.11| 0.14| 0.15| 0.18| 0.21| 0.21| 0.22| 0.30f 0.22| 0.30| 0.30| 0.32] 0.36
44.41 | 43.71| 43.15| 44.26| 43.48 | 43.82| 44.02| 43.21| 44.02| 43.21| 43.53| 44.18| 43.92
Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018
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Realizando un analisis grafico, al comparar con las condiciones de laboratorio, los

resultados se ven expresados por el Grafico 2.

Humedad al exponer al ambiente por 24 horas

0.06%
0.04% 49.00
0.02% A
0.00% 47.00
__-0.02% o 18 20 45 9
X -0.04%
S -0.06% 43.00
2 -0.08%
5 -0.10% — 21.00
-0.12% =¢=DBotella 98 s4
39.00
-0.14% =i—Botella 98 s5
-0.16%
-0.18% —&— Botella 98 s6 37.00
-0.20% —@— Condiciones del laboratorio - 35.00

Tiempo (h)

Grafica 2. Humedad al ambiente de muestra de carbén mineral durante las

primeras 24 horas expuesto.

Como se puede observar, se logra alcanzar el peso constante de la muestra durante las
primeras 24 horas expuesto el material, con una humedad de -0.10 % hasta 0.02 %, lo
cual indica que efectivamente el material, en las primeras horas de exposicién, tiende a
absorber humedad. Sin embargo, se puede notar que posterior a este tiempo, la humedad
se comienza a perder, tal como se resume en el Grafica 3, el cual muestra el

comportamiento de la humedad de la misma muestra pero a tiempos largos.
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Cantidad de masa de agua perdida de carbén mineral en 300
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Grafica 3. Secado de muestra de carbon mineral al dejar expuesto a condiciones de

laboratorio durante 300 horas.

Es de observarse, que al inicio del experimento se aprecia como esa humedad
adsorbida durante las primeras 24 horas (Grafica 2), se pierde y en lugar de
adsorber mas, se desorbe dentro de tiempos largos, por lo que se puede reportar

una pérdida de cantidad de agua expresada en % del 0.01 hasta el 0.34 %.

Esto puede dar una idea de la humedad que tiene el material, del comportamiento
del carbén mineral al ser expuesto a condiciones abiertas, sin embargo, se requiere
observar como es que estas condiciones influyen, por lo que se modifica el Grafico

3 a manera que pueda interpretarse tal como el Grafico 4.
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Comparacioén de condiciones ambientales vs

humedad de muestra de carbdn
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carbén mineral.

Como se aprecia en la Gréfica 4, las condiciones ambientales si influyen en gran
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300

medida con la cantidad de agua presente en el carb6n mineral, esto se hace

particularmente notorio al comparar las condiciones ambientales de Humedad
relativa, con el comportamiento promedio de la muestra a lo largo del tiempo, ya

qgue ambas muestran una misma tendencia, especialmente en tiempos largos.

Bajo estos resultados se afirma que las condiciones ambientales influyen en la

Humedad relativa, %

cantidad de agua en el material al momento de pesar. A continuacion se revisa la

parte complementaria del experimento, la cual es, secar estas mismas muestras
con estufa y diferenciar si existe algun cambio aparente en la humedad y poder

posteriormente comparar con otros métodos que se revisaron en este trabajo

(agente desecante y secado en estufa).
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4.5.3 Secado de muestra de carbon mineral expuesto a condiciones
ambiente (secado en horno).

De acuerdo a la metodologia propuesta al inicio del trabajo, se procedio a desarrollar
la metodologia de medicion de humedad mediante el secado en horno.

Para ello, se mide la cantidad de humedad que puede perder el carbdén si es
expuesto a condiciones de estufa, siguiendo lo establecido en la norma ASTM
D5142-09 “Standard test methods for proximate analysis of the analysis sample of
coal and coke by instrumental procedures” y el certificado del NIST para el carbén
mineral bituminoso, la cual describe 2 horas en estufa a 107 °C (ver Figura 42) y 1
hora atemperando en desecador, para finalmente pesar en la balanza (Figura 43).
Esta temperatura se elige con fines de poner a prueba la norma y poder afirmar que
se sigue un proceso establecido para comparaciones internacionales. Los
resultados de este experimento serviran para comparar mas adelante con los otros

métodos realizados.

Los resultados de la cantidad de humedad estan dados por la Tabla 30. El resto de
tablas, tanto de peso constante de pesafiltros, como el de peso constante de

muestra, puede verse a detalle en el anexo 1.
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Figura 42. Secado en estufa de Figura 43. Pesado de muestras de

muestras de carbon mineral a 107 °C.  carbon mineral una vez se realizo el
atemperamiento dentro del desecador
con perclorato de magnesio.

Como se puede observar en la Figura 42, se muestra como se acomodaron los 5
pesafiltros dentro de la estufa a 107 °C siendo 3 muestras y 1 blanco. Todo se
monitore6 con un termometro calibrado dentro de la estufa y sobre platos de

ceramica para cuidar los pesafiltros de borosilicato.

En la Figura 43, una vez que trascurre el periodo de tiempo dentro de la estufa los
pesafiltros, se sacan, se dejan atemperar dentro de un desecador y posterior a

esto, se pesan en la balanza analitica para determinar la humedad de la muestra.

Continuando con el experimento, se procede al paso donde se determinara la
humedad desprendida por calor de cada muestra. Esto se refleja en la Tabla 30,
haciendo uso de las ecuaciones ya descritas en el capitulo 3, especificamente el

subtema de medicion de humedad y correcciones por empuje de aire.
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Tabla 30. Resumen del secado en estufa de muestras de carbén mineral

expuestas previamente a condiciones ambientales.

Secado de carb6on mineral en estufa
Ciclo de
1 2 3 4 5
secado
Pesafiltro ID % de humedad
Pesafiltro 21 | Botella 98 s4 1.47 1.52 1.47 1.45 1.46
Pesafiltro 23 | Botella 98 s5 1.45 1.51 1.46 1.43 1.44
Pesafiltro 25 | Botella 98 s6 1.47 1.53 1.49 1.45 1.45
Condiciones ambientales 45.43 43.49 43.27 43.80 42.36

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018

Como se observa en la Tabla 30, los valores muestran ser consistentes y tener
una tendencia para la misma muestra, donde los valores de humedad de la
muestra se encuentran entre el 1.4 % y 1.5 % de humedad en la muestra, sin
embargo los resultados obtenidos son comparados de una mejor manera dentro
del Grafico 5, ya que asi mismo, se comparan con las condiciones ambientales del
laboratorio, ya que como se ha propuesto, estas afectan a las mediciones de

humedad de la muestra.

El proceso de secado se da bajo los procedimientos establecidos en el capitulo 3,
dentro del subtema “Peso constante de contenedores de muestra” y “Exposicion

de muestra al medio ambiente y secado en estufa”.
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Humedad de muestra de carbén mineral en estufa expuesta a

condiciones ambiente
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Gréfico 5. Cantidad de agua en carbdn mineral por método de secado en estufa a

107 °C después de exponer al medio ambiente.

Como se muestra en el Gréfico 5, a medida que avanza cada ciclo de secado
(recordando que un ciclo de secado consiste en el proceso de pesar muestra inicial,
introducir en estufa, sacar y atemperar dentro de los desecadores con
permanganato y el pesado en balanza para determinar la humedad), se observa
que se pierde humedad hasta llegar al ciclo 4 y 5, donde se cumple el criterio de
peso constante. Los valores muestran ser consistentes ya que en todas las
mediciones bajan y se llega a los valores de 1.4 % a 1.5 % de humedad en la

muestra.

Es de observarse que el resultado de la cantidad de humedad del material de carbén
mineral de acuerdo a la seccion de resultados 4.5.2 “exposicion de muestras de
carbon mineral al medio ambiente”, se removié una cantidad de aproximadamente
0.2 % de humedad a las condiciones del laboratorio, mientras que el resultado de
este método de medicion de humedad por estufa fue mayor. Con esto afirmamos
gue existe una gran diferencia entre estos dos métodos y por ello no se pueden

comparar entre si.
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Adicionalmente, a diferencia del método analizado en el punto 4.5.1 “Secado con
agente desecante del carbén mineral”, que se monitore6 durante casi 13 dias, este
proceso de secado por estufa ha demostrado ser mucho mas rapido, ya que el
resultado de medicién por estufa se dio en solo 2 dias y medio de trabajo en
laboratorio. Se hace notar que los datos obtenidos por ambos métodos reportados
en este trabajo son similares, por lo cual se puede afirmar que se tienen consistencia

en los datos obtenidos de ambos experimentos.

Sin embargo, es importante hacer notar que no se tiene aun la seguridad de que
este valor, es el de la humedad que contiene el carbon mineral ni si es el mejor
método para la determinacion para certificar el material, ya que el material en este
experimento primero fue expuesto al medio ambiente y posteriormente secado en
estufa, por lo cual se podria pensar que podria haber una diferencia en el material
por haberse encontrado expuesto tanto tiempo al medio ambiente. Por ello, se
procedié a realizar los experimentos de analisis de métodos de medicion de
humedad siguientes, ya que es importante considerar si existe alguna diferencia
aparente en el carbén mineral con otros métodos o bien, bajo otras condiciones
como se revisara a continuacion. Esto adicionalmente confirmara si paso6 algo con
el material entre estos procesos y aportara informacion para poder comparar
resultados y saber si se llega al mismo resultado bajo condiciones diferentes. Se
revisara el mismo método de medicién de humedad bajo las mismas condiciones
de normas establecidas, probando valore estandar de temperatura de secado, en
otro los limites de esta norma, ya que como es sabido, a mayor temperatura, mayor
pérdida de humedad en la muestra. Esto ultimo es importante de destacar, ya que

se esté trabajando con una matriz que se puede ver afectada por la temperatura.
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4.5.4 Secado de muestras de carbon mineral en estufa siguiendo norma
ASTM D5142-09.

Se realiz6 el secado de 3 muestras de 1 gramo de carbon mineral de la botella 98,
en estufa a (107+ 2) °C durante 2 horas, tal como establece la norma ASTM D5142-
09, una hora de atemperamiento dentro de los desecadores y pesado de las
muestras para calcular las correcciones por empuje de aire. Los resultados se

resumen en la Tabla 31 después de 2 ciclos de secado.

Tabla 31. Resumen de secado de muestras de carbon mineral de acuerdo a la
normativa ASTM D5142-09 a 107 °C.

% de Humedad
Ciclo de secado 1 2
ID
Botella 98 s7 1.46 | 1.44
Botella 98 s8 1.35 | 1.35
Botella 98 s9 1.39 | 1.38
Condiciones
ambientales 45.15143.89
Promedio botella 98 1.40 | 1.39

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018

De acuerdo a la Tabla 31, se llega a cumplir el criterio de peso constante con
apenas 2 ciclos de secado en estufa de las muestras de carbon mineral. Con fines
ilustrativos, se expresan los resultados en el Gréfico 6 con datos promedio de las

muestras.
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Medicion de humedad en carbon mineral de acuerdo a ASTM
D5142-09 a 107 °C
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Gréfica 6. Secado de material de carbon mineral siguiendo la norma ASTM
D5142-09 a 107 °C.

Se resalta que, al igual que en el secado con estufa del carbon expuesto (4.5.3
Secado de muestra de carbon mineral expuesto a condiciones ambiente (secado en
horno)), y del secado por agente desecante, los valores se mantienen en un rango
de 1.39 A 1.4 % de humedad; es decir que los resultados de las tres metodologias
propuestas y analizadas son en realidad muy similares, por lo que podriamos
establecer que el valor verdadero de humedad de la muestra de carbon mineral se

encuentra entre estos valores.

A continuacién se detallara si existe alguna diferencia por cambios en el método de
medicion de la norma ASTM D1542-09, ya que establece un valor normal de 107 °C
con intervalo £ 2 °C y un limite en 110 °C. Esto detallara si la temperatura influye o

no en gran o poca medida a la matriz de carbon mineral.
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455 Secado en estufa a 110 °C como marcan los limites de la norma ASTM
D1542-09.

Como se menciono antes, se realizé un analisis de la sensibilidad de medicion de
humedad mediante el secado del carbén con los limites establecidos de
temperatura dentro de la norma ASTM, el cual es de 110 °C, esto, para probar
como se menciond, la sensibilidad del método y si se obtiene un resultado
diferente a los que se han revisado hasta ahora 3 métodos. Los resultados se

encuentran resumidos en la Tabla 32.

Tabla 32. Resumen de evaluacion en los limites de norma ASTM D5142-09.

% Humedad

Ciclo de secado 1 2 3 4

Pesafiltro ID

Pesafiltro 36 | Botella98 s7| 1.55 1.27 1.45 1.45

Pesafiltro 37 | Botella98 s8 | 1.57 1.48 1.48 1.47

Pesafiltro 38 | Botella98 s9| 1.52 1.43 1.41 1.40

Condiciones ambientales 46.69 | 44.32 | 46.57 | 45.57

Promedio Botella 98 1.55 1.39 1.45 1.44

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018

El proceso de secado en la estufa es considerablemente rapido al concluirse la
medicion en 4 procesos de secado del material, esto se ve resumido en el Gréafico
8. De acuerdo a estos resultados, y los valores promedio de las 3 muestras, se
arroja que el valor de humedad del carbon mineral se encuentra entre 1.44 %y

1.45 %, dando a notar, la similitud con los otros métodos ya revisados.
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Secado de carbdn mineral a condiciones de (110 £ 2)°C
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Grafico 7. Secado de carb6én mineral a condiciones de (110 + 2) °C.

Como se puede observar en el Grafico 7, los valores de humedad promedio se
encuentran en 1.44 y 1.45 %, estos valores reflejan ser ligeramente superiores al
método de secado en estufa a 107 °C, demostrando efectivamente que a mayor
temperatura de secado, la muestra pierde mayor humedad, sin embargo, este
valor es pequefio, por lo que no es muy sensible el cambio de temperatura de
secado, ya que llega a ser comparable con los otros métodos antes revisados a

107 °C y con agente desecante a condiciones ambientales.

Con los resultados obtenidos de este y los otros 4 métodos de medicidén de
humedad en las muestras de carbé4n mineral, se procede a analizar cada uno de
estos de forma estadistica para poder determinar el mas adecuado y seleccionarlo
como el 6ptimo para poder realizar la medicion de humedad de todo el lote de

carbon mineral que serviran para la certificacion.
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4.5.6 Resumen de medicion y comparacion de los métodos de medicién de

humedad en carbén mineral con errores asociados.

De acuerdo a los resultados que se obtuvieron durante el trabajo para determinar
el método méas adecuado de medicion de humedad de las muestras de carbdn
mineral, se realiz6 una comparacion estadistica de cada uno, considerando los
factores de covarianza y desviacion estandar para poder analizarlos en términos

de porcentaje de error de medicion y de valor reportado por método.

Todos los métodos empleados en este trabajo pueden resumirse dentro de la
Tabla 33:

Tabla 33. Resumen-Comparacion de los métodos de medicién de humedad junto

con su desviacion estandar y covarianza.

Resumen de medicidon de humedad en muestra de carbén mineral, botella 98 en %

Experimento

Exposicion al
_ Con agente ASTM ASTM D5142-
ambiente + secado en

Método de secado estufa desecante D5142-09 09 (110 +2)
Exponiendo | (107 + 2) (Mg(Clod) | (107 £2)°C c
al ambiente °C

Numero ciclos de

secado 5 326 h 2 4

Humedad relativa

promedio del 44.18 42.36 44.28 43.89 45.57

laboratorio
Valores de 0.10 1.46 1.38 144 1.39
humedad de las 3 0.01 1.44 1.77 1.35 1.41
muestras, en % 0.32 1.45 131 1.38 1.34
Promedio 0.15 1.45 1.49 1.39 1.38
Desv. Est. 0.16 0.01 0.25 0.05 0.04

CV % 108.7 0.6 16.8 3.5 25

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018
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Cabe sefalar que los valores obtenidos llegan a ser muy comparables entre si,
dando a notar que los resultados son muy confiables y consistentes, sin embargo,
con esta tabla y el porcentaje de covarianza obtenido no puede diferenciarse de
forma clara estos valores para hacer una comparacion clara y sencilla. Por eso se
expresaran de forma grafica que tan similares son estos valores de los 4 métodos
de medicion de humedad entre si y que tanto error asociado al valor hay. Esto se

puede observar en el Grafico 8.

Estudio de métodos de medicion de humedad
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Grafico 8. Comparacion de métodos de secado de carbon mineral de la botella 98
con errores asociados (ASTM D5142-09).
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En el Gréfico 8, los errores son considerablemente grandes en el método de secado
por agente desecante (16.8 %), sin embargo, esto puede deberse al hecho de tener
un valor aleatorio o error sistematico, por lo que es de considerar descartarlo,
aunque al hacer esto, podria no proporcionar suficiente informacion como para
poder dar un reporte. Por otro lado, se puede afirmar que no es seguro de si la
humedad medida es realmente toda la cantidad méxima que podia obtenerse con
el agente desecante, ya que como se ha visto durante el desarrollo, puede seguir
perdiendo humedad la muestra de carbén en periodos de tiempo cada vez mas
largos (se recuerda que para este experimento se emplearon 13 dias de trabajo en
laboratorio).

Por otro lado, en los otros métodos el error se conserva en 3.5 % y 2.5 %, los cuales
son relativamente bajos, sin embargo convendria hacer la sugerencia de volver a
realizar ambos experimentos para asegurar un valor. Aln con estos detalles, ambos
valores para el secado en estufa muestran ser consistentes y concordar. Una
solucion a este problema en general es descartar los valores fuera de los rangos de
medicion de humedad de la muestra por método, esto, debido a posibles errores

sisteméticos, dando entonces lugar a resultados con errores mas pequefos.

Con el analisis de todo esto se afirma que los mejores métodos para determinar la
humedad en una muestra de carbon mineral, son los que estan establecidos por la
norma ASTM D5142-09, ya que son los que muestran errores mas pequefios; y
ademas, también muestran ser mas rapidos que los otros métodos de medicion,
junto con gue es una metodologia establecida y reconocida internacionalmente para
la estandarizacion de la medicién, por lo cual es conveniente seleccionar este
método. Los valores reportados en estos 2 métodos, concuerdan entre si junto con
los otros métodos estudiados, por lo cual se afirma que la humedad se encuentra

dentro de los valores de 1.4 % aproximadamente.

Por todas estas razones, se elige como método de medicion para certificar el
material de carbén mineral, el método por la norma ASTM D5142-09 a 107 + 2 °C.
Ahora bien, como proceso final de este trabajo, se analizan los resultados obtenidos

al medir la humedad de muestras representativas de todo el lote de carbon mineral;
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es decir, medicién de humedad por este método seleccionado para los frascos del
lote numero 1, 128 y 256, siendo el primero, medio y ultimo del lote, esto nos

asegura homogeneidad de los resultados y que sea representativo del lote.

4.5.7 Medicion de humedad de diferentes muestras del lote de carbén

mineral con el método final seleccionado

Las muestras a las cuales se les midio la humedad comprenden de las unidades 1,

128 y 256 del lote completo producido en este trabajo.

Los resultados de humedad de la muestra vienen dados por las Tablas 34, 35y 36,
mientras que los valores tomados para los calculos de este experimento se

encuentran en el anexo 1.

Ademas de determinar la humedad de la muestra dentro de los primeros 2 ciclos
de secado del carbon mineral, como ya se habia determinado en el apartado
anterior respecto al método mas eficiente de medir la humedad de la matriz de
carbon; se realizé en paralelo una propuesta de medicion de la variable del tiempo
de secado como prueba de robustez para el secado en estufa, esto se encuentra
reflejado en que después del segundo ciclo de secado, las muestras fueron
expuestas a un ciclo largo de poco méas de 82 horas para verificar si a la muestra

le pasa algo con el transcurso del tiempo como se vera a continuacion.

121



Tabla 34. Evaluacion del tiempo de secado de la muestra 001 del lote de carbdn

mineral.

Porciento de humedad en la Botella 001
Ciclo de secado 1 2 3 4 5 6 7
Tiempo de secado
2 4 86 88 90 92 94
(h)

Proceso de secado 1 2 3 4 5 6 7
Botella 1 s1 149 | 1.44 | 0.93 | 1.09 | 0.96 | 0.99 | 0.96
Botella 1 s2 1.47 | 1.45 | 0.94 | 0.98 | 0.97 | 1.04 | 0.99
Botella 1 s3 145 | 1.44 | 0.92 | 0.96 | 0.95 | 1.00 | 0.96

hr de laboratorio 42.35|46.56 |42.35|43.48 |43.01 | 44.47 | 43.79

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018

Como se puede observar, de acuerdo a la Tabla 34, entre el ciclo de secado 2 y el
3, existe una gran diferencia en el valor de humedad obtenida, esto es debido a la
variacion del tiempo de secado, dando a notar que con el tiempo continuo de
secado le ocurre algo a la muestra, ya que no se ha registrado anteriormente
algun valor de humedad similar en todos los experimentos realizados hasta ahora,;

todo esto puede apreciarse de forma mas clara en el Grafico 9:
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Grafica 9. Evaluacién del tiempo de secado en muestras de la botella 001 del lote

de carbén mineral.

Se observa en el Grafico 9 cOmo varia la humedad de la muestra de forma tan

dréastica al tercer ciclo de secado (que equivale a 86 horas de secado), sin

embargo, el valor de humedad de la muestra en el ciclo de secado siguiendo la

norma ASTM D5142-09 a 107 + 2 °C, concuerda con lo descrito en resultados de

experimentos ya anteriormente realizados al tomar una decisién sobre el método

de mediciéon de humedad mas adecuado.

De acuerdo a la medicion detalla de la humedad en el lote completo de carbén

mineral, se continla utilizando este mismo método de la norma ASTM D5142-09 a

107 £ 2 °C, para saber si el comportamiento del lote completo en sus secciones,

media y final, se comportan de forma similar.

Los resultados de las mediciones con las botellas 128 (botella media del lote) y

256 (ultima botella del lote) vienen dados por las Tablas 35 y 36:
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Tabla 35. Evaluacion del tiempo de secado de la muestra 128 del lote de carbén

mineral.

Porciento de humedad en la Botella 128

Ciclo de secado 1 2 3 4 5 6 7

Tiempo de secado (h)| 2 4 86 88 90 92 94

Proceso de secado 1 2 3 4 5 6 7
Botella 128 s1 143 | 141|091 | 094 | 0.93 | 0.96 | 0.92
Botella 128 s2 1.39 | 1.39 | 0.94 | 0.97 | 0.96 | 1.00 | 0.96
Botella 128 s3 1.37 | 1.40 | 0.83 | 0.87 | 0.86 | 0.89 | 0.87
hr de laboratorio 43.21145.95(41.66 43.03(42.4244.36 |43.14

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018

De acuerdo a la Tabla 35, se puede apreciar que el comportamiento es similar a la
muestra 1 del lote de carbdn mineral, tanto en el valor de la humedad al segundo
ciclo de secado, como en la modificacién de la matriz al mantener el secado

durante 86 horas continuas.

Tabla 36. Evaluacion del tiempo de secado de la muestra 256 del lote de carbon

mineral.

Porciento de humedad en la Botella 256

Ciclo de secado 1 2 3 4 5 6 7
Tiempo de secado (h)| 2 4 86 88 90 92 94
Proceso de secado 1 2 3 4 5 6 7

Botella 256 s 1 142 |1.38| 0.77 | 0.82 | 0.80 | 0.91 | 0.78
Botella 256 s2 141 (1.39| 0.78 | 0.82 | 0.80 | 0.95 | 0.79
Botella 256 s3 1.38 |1.341 0.79 | 0.82 | 0.79 | 0.97 | 0.78
hr de laboratorio 43.5445.4141.25|42.87 |42.58 |43.998 (42.91
Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018

Una vez mas, se puede apreciar en la Tabla 36, un comportamiento muy similar al

de las Tablas 34 y 35, donde al ciclo de secado 2, se muestra un valor similar a
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1.4 % de humedad y al secar durante 86 horas, una modificacién en el secado de

las muestras, sin embargo, estos resultados de humedad pueden apreciarse de

mejor forma en el Gréafico 10 y Grafico 11.
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Grafica 10. Evaluacion del tiempo de secado en muestras de la botella 128 del lote

de carbén mineral.

De acuerdo a lo observado dentro del Grafico 10, se muestra una tendencia al

comportamiento de las condiciones ambientales con la humedad medida en las 3

submuestras de carbon mineral de la botella 128 del lote completo. También se

hace notar lo antes mencionado, hay un cambio drastico en el material donde al

pasar 86 horas de secado, se encuentra una pérdida de humedad mucho mayor a

comparacion de lo antes reportado, por lo cual se hace pensar que el material es

susceptible al tiempo de secado y temperatura.
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Gréfica 11. Evaluacion del tiempo de secado en muestras de la botella 256 del lote

de carbén mineral.

Gréficamente se hace notar que el tiempo de secado de la muestra influye en gran
medida el resultado obtenido de humedad en esta matriz de carbdn mineral, ya que
entre el secado 2 y el 3, se encuentra una diferencia de 82 horas continuas de
secado, tal como se ve en las Tablas 35, 36 y 37; sin embargo, continuando con el

proceso de secado se hacen destacar varias cosas:

-Los resultados iniciales en los primeros 2 ciclos de secado de la medicién de
humedad concuerdan con los reportados sobre la evaluaciéon de diferentes métodos

de secado.

-Todos los resultados de las mediciones muestran ser consistentes y relacionados
con la medicion de humedad relativa del medio ambiente, es decir, que se realizd
una medicion correcta de las muestras donde el posible error sea sd6lo debido a la

manipulacion durante la medicion.

-El tiempo de secado influye en gran medida el valor de humedad obtenido,

pensando que la muestra sufre de algun tipo de modificacion debido al periodo largo
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de tiempo que se le da, ya que como se observa en las graficas, el valor de humedad
obtenida después de este periodo largo de tiempo de secado, no vuelve

aparentemente a ser retomado.

Con estos resultados se detecta que el material de carbdn mineral no es sensible
en una gran medida al cambio de temperatura en intervalos pequefios (= 3 °C), pero

que si se ve muy influenciado por el tiempo de secado de la muestra.

Ahora bien, analizando los resultados de humedad en el lote en general, se tienen

los siguientes resultados:

Tabla 37. Comparacién y analisis de la humedad en las diferentes botellas del lote

de carbén mineral

Resumen de medicion de humedad en muestra de
carbon mineral, botella 1, 128 y 256

Humedad relativa
promedio del
laboratorio (%) 43.71% 43.39% 43.22%
Valores de 1.44% 1.41% 1.38%
humedad de las 3 1.45% 1.39% 1.39%
muestras, en % 1.44% 1.40% 1.34%
Promedio 1.44% 1.40% 1.37%
Desv. Est. 0.01% 0.01% 0.02%
CV % 0.4% 0.5% 1.7%

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018

Como se puede observar en la Tabla 37, en los resultados de las botellas 01 y 128,
los errores asociados a la medicién en ambos es del 0.4 % y 0.5 %, haciendo notar
que los valores de humedad se encuentran entre 1.44 y 1.4 %, por lo cual la
humedad se puede asegurar que se encuentra dentro del valor; sin embargo, dentro
de la botella 256, se encuentra que hay un error del 1.7 %, haciendo notar una
medicién de la humedad en una de las submuestras, por lo cual se puede afirmar
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gue hubo un error sistematico dentro de la medicion de estas botellas, esto,
posiblemente en parte a que eran muchas muestras dentro de los desecadores vy,
debido a la constante manipulacion por la persona, pudieran estas submuestras
variar sus valores de humedad. Todos estos resultados pueden encontrarse

concentrados en la Gréfica 12.

Resumen de medicion de humedad en
muestra de carbon mineral, botellas 1, 128 y
256
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Grafica 12. Resumen y comparacion de las mediciones de humedad en las

muestras del lote de carbdn mineral.

Como es de observarse en la Grafica 12, los errores dentro de las botellas 01 y 128,
son muy pequefios y muestran ser consistentes entre si, sin embargo, al observar

la muestra 256, se observa un error mayor.

Por todo esto, se concluye que el valor de humedad del lote de carbén mineral se
encuentra entre el 1.4 % y el 1.44 % de humedad con un error asociado al 0.1 %,

mientras que convendria realizar una medicién de la humedad de nuevo en la
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botella 256, para corroborar los datos, ya que aparentemente hay valores que no

concuerdan entre si y que hay variacion.

Sin embargo, y es muy interesante mencionarlo, se muestra, de acuerdo a la Gréfica
12, como varia la humedad de cada botella en funcion del orden en que se van
realizando las mediciones, ya que se observa que conforme es el orden, la cantidad
de humedad es menor, esto, debido posiblemente a que conforme se avanza al
medir, las muestras van retomando humedad del ambiente, lo cual tendria sentido
ya que se exponen las muestras al momento de sacar cada una de las submuestras
de los desecadores y, ademas, conservando relativamente el mismo error en todos
los casos, por lo cual, se puede decir que las mediciones fueron correctas, mas sin
embargo, pudiera ser que las variaciones en el valor de la humedad se dieran por
algun tipo de error sistematico, ya sea el tiempo que tarda la persona en medir, o
bien, el orden, o la cantidad de muestras medidas.
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Capitulo 5: Recomendaciones

Durante el trabajo de desarrollo de este material de referencia pueden hacerse

destacar varios puntos:

El carbon es de facil molienda, siempre y cuando se encuentre dentro de un
intervalo definido y no muy grande de tamafio de particula, por ejemplo, en este
trabajo, el que se molié a mano, fue el que se encontraba en tamafio 150 < x < 177

um.

Mientras tanto, la muestra que mostré una mayor facilidad para pulverizar fue
aquella cuyo tamafio de particula era de 100 > x > 150 um, destacando que en la
molienda, bastaba con el roce entre el mazo y la charola para producir particulas
mas finas, manteniendo asi a la vez un buen control de la temperatura a lo largo de

todo el procesamiento.

En el proceso de tamizado del lote de carbon mineral, se demostré que el tiempo
de tamizado no es una variable que determina el grado de recuperacién del material,
sin embargo, si es muy importante no llenar el tamiz méas del 70 % de su capacidad,
ya que esto asegurara que no haya una correcta separacion de las distribuciones
de tamafo de particulas, ya que se evita el paso entre malla debido a una

obstruccién entre las mismas.

Durante el proceso de secado, al usar el desecador con agente desecante, se hace
una fuerte recomendacion en mantenerlos con suficiente silicon para el sellado, esto
debido a que gracias a las continuas operaciones de apertura y cerrado durante las
mediciones de humedad, los desecadores pierden silicén, perdiéndose por los
bordes del contenedor, provocando que no exista un correcto sellado. Por esto, la

revision y reemplazo de silicon es crucial para esta operacion de medicion de
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humedad que es llevada a escala de resolucion de 0.00001 g, evitando en lo posible,

errores sistematicos.

Es de considerar que se le debe de dar el tiempo adecuado al material para su
atemperamiento dentro del desecador, ya que de no ser asi, esto provocara
variaciones en la balanza llevando a registros erroneos de peso y por ello, una

mayor cantidad de ciclos de secado.

Es importante, por parte del operador, mantener siempre el mismo orden y cuidado
al momento de secar el material, ya que esto puede llevar a errores notorios, debido
a la escala de la medicion, por lo cual no se deben de descartar ademas de los
efectos del medio ambiente en la medicion de humedad, los errores sisteméticos

provocados por el personal que realiza la medicion.

El método de secado con agente desecante mostré un buen grado de secado, tal
gue se puede comparar con el de secado con horno, sin embargo los tiempos para
el carbén mineral son muy largos (13 dias aproximadamente) y el error aleatorio
asociado a la medicién alto (16%). Considerando esto, se hace la afirmacién de que
si bien el método puede no ser tan preciso, puede usarse este mismo como un
método complementario con el de secado con estufa, ya que el secado con agente
desecante excluye la evaporacion de posibles gases o0 sustancias volatiles
atrapadas en la matriz a analizar al agregar temperatura, lo que genera un resultado

mas confiable.

Es muy importante la rapidez con la que se tapan los pesafiltros dentro de la estufa,
ya que al tenerla abierta, se promueve en gran medida el choque térmico y que el
pesafiltro pierda facilmente calor y absorba humedad, dando como resultado un

mayor numero de ciclos de secado para llegar al peso constante.

El criterio de peso constante no aplica a todos los casos. Tal es el caso de secado
con agente desecante y el de exposicién al medio ambiente, ya que como se pudo
observar, el material a pesar de encontrar el peso constante a tiempos
aparentemente cortos, se mantenia en tiempos largos perdiendo agua en

cantidades no significativas, por lo que se sugiere continuar midiendo por lo menos
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2 veces mas para observar las pendientes de las graficas y poder asegurar que ya
no hay pérdida, o bien, ganancia de humedad no significativa (en el caso de que se

mida el agua no esencial adsorbida y absorbida).

La cantidad de agua que se puede desprender al secar, depende enormemente de
la temperatura que se use en la estufa, por lo cual es importante mantener un control
en el intervalo de temperaturas para el secado de las muestras ya que puede

proporcionar errores importantes.

Es importante recalcar que el tiempo de secado de la muestra es crucial para evitar
algun cambio en el material que se quiere estudiar, ya que a tiempos largos de
secado, en el caso del carbon mineral, este tiende a perder una cantidad de peso
muy grande y, ademas, esto se mantiene conforme el tiempo, por lo que no podria
asegurarse que es solo humedad lo que se pierde en la muestra. También es
importante el tiempo que tarda el operador en realizar cada medicién, ya que esto
puede provocar que haya una ganancia de humedad en las muestras, dando como
resultado, una mayor incertidumbre de la medicion al estudiar una gran cantidad de

muestras al mismo tiempo.
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Capitulo 6: Conclusiones

Las normas consultadas de ASTM y las publicaciones del NIST, asi como el
certificado que emiten estas mismas, relacionadas con carbdén mineral o matriz
similar, utilizan todos un intervalo de particula de lo que se encuentra atrapado por
encima de la malla No. 60, sin embargo, dentro del CENAM, se hace la propuesta
y uso de muestras a lo correspondiente a un intervalo de una malla mucho mas fina,
la de tamafio 100, esto debido a trabajos internos de desarrollo de un método de
digestion &cida que permitira la solubilidad completa de la matriz de carbon mineral,
donde se realizaron pruebas con diferentes tamafios de particula, y, el que mostro
mejores resultados fué el correspondiente a la malla nimero 100 (un tamafio de
particula menor al estipulado de 60 que establecen las normas y publicaciones
consultadas) que se desarrollo en este trabajo.

Todo esto es asi ya que se esta proponiendo una metodologia adecuada para la
medicion total del mercurio en la matriz de carbén mineral, ya que en muchos
trabajos se ha hecho esta certificacion a niveles internacionales sin poder procesar
en su totalidad la matriz de carbdn mineral (es decir, medir mercurio en una solucién
100% disuelta, ya que esta matriz es muy compleja y dificil de solubilizar sin perder
los gases de mercurio), sin embargo, este tema es otro y la continuacion a este
trabajo, por lo cual s6lo se menciona y se establece que dentro de los trabajos
dentro del CENAM, a la fecha, se ha desarrollado una metodologia para la
preparacion del material de referencia de carbén mineral, con un tamafio de
particula, homogeneidad, envasado, sellado, etiquetado, e identificacion de
humedad del lote adecuado para poder medir mercurio en disoluciones acuosas en

su totalidad.
Se logran cumplir los objetivos establecidos para este trabajo, los cuales son:

-Desarrollo de metodologia, separacion y produccion mediante tamizado y molienda
para la produccion de un lote de 256 unidades de carb6n mineral de 20 gramos
cada uno con una distribucion de tamafio de particula adecuado para el uso

propuesto (tamafio de particula 150 < x < 177 pm).
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-Homogenizaciéon y envasado de las 256 unidades de carbon mineral en atmaosfera
inerte de argon.

-Etiquetado y sellado al vacio del lote producido de unidades de carbén mineral de
acuerdo a la guia ISO 31 para su posterior certificacion y venta a los clientes de
CENAM.

-Determinacién de un método adecuado para la medicion de humedad en base a
los estudios de los diferentes métodos de medicion de humedad que se

desarrollaron en el presente trabajo.

-Determinacién de la humedad del lote de carb6n mineral empleando la metodologia
de secado con horno, evaluando en base ala norma ASTM D5142-09 y el certificado
del NIST para el carbén mineral sub-bituminoso. Se seleccioné este método ya que
era el que mostr6 mayor confianza en la medicién. El valor de humedad se
encuentra entre los valores de 1.44 y 1.4 % de humedad teniendo covarianzas del
0.1%, es decir, el porciento de error en la medicion, por lo que la medicion es

correcta.

Todo el desarrollo de la metodologia de preparacién del material de referencia de
carbén mineral fue de acuerdo a lo establecido en las normas ISO, con el motivo de
cumplir con los requisitos necesarios para la certificacion del candidato a material
de referencia. Por ello, el material es apto para la certificacion y comparaciones

internacionales.
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Se cumplio la caracterizacion de la humedad de la matriz, dando a entender que el
material por si solo, no es higroscopico, por lo que no hay temor a que la humedad
del material se modifique apreciablemente en un momento dado estando

almacenado.

Cabe mencionar que aun hace falta desarrollar algunos aspectos complementarios
y subsecuentes a este proyecto, ya que es importante continuar con los estudios de
homogeneidad, de preparacion de muestra (proceso de digestion acida) y el de
medicion del analito, donde la técnica que se empleara serd la de
espectrofotometria por generacion de vapores frios a base de cloruro estanoso.
Esto nos podra ayudar a cuantificar las cantidades de mercurio presentes en la
matriz y, ademas, reportar el valor de homogeneidad, con lo cual podria hacerse la
certificacion del carb6n mineral para medir mercurio. Sin embargo, de acuerdo al
tiempo de estancia dentro de las instalaciones del CENAM vy al alcance del tema,

s6lo se pudo abarcar el trabajo hasta este punto.
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Anexos

Anexo. Tablas de pruebas para determinar peso constante en pesafiltros vacios

1.-Peso constante para pesafiltros vacios usados en el experimento de secado al

ambiente y secado con agente desecante

Tabla 1. Peso inicial de pesafiltros vacios

o Desecador .
15/06/2018 Peso inicial q Perclorato de magnesio
i . Meorr. por der. y HR T P HR
ID Deriva my Deriva T(°C) P (hPa) Paire Mecorr. por emp. aire
cert, (%) (°C)eor | (hPa)cor | (%6)cor
Pesafiltro
0 52.72511 0 52.72509 20.32 808.1 45.47 805.655 | 46.27 0.95207 52.74134
21 20.23
Pesafiltro
0 54.57344 0 54.57342 20.3 808.1 45.45 805.655 | 46.25 0.95214 54.59024
22 20.21
Pesafiltro
0 57.26156 0 57.26154 20.28 808.1 45.43 805.655 46.23 0.95222 57.27919
23 20.19
Pesafiltro
0 53.14765 0 53.14763 20.25 808.1 45.47 805.655 | 46.27 0.95232 53.16401
24 20.16
Pesafiltro
5 0 54.12608 0 54.12606 20.26 808.02 45.43 20.17 805.575 | 46.23 0.95220 54.14274
Pesafiltro
0 55.99319 0 55.99317 20.3 808.02 45.43 805.575 46.23 0.952054 56.01042
26 20.21
Pesafiltro
27 0 56.84218 0 56.84216 20.27 808.02 45.26 20.18 805.575 | 46.06 0.952181 56.85968
Pesafiltro
28 0 56.59908 0 56.59906 20.23 808.02 45.51 20.14 805.575 | 46.31 0.952301 56.61650
Pesafiltro
2 0 56.23055 0 56.23053 20.17 808.02 45.47 20,08 805.575 | 46.27 0.952524 56.24786
Pesafiltro
30 0 52.74713 0 52.74711 20.21 808.02 45.76 20.12 805.575 | 46.56 0.952348 52.76337
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Tabla 2. Ciclo de secado 1 de pesafiltros vacios usados para el experimento de
secado al ambiente y secado con agente desecante

15/06/2018 Secado 1 Desecador 1 Perclorato de magnesio
i . Mecorr. por HR T P HR Mecorr. por emp.
ID Deriva my Deriva T(°C) P (hPa) Paire Ami-mo
der. y cert. (%) (°C)eorr | (hP@)cor | (%0)corr aire
(9

Pesafiltro

21 0 52.72441 o] 52.72439 | 20.32 805.92 46.34 20.23 803.475 | 47.14 | 0.949393 52.74059 | 0.00075
Pesafiltro

2 0 5457214 0 54.57212 | 20.32 805.92 45.2 20.23 803.475 46 0.949511 54.58889 0.00135
Pesafiltro

23 0 57.26124 0 57.26122 | 20.33 806.92 44.34 20.24 804.475 | 45.14 0.950752 57.278843 | 0.00035
Pesafiltro

4 0 53.14731 0 53.14729 | 20.34 806.92 46.09 20.25 804.475 | 46.89 | 0.950534 53.163644 | 0.00037
Pesafiltro

25 0 54.12574 0 54.12572 | 20.27 806.92 46.13 20.18 804.475 | 46.93 0.950785 54.142379 | 0.00036
Pesafiltro

26 0 55.99295 0 55.99293 | 20.24 806.85 45.93 20.15 804.405 | 46.73 0.950832 56.010164 | 0.00026
Pesafiltro

27 0 56.84203 0 56.84201 | 20.25 806.92 46.34 20.16 804.475 | 47.14 | 0.950836 56.859506 | 0.00017
Pesafiltro

28 0 56.59887 0 56.59885 | 20.18 806.85 46.13 20.09 804.405 | 46.93 0.951030 56.616274 | 0.00023
Pesafiltro

29 0 56.23025 0 56.23023 | 20.24 806.78 46.3 20.15 804.335 47.1 0.950710 56.247535 | 0.00033
Pesafiltro

20 0 52.74689 0 52.74687 | 20.17 806.7 46.22 20.08 804.255 | 47.02 0.95087 52.763106 | 0.00027
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Tabla 3. Ciclo de secado 2 de pesafiltros vacios usados para el experimento de

secado al ambiente y secado con agente desecante

Desecado .
18/06/2018 Secado 2 Perclorato de magnesio
rl
X . T P
Deriv Deriv | Mcor. por der. HR Mecorr. por emp.
ID my T (°C) P (hPa) HR (%) | (°C)cor | (hPa@)cor Paire Amz-m2
a a ycert. (%)corr aire
r r 9)
Pesafiltro 52.7245 804.91 -
0 0 52.72452 20.26 807.36 46.09 46.89 0.951348 52.74075
21 4 20.17 5 0.00016
Pesafiltro 54.5718 804.84
0 0 54.57185 20.25 807.29 45.76 46.56 0.95133 54.58865 0.00024
22 7 20.16 5
Pesafiltro 57.2610 804.84
0 0 57.26099 20.26 807.29 45.64 46.44 0.95131 57.27862 0.00022
23 1 20.17 5
Pesafiltro 53.1471 804.84
0 0 53.14716 20.28 807.29 45.59 46.39 0.95124 53.16352 0.00012
24 8 20.19 5
Pesafiltro 54.1255 804.84
0 0 54.12552 20.25 807.29 45.39 46.19 0.95137 54.14218 0.00019
25 4 20.16 5
Pesafiltro 55.9927 804.77
0 0 55.99275 20.32 807.22 45.59 46.39 0.951015 56.00998 0.00018
26 7 20.23 5
Pesafiltro 56.8417 804.77
0 0 56.84176 20.27 807.22 45.39 46.19 0.95121 56.85926 0.00024
27 8 20.18 5
Pesafiltro 56.5987 804.69
0 0 56.59874 20.25 807.14 45.39 46.19 0.951195 56.61616 0.00011
28 6 20.16 5
Pesafiltro 56.2304 804.62 -
0 0 56.23039 20.25 807.07 45.39 46.19 0.95111 56.2477
29 1 20.16 5 0.00017
Pesafiltro 52.7467 804.69
20 0 4 0 52.74672 20.16 807.14 45.35 20.07 5 46.15 0.95152 52.76296 0.00014
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Tabla 4. Ciclo de secado 3 de pesafiltros vacios usados para el experimento de

secado al ambiente y secado con agente desecante

18/06/2018 Secado 3 DESECADOR 1 Perclorato de magnesio
. ) Mcorr. por der. T P HR Mcorr. por emp. Ama-m2
ID Deriva mi Deriva T(°C) P (hPa) HR (%) Paire
ycert. (°C)eor | (MP@)corr | (%)corr aire ()]
Pesafiltro -
0 52.72466 0 52.724648 19.99 805.31 47.13 802.865 | 47.93 | 0.94979148 | 52.74085147
21 19.9 0.00009
Pesafiltro -
0 5457204 0 54572028 20 805.31 47.13 802.865 | 47.93 | 0.94975495 | 54.58879856
22 19.91 0.00014
Pesafiltro -
0 57.2612 0 57.261188 20.02 805.24 46.8 802.795 47.6 0.94963205 | 57.27878269
23 19.93 0.00016
Pesafiltro -
0 53.14733 0 53.147318 20.09 805.24 46.8 802.795 47.6 0.94937665 | 53.16364423
24 20 0.00012
Pesafiltro -
0 54.12575 0 54.125738 | 20.09 805.38 46.72 802.935 | 47.52 | 0.94955119 | 54.14236784
25 20 0.00018
Pesafiltro -
0 55.9929 0 55.992888 20.17 805.38 46.47 802.935 | 47.27 | 0.94928505 | 56.01008669
26 20.08 0.00010
Pesafiltro -
0 56.84192 0 56.841908 20.16 805.46 46.43 803.015 | 47.23 | 0.94942065 | 56.85936997
27 20.07 0.00011
Pesafiltro -
0 56.59899 0 56.598978 | 20.17 805.46 46.43 803.015 | 47.23 | 0.94938421 | 56.61636467
28 20.08 0.00020
Pesafiltro
29 0 56.23041 0 56.230398 | 20.18 805.46 46.43 20,09 803.015 | 47.23 | 0.94934778 | 56.24767079 | 0.00003
Pesafiltro -
0 52.74688 0 52.746868 20.21 805.53 46.34 803.085 | 47.14 0.9493309 | 52.76307043
30 20.12 0.00010
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Determinacion de cantidad de agua en carbén mineral mediante el método de

secado con agente desecante

Tabla 4. Peso inicial de muestra para el secado con agente desecante

02/07/2018 Pesado inicial
Masa de
Masa | carbén
. mv mtotal . P T P HR mblan i
Pesafil .| mcarb .| mdiferen T HR de corregi
ID mv corregi ) mtotal | corregi . (hPa (°C)e | (hPa) | (%)c Paire €O por .
tro on cia (°C) (%) carbé | dapor
da da ) o corr orr emp. aire .
n(g | empuje
de aire
Pesafil | Botella | 55.993 | 55.993 | 1.000 | 56.994 | 56.994 1.00095 20.2 | 809. | 45. | 20.1 | 807.4 | 46.5 | 0.9542 1.000 | 1.00154
tro 26 98 s1 39 37 69 34 32 ' 8 85 76 9 05 6 6 95 066
Pesafil | BLAN | 56.842 [ 56.842 56.842 | 56.842 20.2 | 809. | 45. | 20.1 | 807.4 | 46.6 | 0.9543 | 56.860
tro 27 CO 52 50 0 52 50 5 85 81 6 05 1 7 06 0 0
Pesafil | Botella | 56.599 | 56.599 | 1.000 | 57.599 | 57.599 1.00032 20.2 | 809. | 46. | 20.1 | 806.9 | 46.8 | 0.9539 1.000 | 1.00091
tro 28 98 s2 32 30 71 64 62 ‘ 1 41 01 2 65 1 7 32 011
Pesafil | BLAN | 56.230 | 56.230 56.230 | 56.230 20.1 | 809. | 45. | 20.0 | 806.9 | 46.6 | 0.9541 | 56.248
tro 29 co 75 73 0 75 73 7 41 84 8 65 4 3 09 0 0
Pesafil | Botella | 52.747 | 52.747 | 1.000 | 53.747 | 53.747 1.0002 20.2 | 809. | 46. | 20.1 | 806.8 | 46.9 | 0.9537 1.000 | 1.00078
tro 30 98 s3 26 24 47 46 44 ‘ 5 34 18 6 95 8 27 2 988

Fuente: Javier Anselmo Jaramillo Godinez, CENAM, 2018

Tabla 5. Monitoreo del proceso de secado de carbén mineral de la botella 98 en

agente desecante

02/07/2018 Segunda Hora
m
m
m cor. P m corregi
Deri Deri T P Hr T Hr blancos Ao L
ID m1 por der. y (hPa)cor Paire carbé | do por Criterio
va va (°C) | (hPa) | (%) | (°Cleor (%)cor corr. por ) (9
cert, r n empuje
emp. aire .
de aire
no
Botella 98 56.988 56.988 | 20.3 | 808.1 | 45.3 805.72 0.952 0.995 | 0.9956 | 0.0058 |
cumple
sl 0 5 0 48 3 7 5 20.24 5 46.15 13 11 9 4 P
} ) no
56.842 56.842 808.1 | 45.2 805.72 0.952 56.8422 0.0177 | 0.0177 |
cumple
BLANCO 0 28 0 26 20.3 7 6 20.21 5 46.06 25 6 96 9 P
i no
Botella 98 57.592 57.592 | 20.3 805.65 0.952 0.993 | 0.9938 | 0.0071 |
cumple
s2 0 54 0 52 3 808.1 | 45.1 | 20.24 5 459 07 22 04 0 P
no
56.230 56.230 | 20.3 449 805.65 0.952 56.2306 0.0174 | 0.0174 |
cumple
BLANCO 0 7 0 68 3 808.1 7 20.24 5 45.77 08 85 12 1 P
no
Botella 98 53.741 53.741 | 20.3 44.9 805.65 0.952 0.994 | 0.9949 | 0.0058 |
cumple
s3 0 66 0 64 4 808.1 3 20.25 5 45.73 05 4 85 0 P
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Tabla 6. Monitoreo del proceso de secado de carbén mineral de la botella 98 en

agente desecante

02/07/2018 Cuarta hora
m
m
. . m corregi
Deri Deri | Mcorr. por T P HR T P HR blanco | o
ID mi Paire carbé | do por | Awo(Q) Criterio
va va | dgerycet. | (°C) | (hPa) | (%) | (°C)eorr | (NP@)corr | (%)corr S corr. por )
n empuje
emp. aire X
de aire
Botella 98 56.987 56.987 | 20.2 | 806.9 809.36 0.95 0.994 | 0.9949 | 0.0013 | no cumple
sl 0 11 0 0 7 2| 44.81 20.36 5 44.01 62 35 4 9
56.842 56.842 | 20.2 | 806.8 809.29 0.95 | 56.859 0.0004 | 0.0000 cumple
BLANCO 0 36 0 34 8 5| 44.72 20.37 5 43.92 61 93 3 5 criterio
Botella 98 57.591 57.591 | 20.2 | 806.8 809.29 0.95 0.992 | 0.9929 | 0.0014 | no cumple
s2 0 13 0 11 7 5| 44.68 | 20.36 5 43.88 62 4 9 1
A cumple
56.230 56.230 | 20.3 | 806.8 809.29 0.95 | 56.248 0.0003 | 0.0000 iteri
criterio
BLANCO 0 66 0 64 2 5| 44.72 20.41 5 43.92 60 04 9 7
Botella 98 53.740 53.740 | 20.3 | 806.7 809.22 0.95 0.993 | 0.9942 | 0.0012 | no cumple
s3 0 39 0 37 4 8| 4452 | 2043 5 43.72 59 61 0 7

Tabla 7. Monitoreo del proceso de secado de carbén mineral de la botella 98 en

agente desecante

03/07/2018 20 horas
m
m corregi
Meorr. T P m
Deri Deri T P HR HR blancos .| do por o
ID m1 por der. y (°C)eor | (hPa)cor Paire carb6 | Ao(9) Criterio
va va (°C) | (hPa) | (%) (%)corr corr. por empu;j
cert. r r n
emp. aire ede
aire
Botella 56.982 56.982 | 20.2 | 810.8 | 44.8 813.32 0.960 0.989 | 0.9900 | 0.004890 | no cumple
98 s1 0 22 0 20 8 8 1| 20.37 5 44.01 91 46 5 0
i cumple
56.842 56.842 | 20.3 | 810.8 | 44.7 813.32 0.960 | 56.8598 0.0003 | 4.4795E- iteri
criterio
BLANCO 0 23 0 21 2 8 7| 2041 5 43.97 76 888 9 05
Botella 57.586 57.586 | 20.3 | 810.8 | 44.7 813.32 0.960 0.987 | 0.9880 - |
no cumple
98 s2 0 17 0 15 2 8 2| 2041 5 43.92 77 44 3 | 0.004960 P
56.230 56.230 | 20.3 | 810.8 | 44.7 813.25 0.960 | 56.2480 0.0003 | -3.448E- cumple
BLANCO 0 54 0 52 2 1 2| 2041 5 43.92 69 072 5 05 criterio
Botella 53.735 53.735 | 20.2 | 810.7 | 44.7 813.17 0.960 0.988 | 0.9895 - |
no cumple
98 s3 0 7 0 75 8 3 2| 20.37 5 43.92 74 929 8 | 0.004619 P
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Tabla 8. Monitoreo del proceso de secado de carbén mineral de la botella 98 en

agente desecante

03/07/2018 22 horas
m
m corregi
) ) P m
Deri Deri | Mcorr. por T P HR T HR blanco .| dopor A1o o
ID m1 (hPa)cor Paire carb6 ) Criterio
va va | derycet. | (°C) | (hPa) | (%) | (°C)corr (%)corr S corr. por empuj (9)
n
' emp. aire ede
aire
Botella 98 56.984 56.984 | 20.0 | 810.5 812.95 0.961 0.992 | 0.9928 | 0.0027 |
no cumple
sl 0 99 0 97 7 1| 46.09 | 20.16 5 45.29 10 23 1 7 P
X cumple
56.842 56.842 | 20.1 | 810.4 812.88 0.960 | 56.859 0.0003 | 0.0000 iteri
criterio
BLANCO 0 15 0 13 2 4| 4593 ( 20.21 5 45.13 85 81 1 8
Botella 98 57.588 57.588 | 20.0 | 810.4 812.88 0.960 0.990 | 0.9906 | 0.0026 |
no cumple
s2 0 78 0 76 9 4| 4576 | 20.18 5 44.96 98 05 3 1 P
X cumple
56.230 56.230 | 20.1 | 810.3 812.81 0.960 | 56.247 0.0002 | 0.0000 eri
criterio
BLANCO 0 46 0 44 3 7| 45.93 | 20.22 5 45.13 73 92 7 8

Botella 98 53.738 53.738 | 20.1 | 810.3 812.81 0.960 0.991 | 0.9921 | 0.0026 |
no cumple

s3 0 38 0 36 5 7| 45.76 | 20.24 5 44.96 68 6 8 1 P

Tabla 9. Monitoreo del proceso de secado de carbén mineral de la botella 98 en

agente desecante

03/07/2018 24 horas
m m
] . T P blanco m corregid
Deri Deri | Mcor. por T P HR HR 3 o
ID m1 (°C)ear | (hPa)co Paire Scor. | carbd o por A1o (9) Criterio
va va | derycet. | (°C) | (hPa) | (%) (%) corr .
r " por emp. n empuje
aire de aire
Botella 56.98 56.9835 | 20.1 | 807. 809.58 0.990 0.00143 | no cumple
98 s1 0 356 0 48 8 14| 458 | 20.27 5 45 | 0.95672 8 | 0.99138 353
cumple
56.84 56.8422 | 20.1 | 807.| 45.7 809.66 56.85 2.5953E- criterio
BLANCO o] 225 0 38 8 22 6| 20.27 5 44.96 | 0.95682 984 0.00033 05
Botella 57.58 57.5874 | 20.2 | 807.| 45.7 809.58 0.988 0.00128 | o cumple
98 s2 o] 75 0 88 2 14 2| 2031 5 44.92 | 0.95658 77 | 0.98935 345
cumple
56.23 56.2305 | 20.2 | 807.| 45.6 809.66 56.24 7.5192E- criterio
BLANCO o] 061 0 98 4 22 41 20.33 5 44.84 | 0.95661 800 0.00034 05
Botella 53.73 53.7371 | 20.2 | 807.| 455 809.66 0.95655 0.990 | 0.99093 | 0.00125 | no cumple
98 s3 0 713 0 18 6 22 1] 20.35 5 44.71 984 35 581 327
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Tabla 10. Monitoreo del proceso de secado de carbén mineral de la botella 98 en

agente desecante

04/07/2018 47 horas
m
m
. . T P m corregido
Deri Deri | Mcor. por T P HR HR blanco | o
ID m1 (°Ceor | (hPa)co Paire carbd por A1 (9) Criterio
va va der.yce. | (°C) | (hPa) | (%) (%)corr S corr. por )
r " n empuje
emp. aire )
de aire
Botella 56.982 56.9827 | 20.0 | 808. | 44.3 810.54 0.958 0.990 | 0.990616 | 0.0007 | no cumple
98 s1 0 79 0 78 2 1 1| 2011 5| 4351 60 03 87 7
X cumple
56.842 56.8421 | 20.0 | 808. | 44.2 810.54 0.958 | 56.859 0.000288 | 0.0000 ori
criterio
BLANCO 0 17 0 58 4 1 7| 2013 5| 4347 53 79 89 5
Botella 57.586 57.5867 | 20.0 | 808. | 44.0 810.54 0.958 0.988 | 0.988605 | 0.0007 | no cumple
98 52 o 75 o 38 9 1 6| 20.18 5| 4326 37 02 54 5
i cumple
56.230 56.2304 | 20.0 | 808. | 44.0 810.54 0.958 | 56.247 0.000283 | 0.0000 ori
criterio
BLANCO 0 51 0 98 5 1 2| 2014 5| 4322 52 94 16 7
Botella 53.736 53.7365 | 20.0 | 808. | 44.0 810.46 0.958 0.989 | 0.990386 | 0.0005 | no cumple
98 53 o 58 o 68 3 02 2| 2012 5| 4322 50 8 67 5
Tabla 11. Monitoreo del proceso de secado de carbon mineral de la botella 98 en

agente desecante

05/07/2018 67 horas
m
m
) . T P m corregid
Deri Deri | Mcor. por T P HR HR blancos 3 Ao o
ID m1 (°C)eor | (hPa@)cor Paire carbo o por Criterio
va va | derycer | (°C) | (hPa) | (%) (%)cor corr. por ) (@)
r r n empuje
emp. aire )
de aire
Botella 56.981 56.9813 | 20.1 | 811.1 | 43.7 813.61 0.961 0.988 | 0.98914 | 0.001 | no cumple
98 s1 0 32 0 08 7 7 3| 20.26 5| 4293 76 56 794 47
56.842 56.8421 | 20.2 43.8 813.54 0.961 | 56.8598 0.00036 | 0.000 | cumple
BLANCO 0 19 0 78 18111 6| 203 5| 43.06 52 627 384 07 | criterio
Botella 57.584 57.5847 43.6 813.54 0.961 0.986 | 0.98666 | 0.001 | no cumple
98 52 0 81 0 98 | 20.2 | 811.1 9| 20.29 5| 42.89 58 08 635 94
56.230 56.2305 | 20.2 43.6 813.54 0.961 | 56.2480 0.00034 | 0.000 | cumple
BLANCO 0 52 0 08 18111 5| 203 5| 4285 54 028 811 06 | criterio
Botella 53.735 53.7352 | 20.2 435 813.54 0.961 0.988 | 0.98902 | 0.001 | no cumple
9853 0 22 0 08 2| 8111 7| 2031 5| 4277 51 44 771 36
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Tabla 12. Monitoreo del proceso de secado de carbén mineral de la botella 98 en

agente desecante

06/07/2018 89 horas
m
m
. . P T P m corregi
Deri Deri | Mcorr. por T HR HR blancos 3 o
ID m1 (hPa (°C)eor | (hPa)co Paire carb6 | do por A1 (9) Criterio
va va der.yce. | (°C) (%) (%)corr corr. por .
) v " n empuje
emp. aire )
de aire
Botella 56.98 56.9808 19. 813. | 444 815.96 0.965 0.988 | 0.9886 | 0.000487 | no cumple
98 s1 0 083 0 18 84 52 3| 19.93 5 43.63 69 07 6 89
) cumple
56.84 56.8420 19. 813. 44.4 815.96 0.965 56.8598 0.0003 | 2.3295E- iteri
criterio
BLANCO 0 209 0 78 84 52 3| 19.93 5 43.63 69 394 4 05
Botella 57.58 57.5843 19. 813. 44.6 815.96 0.966 0.985 | 0.9862 [ 0.000407 | no cumple
98 s2 0 44 0 88 75 52 8 | 19.84 5 43.88 00 67 6 55
A cumple
56.23 56.2303 19. 813. | 449 815.96 0.965 | 56.2478 0.0002 | 0.000119 iteri
criterio
BLANCO 0 032 0 08 75 52 3| 19.84 5 44.13 97 833 3 45
Botella 53.73 53.7346 19. 813. 44.9 815.96 0.966 0.987 | 0.9884 [ 0.000597 | no cumple
98 s3 0 462 0 08 65 52 3| 19.74 5 44.13 34 84 3 41
Tabla 13. Monitoreo del proceso de secado de carbén mineral de la botella 98 en

agente desecante

09/07/2018 163 horas
m
T b m m corregi
Deri Deri | Mcorr. por T P HR HR blancos do por A1o L
ID my (°C)eor | (hP@)cor Paire carbo . Criterio
va va der.ycet. | (°C) | (hPa) | (%) (%)corr corr. por empuj (9)
' ' emp. aire " ede
aire
Botella 56.980 56.9803 | 20.2 814.34 0.962 0.987 | 0.9882 | 0.000 | no cumple
98 s1 0 39 0 78 2| 8119|4431 | 2031 5 4351 39 63 2 44
56.842 56.8421 | 20.2 814.34 0.962 | 56.8598 0.0003 [ 0.000 cumple
BLANCO 0 16 0 48 4| 811.9 | 4431 | 20.33 5 43.51 31 473 5 01 criterio
Botella 57.583 57.5839 | 20.2 | 811.8 814.27 0.962 0.985 | 0.9857 | 0.000 | no cumple
98 s2 0 92 0 08 4 3| 441 2033 5 433 25 19 8 48
56.230 56.2304 | 20.2 | 811.8 814.27 0.962 | 56.2479 0.0003 | 0.000 cumple
BLANCO 0 49 0 78 3 3| 44.06 | 20.32 5 43.26 29 865 3 10 criterio
Botella 53.733 53.7339 | 20.2 | 811.8 814.27 0.962 0.987 | 0.9877 | 0.000 | no cumple
98 s3 0 93 0 18 2 3| 44.02| 2031 5 43.22 33 15 4 69
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Tabla 14. Monitoreo del proceso de secado de carbén mineral de la botella 98 en

agente desecante

10/07/2018 184 horas
m
m
. . T P m corregi
Deri Deri | Mcor. por T P HR HR blancos | o
ID my (°C)ear | (hPa)co Paire carbé | dopor | Awo(g) Criterio
va va der.ycer. | (°C) | (hPa) | (%) (%)corr corr. por emp. .
. " n empuje
aire :
de aire
Botella 56.980 56.9805 | 20.1 | 812.| 445 815.08 0.963 0.987 | 0.9883 | 0.0001 cumple
98 s1 0 52 0 08 8 64 2| 20.27 5 43.72 39 76 5 3 criterio
A cumple
56.842 56.8420 | 20.2 812. | 44.3 815.08 0.963 | 56.85980 0.0003 | 0.0000 iteri
criterio
BLANCO 0 1 0 88 1 64 9 20.3 5 43.59 29 53 1 4
Botella 57.584 57.5841 | 20.2 812. | 44.3 815.08 0.963 0.985 | 0.9859 | 0.0002 |
no cumple
98 s2 0 12 0 08 3 64 1| 20.32 5 43.51 23 39 8 0 P
A cumple
56.230 56.2304 | 20.2 | 812.| 44.2 815.08 0.963 | 56.24795 0.0003 | 0.0000 eri
criterio
BLANCO 0 44 0 28 3 64 7| 20.32 5 43.47 23 36 0 3
Botella 53.734 53.7340 | 20.2 812. | 44.1 815.08 0.963 0.987 | 0.9878 | 0.0001 cumple
98 s3 0 08 0 68 6 64 5| 20.35 5 43.35 14 3 9 5 criterio

Tabla 15. Monitoreo del proceso de secado de carbon mineral de la botella 98 en

agente desecante

09/07/2018 208 horas
m
m corregi
X i P m
Deri Deri | Mecorr. por T P HR T HR blanco . | dopor A1o o
ID my (hPa)cor Paire carbo i Criterio
va va der.yce. | (°C) | (hPa) | (%) | (°C)eorr (%)core S corr. por empuj (9)
n
' emp. aire ede
aire
Botella 98 56.980 56.9802 | 20.3 | 811.9 814.42 0.962 0.987 | 0.9880 | 0.0002 | no cumple
sl 0 26 0 48 5 8 | 43.61| 20.44 5 42.81 08 5 9 6
56.842 56.8421 | 20.3 | 811.9 814.42 0.962 | 56.859 0.0003 | 0.0000 cumple
BLANCO 0 21 0 98 5 8 | 44.27 20.44 5 43.47 01 89 9 9 criterio
i cumple
Botella 98 57.584 57.5839 | 20.3 | 811.9 814.42 0.962 0.985 | 0.9858 | 0.0001 iteri
criterio
s2 0 01 0 98 5 8 | 43.65| 20.44 5 42.85 08 28 7 1
56.230 56.2304 | 20.3 814.34 0.961 | 56.248 0.0003 | 0.0000 cumple
BLANCO 0 51 0 98 6 | 811.9 43.4 | 20.45 5 42.6 97 00 5 5 criterio
X cumple
Botella 98 53.734 53.7339 | 20.3 | 811.8 814.27 0.961 0.987 | 0.9878 | 0.0000 iteri
criterio
s3 0 01 0 98 4 3 (4361 | 2043 5 42.81 94 23 2 7
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Tabla 16. Monitoreo del proceso de secado de carbén mineral de la botella 98 en

agente desecante

10/07/2018 229 horas
m m
. . P blanc m corregi
Deri Deri | Mecorr. por T P HR T HR , Avo o
ID my (hPa)cor Pare | 0S cor. | carbé | do por Criterio
va va der.ycet. | (°C) | (hPa) [ (%) | (°C)cor (%) corr : 9)
' por emp. n empuje
aire de aire
Botella 98 56.980 56.9805 | 20.1 | 812.6 815.08 0.963 0.987 | 0.9883 | 0.0002
no cumple
sl 0 52 0 08 8 4 | 44.52 20.27 5 43.72 39 76 5
cumple
56.842 56.8420 | 20.2 | 812.6 815.08 0.963 | 56.85 0.0003 | 0.0000 iteri
criterio
BLANCO 0 1 0 88 1 4| 44.39 20.3 5 43.59 29 98 1 9
Botella 98 57.584 57.5841 | 20.2 | 812.6 815.08 0.963 0.985 | 0.9859 | 0.0001 cumple
s2 0 12 0 08 3 41 4431 20.32 5 43.51 23 39 8 1 criterio
A cumple
56.230 56.2304 | 20.2 | 812.6 815.08 0.963 | 56.24 0.0003 | 0.0000 teri
criterio
BLANCO 0 44 0 28 3 4| 4427 | 20.32 5 43.47 23 80 0 5
Botella 98 53.734 53.7340 | 20.2 | 812.6 815.08 0.963 0.987 | 0.9878 | 0.0000 cumple
s3 0 08 0 68 6 41 44.15| 20.35 5 43.35 14 3 9 7 criterio

Tabla 17. Monitoreo del proceso de secado de carbén mineral de la botella 98 en

agente desecante

11/07/2018 253 horas
m
m corregi
P m
Deri Deri | Mcor. por T P HR T HR blanco | dopor A1o o
ID m1 (hPa)cor Paire carb6 X Criterio
va va der.ycet. | (°C) | (hPa) [ (%) | (°C)eor (%)corr S corr. por empuj (9)
n
' emp. aire ede
aire
Botella 98 56.980 56.9802 | 20.3 | 811.9 814.42 0.962 0.987 | 0.9880 | 0.0002 | no cumple
sl 0 26 0 48 5 8 | 43.61 | 20.44 5 42.81 08 5 9 6
56.842 56.8421 | 20.3 | 811.9 814.42 0.962 | 56.859 0.0003 | 0.0000 cumple
BLANCO 0 21 0 98 5 8 | 4427 | 20.44 5 43.47 01 89 9 9 criterio
i cumple
Botella 98 57.584 57.5839 | 20.3 | 811.9 814.42 0.962 0.985 | 0.9858 | 0.0001 iteri
criterio
s2 0 01 0 98 5 8 | 43.65 | 20.44 5 42.85 08 28 7 1
56.230 56.2304 | 20.3 814.34 0.961 | 56.248 0.0003 | 0.0000 cumple
BLANCO 0 51 0 98 6| 811.9 43.4 | 20.45 5 42.6 97 00 5 5 criterio
X cumple
Botella 98 53.734 53.7339 | 20.3 | 811.8 814.27 0.961 0.987 | 0.9878 | 0.0000 iteri
criterio
s3 0 01 0 98 4 3| 4361 | 20.43 5 42.81 94 23 2 7
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Tabla 18. Monitoreo del proceso de secado de carbén mineral de la botella 98 en

agente desecante

12/07/2018 278 horas
m
m corregi
) . P m
Deri Deri | Mecor. por T P HR T HR blanco . | dopor Aro o
ID m1 (hPa)cor Paire carb6 X Criterio
va va | derycet. | (°C) | (hPa) | (%) [ (°C)cor (%)corr S corr. por empuj (9)
n
' emp. aire ede
aire
i cumple
Botella 98 56.980 56.9800 | 20.1 | 811.8 814.27 0.962 0.987 | 0.9879 | 0.0001 iteri
criterio
sl 0 1 0 88 7 3| 44.27 20.26 5 43.47 49 34 3 6
X cumple
56.842 56.8421 | 20.1 | 811.8 814.27 0.962 | 56.859 0.0003 | 0.0000 eri
criterio
BLANCO 0 18 0 68 5 3| 44.27 | 20.24 5 43.47 56 87 7 2
Botella 98 57.582 57.5822 | 20.1 | 811.8 814.27 0.962 0.983 | 0.9841 | 0.0017 | no cumple
s2 0 29 0 78 2 3| 4431 20.21 5 43.51 67 56 5 2
X cumple
56.230 56.2304 | 20.0 | 811.8 814.27 0.962 | 56.247 0.0003 | 0.0000 iteri
criterio
BLANCO 0 47 0 58 9 3| 4435 | 20.18 5 43.55 78 98 2 3
X cumple
Botella 98 53.733 53.7339 811.8 814.27 0.962 0.987 | 0.9877 | 0.0000 eri
criterio
s3 0 97 0 58 | 20.1 3| 4431 | 20.19 5 43.51 74 19 8 4

Tabla 19. Monitoreo del proceso de secado de carbdn mineral de la botella 98 en

agente desecante

16/07/2018 302 horas
m
m corregi
P m
Deri Deri | Mcorr. por T P HR T HR blanco | do por Aro o
ID ma (hPa)cor Paire carb6 X Criterio
va va der.ycet. | (°C) | (hPa) | (%) | (°C)eor (%)corr S corr. por empuj (9)
n
' emp. aire ede
aire
Botella 98 56.979 56.9793 | 20.2 | 811.8 814.27 0.962 0.986 | 0.9872 | 0.0007 | no cumple
sl 0 4 0 88 8 3 (4497 | 2037 5 4417 02 64 3 0
56.842 56.8422 | 20.2 | 811.7 814.20 0.962 | 56.859 0.0004 | 0.0000 cumple
BLANCO 0 23 0 18 4 6 | 45.06 | 20.33 5 44.26 07 91 1 4 criterio
Botella 98 57.580 57.5809 | 20.2 814.34 0.962 0.982 | 0.9827 | 0.0013 | no cumple
s2 0 92 0 08 8 | 811.9 | 4497 | 20.37 5 44.17 10 19 7 7
56.230 56.2305 | 20.2 | 811.8 814.27 0.962 | 56.248 0.0004 | 0.0001 cumple
BLANCO 0 6 0 88 6 3(45.01| 20.35 5| 4421 09 09 4 2 criterio
Botella 98 53.733 53.7335 | 20.2 | 811.8 814.27 0.962 0.986 | 0.9874 | 0.0003 | no cumple
s3 0 6 0 88 5 3| 45.01| 20.34 5 44.21 12 82 1 7
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Tabla 20. Monitoreo del proceso de secado de carbén mineral de la botella 98 en

agente desecante

17/07/2018 326 horas
m m
. . blanc m corregi
Deri Deri | Mecorr. por T P HR T P HR ) o
ID my Paire | 0Scar. | carbd | dopor | Awo (@) Criterio
va va der. y cert. (°C) | (hPa) (%) (°C)corr | (hP@)corr | (%0)corr .
por emp. n empuje
aire de aire
cumple
Botella 98 56.979 56.9795 | 20.2 | 812.9 815.37 0.96 0.986 | 0.9874 | 0.0001 o
s 0 58 0 68| 1 3| 4481 | 203 5| 4401| 36 82 1 g| crero
A cumple
56.842 56.8421 | 20.1 815.14 0.96 | 56.85 0.0003 | 0.0000 iteri
criterio
BLANCO 0 15 0 38 5| 812.7 | 4489 | 20.24 5 44.09 35 99 6 5
cumple
Botella 98 57.580 57.5809 | 20.3 | 812.9 815.37 0.96 0.982 | 0.9828 | 0.0000 o
2 0 98 0 68| 2 3| 4576 | 2041 5| 4496 31 25 3 g| ctero
A cumple
56.230 56.2304 | 20.3 | 812.9 815.37 0.96 | 56.24 0.0003 | 0.0000 iteri
criterio
BLANCO 0 49 0 78 4 3 | 45.06 20.43 5 44.26 31 80 5 9
) cumple
Botella 98 53.733 53.7334 | 20.1 | 8129 815.37 0.96 0.986 | 0.9872 | 0.0001 iteri
criterio
s3 0 44 0 28 7 3| 44.89 20.26 5 44.09 37 66 5 6
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Anexo. Secado de muestras de carbén mineral en estufa a 107 °C

Tabla 21. Condiciones iniciales del carbon mineral antes de medir en estufa a 107

°C
Peso peEsecapo | Perclorato de
07/08/2018 inicial R1 magnesio
Masa
de
carbé
Mas
n
. . mv . Meorr T P mblan | ade
Pesafiltr Deriv Deriv T P HR HR corre
ID mv correg m1 por der. y (°C)eo | (hPa)c Paire | COpor | carb X
o a i a (°Cc) (hPa) (%) (%)corr . gida
ida cert " orr emp.aire | ON
por
(@) .
empuj
ede
aire
Pesafiltr | Botella 0.00 | 53.63 | 53.633 | 54.63 | 0.00 | 54.636 812.8 0.96 1.00 | 1.003
20.34 | 810.37 | 44.15 43.35
031 98 s7 000 395 938 690 000 888 20.43 15 015 295 55
Pesafiltr Blanco 0.00 | 58.33 | 58.335 | 58.33 | 0.00 | 58.335 812.8 0.96 | 58.35
20.34 | 810.37 | 44.31 43.51
032 1 000 518 168 555 000 538 20.43 15 013 366
Pesafiltr | Botella 0.00 | 52.90 | 52.908 | 53.91 | 0.00 | 53.910 812.7 0.95 1.00 | 1.001
20.44 | 810.29 | 44.35 43.55
033 98 s8 000 889 878 | 004 000 028 20.53 35 967 115 74
Pesafiltr | Blanco 0.00 | 56.56 | 56.565 | 56.56 | 0.00 | 56.565 812.7 0.95 | 56.58
20.36 | 810.29 | 44.39 43.59
034 2 000 56 588 | 572 000 708 20.45 35 996 328
Pesafiltr Botella 0.00 | 52.96 | 52.962 | 53.96 | 0.00 | 53.967 812.7 0.96 1.00 | 1.006
20.17 | 810.29 | 44.72 43.92
035 98 s9 000 234 328 784 000 828 20.26 35 062 55 10
z . °
Tabla 22. Proceso de secado de carbon mineral a 107 °C
07/08/2018 Ciclo de secado 1
m
m
. . P m corregi
Deri Deri | Mecor. por T P HR T HR blancos B Aro o
ID m1 (hPa)cor Paire carbé | do por Criterio
va va der.yce. | (°C) | (hPa) | (%) | (°C)corr (%)corr corr. por emp. X 9)
r n empuje
aire
de aire
Botella 98 54.622 54.6221 | 20.0 | 808.5 806.08 0.953 0.988 | 0.9887 | 0.0147 no
s7 0 16 0 48 7 3| 4481 | 19.98 5 45.61 56 21 9 5| cumple
no
58.335 58.3350 | 20.0 | 808.6 806.23 0.953 | 58.3530 0.0006 | 0.0006 |
cumple
Blanco 1 0 04 0 28 7 8| 4456 | 19.98 5 45.36 77 307 3 3 P
Botella 98 53.896 53.8964 | 20.1 806.45 0.953 0.987 | 0.9881 | 0.0136 no
s8 0 42 0 08 3| 808.9 | 4435 | 20.04 5 45.15 83 53 1 3| cumple
i i no
56.565 56.5654 | 20.1 | 808.5 806.08 0.953 | 56.5828 0.0004 | 0.0004 |
cumple
Blanco 2 0 43 0 18 6 3| 44.02 | 20.07 5 44.82 32 663 1 1 P
Botella 98 53.953 53.9538 | 20.1 | 808.6 806.23 0.953 0.991 | 0.9920 | 0.0140 no
s9 0 83 0 18 8 8| 44.02 | 20.09 5 44.82 42 49 7 2 | cumple
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Tabla 23. Proceso de secado de carbon mineral a 107 °C

08/08/2018 Ciclo de secado 2
m
m "
i i T P m corregi
Deri Deri | Mcor. por T P HR HR blancos o
ID my (°C)eor | (hP@)co Paire carbé | dopor | Ao (g) Criterio
va va | derycet. | (°C) | (hPa) | (%) (%)corr corr. por emp. .
r " n empuje
aire :
de aire
i cumple
Botella 54.62 54,622 | 19.9 | 809. | 4438 812.07 0.960 0.988 | 0.9889 | 0.0001 teri
criterio
98 s7 0 232 0 308 9 63 5| 20.08 5 44.05 48 37 6 6
i i cumple
58.33 58.334 | 19.9 809. [ 44.9 811.93 0.960 58.3530 0.0005 | 0.0000 iteri
criterio
Blanco 1 0 496 0 948 6 49 3| 20.05 5 44.13 41 762 8 5
X cumple
Botella 53.89 53.896 809. | 44.6 811.93 0.960 0.987 | 0.9881 | 0.0000 o
criterio
98 s8 0 645 0 438 20 49 4| 20.09 5 43.84 29 56 5 3
X X cumple
56.56 56.565 | 20.0 | 809. | 445 811.71 0.960 | 56.5828 0.0003 | 0.0000 teri
criterio
Blanco 2 0 533 0 318 1 27 6 20.1 5 43.76 00 888 9 2
X cumple
Botella 53.95 53.953 | 20.0 809. | 444 811.93 0.960 0.991 | 0.9921 | 0.0000 iteri
criterio
98 s9 0 389 0 878 1 49 8 20.1 5 43.68 27 55 4 6
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Anexo. Secado en estufa a 110 °C evaluando el efecto de la temperatura en el

secado

Tabla 24. Condiciones iniciales de las muestras de carbén mineral al evaluar una

temperatura mayor

Perclorato de
| DESECADOR 1 _
14/08/2018 Peso inicial magnesio
Masa
de
carb6
Masa n
) ! mv . P T P mblan
Pesafiltr Deriv Deriv | Mear.por | T HR HR de correg
ID mv correg m1 (hPa (°C)eo | (hP@)co Paire CO por X
[¢) a . a der.ycert. | (°C) (%) (%)corr carbé ida
ida ) " " emp. aire
n() | por
empuj
ede
aire
Pesafiltr Botella | 0.000 | 52.09 | 52.097 | 53.09 | 0.000 | 53.098 | 20. | 807. | 455 809.88 44.79 0.956 1.000 | 1.0011
0 36 98 s7 00 782 808 833 00 318 38 44 9 20.47 5 ’ 38 51 0
Pesafiltr 0.000 | 57.94 | 57.940 | 57.94 | 0.000 | 57.940 | 20. 807. | 44.6 809.88 0.956 | 57.95
Blanco 1 43.84
ol4 00 004 028 041 00 398 25 44 4 20.34 5 95 834
Pesafiltr Botella | 0.000 | 52.64 | 52.646 | 53.64 | 0.000 | 53.647 | 20. | 807. | 445 809.73 43.76 0.956 1.001 | 1.0019
037 98 s8 00 614 128 750 00 488 27 29 6 20.36 5 ‘ 71 36 5
Pesafiltr 0.000 | 55.17 | 55.178 | 55.17 | 0.000 | 55.179 | 20. | 807. | 44.3 809.73 0.956 | 55.19
Blanco 2 43.51
o019 00 86 588 915 00 138 21 29 1 20.3 5 95 622
Pesafiltr Botella | 0.000 | 54.00 | 54.000 | 55.00 | 0.000 | 55.001 | 20. 807. | 44.0 809.66 43.26 0.956 1.001 | 1.0016
038 98 s9 00 052 508 159 00 578 25 22 6 20.34 5 ' 75 07 6

Tabla 25. Ciclo de secado 1 de muestras de carbén mineral para evaluar el efecto

de la temperatura en el secado

15/08/2018 Ciclo de secado 1
m
m corregi
P m
Deri Deri | Mcorr. por T P HR T HR blancos | dopor A1o o
ID mi (hPa)cor Paire carb6 . Criterio
va va der.ycet. | (°C) | (hPa) | (%) | (°C)eor (%)corr corr. por empuj 9)
n
' emp. aire ede
aire
Botella 98 53.083 53.0835 | 20.0 | 809.8 807.40 0.95499 0.985 | 0.9863 | 0.014 no
s7 0 59 0 78 7 5| 46.18 | 19.98 5| 46.98 248 77 5 75 | cumple
i i no
57.939 57.9396 | 20.1 | 809.9 807.48 0.95489 | 57.9575 0.0007 | 0.000 |
cumple
Blanco 1 0 67 0 58 3 3| 4593 | 20.04 5| 4673 341 598 8 78 P
Botella 98 53.632 53.6324 809.8 807.40 0.95455 0.986 | 0.9869 | 0.015 no
s8 0 49 0 78 | 20.2 5| 458 20.11 5 46.6 566 35 3 02 | cumple
no
55.178 55.1785 | 20.1 | 809.9 807.48 0.95472 | 55.1955 0.0006 | 0.000 |
cumple
Blanco 2 0 53 0 18 8 3| 458 20.09 5 46.6 383 637 6 66 P
Botella 98 54.987 54.9870 | 20.2 | 809.8 807.40 0.95449 0.986 | 0.9871 | 0.014 no
s9 0 05 0 38 2 5| 4572 | 2013 5| 4652 078 53 1 55 | cumple
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Tabla 26. Ciclo de secado 2 de muestras de carbén mineral para evaluar el efecto

de la temperatura en el secado

15/08/2018 Ciclo de secado 2
m
m .
. . T P m corregido
Deri Deri | Mcor. por T P HR HR blancos ) A1o o
ID m1 (°C)eor | (hP&)cor Paire carb6 por Criterio
va va | denycet | (°C) | (hPa) | (%) (%) corr corr. por i (9)
v v n empuje
emp. aire .
de aire
X no
Botella 53.085 53.085 | 19.9 | 807.0 45.6 809.51 0.95760 0.988 | 0.988745 | 0.002 |
cumple
98 s7 0 98 0 968 2 7 4| 20.01 5 44.84 839 16 16 39 P
no
57.940 57.940 | 19.9 | 806.9 | 45.3 809.36 0.95720 | 57.9579 0.000385 | 0.000 |
cumple
Blanco 1 0 02 0 008 9 2 9| 20.08 5 44.59 016 532 4 39 i
A no
Botella 53.633 53.633 | 20.0 | 806.9 45.0 809.36 0.95709 0.986 | 0.987464 | 0.000 |
cumple
98 s8 0 02 0 008 3 2 1| 20.12 5 44.21 331 88 08 53 P
no
55.178 55.178 | 20.0 | 806.9 | 44.8 809.36 0.95689 | 55.1958 0.000341 | 0.000 |
cumple
Blanco 2 0 81 0 798 9 2 5] 20.18 5 44.05 126 825 16 32 i
X no
Botella 54.987 54.987 | 20.1 | 806.9 44.7 809.36 0.95683 0.987 | 0.987734 | 0.000 |
cumple
98 s9 0 67 0 658 1 2 2 20.2 5 43.92 189 15 08 62 P

Tabla 27. Ciclo de secado 3 de muestras de carbén mineral para evaluar el efecto

de la temperatura en el secado

16/08/2018 Ciclo de secado 3
m
m
. . T P m corregid
Deri Deri | Mcar. por T P HR HR blancos 3 Ao L
ID m1 (°C)ear | (hPa)co Paire carbo 0 por Criterio
va va | derycent. | (°C) | (hPa) | (%) (%)corr corr. por i (9)
r " n empuje
emp. aire .
de aire
Botella 53.084 53.084 | 19.9 | 811.| 46.1 808.58 0.95695 0.986 | 0.98711 [ 0.001 |
no cumple
98 s7 0 35 0 338 2 03 3| 19.83 5 46.93 043 53 379 63 P
) cumple
57.939 57.939 | 19.9 | 811.| 459 808.65 0.95704 | 57.9578 0.00047 | 0.000 iteri
criterio
Blanco 1 0 93 0 918 2 1 71 19.83 5 46.77 973 604 825 09
A cumple
Botella 53.633 53.633 | 20.0 | 811. | 457 808.58 0.95654 0.98758 | 0.000 iteri
criterio
98 s8 0 14 0 128 4 03 6| 19.95 5 46.56 7 0.987 382 12
A cumple
55.178 55.178 | 20.0 | 811. | 455 808.58 0.95652 | 55.1957 0.00049 | 0.000 iteri
criterio
Blanco 2 0 66 0 648 5 03 9| 19.96 5 46.39 83 26 769 16
Botella 54.987 54.987 811. | 45.3 808.65 0.95644 0.987 | 0.98798 [ 0.000 | no cumple
98 s9 0 92 0 908 | 20.1 1 9| 20.01 5 46.19 878 4 4 25
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Tabla 28. Ciclo de secado 4 de muestras de carbén mineral para evaluar el efecto

de la temperatura en el secado

16/08/2018 Ciclo de secado 4
m
m
corregi
) . Meorr. P blanco m
Deri Deri T P HR T HR .| dopor Aro o
ID my por der. y (hPa)cor Paire S corr carb6 X Criterio
va va (°C) | (hPa) | (%) | (°C)corr (%)corr empuj @)
cert. r por emp. n
ede
aire )
aire
Botella 98 53.084 53.084 | 20.0 | 808.5 806.08 0.95361 0.986 | 0.9871 k cumple
0 0 45.06 | 19.96 45.86 0.000
s7 38 36 5 3 5 00 56 4 criterio
03
57.939 57.939 | 20.0 | 808.5 806.08 0.95348 | 57.957 i 0.000 cumple
Blanco 1 0 0 44.89 20 45.69 0.0005 o
96 94 9 3 5 14 82 1 04 criterio
Botella 98 53.633 53.633 | 20.0 | 808.5 806.08 0.95349 0.987 | 0.9877 i cumple
0 0 44.77 20 45.57 0.000
s8 33 31 9 3 5 36 19 7 19 criterio
55.178 55.178 | 20.1 | 808.5 806.08 0.95321 | 55.195 i 0.000 cumple
Blanco 2 0 0 44.64 | 20.08 45.44 0.0005 o
7 68 7 3 5 55 70 1 02 criterio
Botella 98 54.988 54.988 | 20.1 | 808.8 806.38 0.95358 0.987 | 0.9881 k cumple
0 0 44.48 | 20.08 45.28 0.000
s9 11 09 7 3 5 8 59 7 criterio
19
Tabla 29. Resumen de los ciclos de secado
Peso constante
Masa
de Ciclo Ciclo
Pesafi | Pesafiltro+m Peso Peso | Ciclo de Ciclo de
mues de Am de Peso Peso
ID Itro uestra consta Am (9) | consta | secado | Am(Q) secado | Am(9)
tra secad (9) secad constante constante
vacio humeda nte nte 3 4
hume ol 02
da
- no - - no - -
cumple cumple
BLANC 57.94 0.000 | 0.000 | 0.000 | cumpl 0.000 | 0.000 | cumpl 0.00047 | 0.000 iteri 0.00051 | 0.000 iteri
criterio criterio
o1 003 57.94040 00 78 78 e 39 39 e 825 09 516 04
- no - - no - -
cumple cumple
BLANC 55.17 0.000 | 0.000 | 0.001 [ cumpl 0.000 | 0.000 | cumpl 0.00049 | 0.000 iteri 0.00051 | 0.000 iteri
criterio criterio
02 859 55.17914 55 66 21 e 34 32 e 769 16 685 02
no - no -
no cumple
Botella 52.09 1.001 | 0.986 | 0.014 | cumpl 0.988 | 0.002 | cumpl 0.98711 | 0.001 0.98714 | 0.000 L
cumple criterio
98 s7 781 53.09832 10 35 75 e 75 39 e 379 63 177 03
no - no - -
cumple cumple
Botella 52.64 1.001 | 0.986 | 0.015 | cumpl 0.987 | 0.000 | cumpl 0.98758 | 0.000 o 0.98777 | 0.000 o
criterio criterio
98 s8 613 53.64749 95 93 02 e 46 53 e 382 12 207 19
no - no - -
no cumple
Botella 54.00 1.001 | 0.987 | 0.014 | cumpl 0.987 | 0.000 | cumpl 0.98798 | 0.000 0.98817 | 0.000 o
cumple criterio
98 s9 051 55.00158 66 11 55 e 73 62 e 4 25 236 19
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Anexo: Secado de carbén mineral de diferentes muestras a 107 °C evaluando el

tiempo de secado

Tabla 30. Condiciones iniciales de las muestras de carbén mineral de diferentes

botellas del lote producido

Perclorato de

DESECADOR
23/08/2018 Peso inicial 1 magnesio
Masa
de
Masa
) . myv ) P T P HR mblanc carbén
Pesafilt Deriv X Deriv | Mecor. por T HR de .
ID mv corregid m1 (hPa (°C)e | (hPa)c | (%)c | paire 0 por | corregi
ro a a der.ycer. | (°C) (%) carb6
a ) orr orr orr emp. aire da por
n(g) )
empuje
de aire
Botell
0.000 53.725 | 0.000 | 53.7254 | 20.2 | 812. | 454 814.7 | 44.6 | 0.962
Pesafilt al 52.724 | 52.7241 1.001 | 1.00190
00 48 00 68 1 27 7 15 7 74
ro21 sl 18 68 20.3 3
Pesafilt | Blanc | 0.000 | 54.571 | 54.5714 | 54.571 | 0.000 | 54.5719 | 20.4 | 812. | 46.4 | 20.5 | 814.7 | 45.6 | 0.961 | 54.588 0.000
ro 22 ol 00 48 68 97 00 58 4 34 3 3 85 3 88 94 49
Botell
0.000 58.261 | 0.000 | 58.2619 | 20.1 | 812. | 45.7 814.7 | 449 | 0.962
Pesafilt al 57.260 | 57.2603 20.2 1.001 | 1.00219
00 92 00 08 7 27 2 15 2 86
ro 23 s2 33 18 6 59
Pesafilt | Blanc | 0.000 | 53.147 | 53.1470 | 53.147 | 0.000 | 53.1474 | 20.1 | 812. | 45.7 | 20.2 | 814.7 | 44.9 | 0.962 | 53.163 | 0.000
ro 24 02 00 06 48 42 00 08 8 34 6 7 85 6 91 97 36
Botell
0.000 55.126 | 0.000 | 55.1262 | 20.3 | 812. | 45.1 814.7 | 44.3 | 0.962
Pesafilt al 54.125 | 54.1250 20.4 1.001 | 1.00185
00 29 00 78 2 27 8 15 8 37
ro 25 s3 04 28 1 25
Botell
0.000 56.993 | 0.000 | 56.9934 | 20.4 | 812. | 44.4 814.6 | 43.6 | 0.961
Pesafilt | a 128 55.992 | 55.9922 20.5 1.001 | 1.00183
00 45 00 38 4 2 8 45 8 92
ro 26 sl 22 08 3 23
Pesafilt | Blanc | 0.000 | 56.841 | 56.8412 | 56.841 | 0.000 | 56.8415 | 20.4 | 812. | 44.3 | 20.5 | 814.5 | 43.5 | 0.961 | 56.859 | 0.000
ro 27 03 00 3 88 60 00 88 5 12 1 4 65 1 81 28 3
Botell
) 0.000 57.599 | 0.000 | 57.5990 | 20.4 | 811. | 44.0 814.2 | 43.2 | 0.961
Pesafilt | a 128 56.598 | 56.5980 20.5 1.000 | 1.00155
00 03 00 18 6 83 6 75 6 46
ro 28 s2 08 68 5 95
Pesafilt | Blanc | 0.000 | 51.445 | 51.4452 | 51.445 | 0.000 | 51.4454 | 20.6 | 811. | 43.8 814.2 | 43.0 | 0.960 | 51.461 0.000
rol 04 00 25 38 46 00 48 1 83 6 20.7 75 6 93 44 21
Botell
0.000 53.747 | 0.000 | 53.7473 | 20.5 | 811. | 44.1 814.1 | 43.3 | 0.961
Pesafilt | a 128 52.746 | 52.7461 20.6 1.001 | 1.00182
00 40 00 88 2 68 5 25 5 05
ro 30 s3 18 68 1 22
Botell
0.000 54.634 | 0.000 | 54.6344 | 20.3 | 811. | 44.1 813.9 | 43.3 | 0.961
Pesafilt | a 256 53.633 | 53.6335 20.4 1.000 | 1.00153
00 50 00 88 2 47 9 15 9 52
ro 31 sl 57 58 1 93
Pesafilt | Blanc | 0.000 | 58.335 | 58.3351 | 58.335 | 0.000 | 58.3354 | 20.2 | 811. | 44.3 | 20.3 | 813.9 | 43.5 | 0.961 | 58.353 | 0.000
ro 32 05 00 12 08 48 00 68 7 47 9 6 15 9 69 62 36
Botell
. 0.000 53.909 | 0.000 | 53.9098 | 20.3 | 811. | 44.4 813.8 | 43.6 | 0.961
Pesafilt | a 256 52.908 | 52.9087 20.4 1.001 | 1.00170
00 83 00 18 7 39 8 35 8 22
ro 33 s2 73 18 6 1
Pesafilt | Blanc | 0.000 | 56.565 | 56.5654 | 56.565 | 0.000 | 56.5655 | 20.1 | 811. | 43.9 | 20.2 | 813.6 | 43.1 | 0.961 | 56.583 | 0.000
ro 34 06 00 48 68 60 00 88 8 25 8 7 95 8 80 19 12
Botell
. 0.000 53.963 | 0.000 | 53.9635 811. | 443 813.6 | 43.5 | 0.961
Pesafilt | a 256 52.962 | 52.9622 20.1 20.1 1.001 | 1.00188
00 55 00 38 17 9 15 9 95
ro 35 s3 27 58 9 28
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Tabla 31. Ciclo de secado 1 de muestras de carbén mineral para evaluar el efecto

del tiempo de secado

23/08/2018 Ciclo de secado 1
m
m .
) . Meorr P m corregi
Deri Deri T P HR T HR blancos Aro o
ID m1 por der. y (hPa)cor Paire carb6 | do por Criterio
va va ©C) | (hPa) | (%) | (°C)corr (%) corr corr. por emp. i (9)
cert. r n empuje
aire
de aire
Botella 1 53.711 53.711 | 20.2 | 807.9 810.39 0.957 0.986 | 0.9874 | 0.0144 no
sl 0 01 0 00 5 5 43.73 20.34 5 42.93 65 83 1 8 | cumple
no
54.571 54.571 | 20.2 | 807.8 810.32 0.957 | 54.5884 0.0005 | 0.0005 |
cumple
Blanco 1 0 52 0 51 6 8| 43.69 | 20.35 5 42.89 53 158 3 3 i
Botella 1 58.247 58.247 | 20.2 | 807.9 810.39 0.957 0.987 | 0.9879 | 0.0142 no
s2 0 69 0 68 5 5| 43.57 20.34 5 42.77 67 36 4 4 | cumple
i i no
53.147 53.147 | 20.2 | 807.8 810.32 0.957 53.1635 0.0004 | 0.0004 |
cumple
Blanco 2 o] 05 o] 04 6 8 | 43,57 | 20.35 5 42.77 55 047 6 6 i
Botella 1 55.112 55.112 | 20.2 | 807.8 810.32 0.957 0.987 | 0.9877 | 0.0140 no
s3 o] 24 o] 23 5 8| 43.69 | 20.34 5 42.89 57 2 8 6 | cumple
Botella 128 56.979 56.979 | 20.2 | 807.8 810.32 0.957 0.987 | 0.9878 | 0.0140 no
sl 0 44 0 43 6 8 | 43.65 20.35 5 42.85 54 22 0 2 | cumple
no
56.841 56.841 | 20.1 810.24 0.957 | 56.8589 0.0003 | 0.0003 |
cumple
Blanco 3 0 34 0 33 8 | 807.8 439 | 20.27 5 43.1 71 423 4 4 i
Botella 128 57.585 57.585 | 20.1 810.24 0.957 0.986 | 0.9875 | 0.0139 no
s2 0 07 0 06 9| 807.8 | 44.06 | 20.28 5 43.26 65 99 7 7 | cumple
X X no
51.445 51.445 | 20.1 | 807.7 810.17 0.957 | 51.4612 0.0002 | 0.0002 |
cumple
Blanco 4 0 3 0 29 7 3| 44.27 20.26 5 43.47 62 287 2 2 P
Botella 128 53.733 53.733 | 20.2 810.24 0.957 0.987 | 0.9878 | 0.0139 no
s3 0 43 0 42 3| 807.8 | 44.15| 20.32 5 43.35 50 25 3 8 | cumple
Botella 256 54.620 54.620 | 20.2 810.24 0.957 0.987 | 0.9875 | 0.0139 no
sl 0 58 0 57 1| 807.8 | 4431 20.3 5 43.51 56 01 9 3| cumple
i i no
58.335 58.335 | 20.1 810.24 0.957 | 58.3531 0.0004 | 0.0004 |
cumple
Blanco 5 0 12 0 11 9| 807.8 | 44.27 | 20.28 5 43.47 63 838 4 4 P
Botella 256 53.895 | 20.2 810.24 0.957 0.987 | 0.9878 | 0.0138 no
s2 0 | 53.896 0 99 5| 807.8 | 4439 | 20.34 5 43.59 40 27 5 4 | cumple
X X no
56.565 56.565 | 20.0 810.24 0.957 | 56.5829 0.0002 | 0.0002 |
cumple
Blanco 6 0 47 0 46 9| 807.8 | 4431 | 20.18 5 43.51 99 92 0 0 P
Botella 256 53.950 53.950 | 20.1 810.24 0.957 0.987 | 0.9883 | 0.0135 no
s3 o] 06 o] 05 6 | 807.8 | 44.43 | 20.25 5 43.63 73 79 8 0 | cumple
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Tabla 32. Ciclo de secado 2 de muestras de carbén mineral para evaluar el efecto
del tiempo de secado

24/08/2018 Ciclo de secado 2
m
m corregi
. . Meorr, T P m
Deri Deri T P HR HR blancos . | dopor Avo o
ID m1 por der. y (°C)eor | (hPa)cor Paire carb6 i Criterio
va va (°C) | (hPa) | (%) (%)corr corr. por empu;j 9)
cert. r r n
emp. aire ede
aire
Botella 1 53.711 53.711 | 19.9 | 809.1 806.74 0.954 0.987 | 0.9879 | 0.000 | no cumple
sl 0 59 o] 58 5 914589 | 19.86 5 46.69 68 41 9 58
54.571 54.571 | 20.0 | 809.1 806.74 0.954 | 54.5883 0.0005 | 0.000 | nocumple
Blanco 1 0 53 0 52 1 9] 45.97 | 19.92 5 46.77 45 713 7 57
Botella 1 58.247 58.247 | 19.9 | 809.2 806.82 0.954 0.987 | 0.9882 | 0.000 | no cumple
s2 0 96 o] 95 9 7| 45.76 19.9 5 46.56 64 63 1 27
53.147 53.147 | 20.0 | 809.1 806.74 0.954 | 53.1634 0.0005 | 0.000 | nocumple
Blanco 2 0 03 0 02 9 9| 45.72 20 5 46.52 18 268 4 54
Botella 1 55.112 55.112 | 20.0 | 809.1 806.74 0.954 0.987 | 0.9879 0.000 | no cumple
s3 0 44 o] 43 9 9 | 45.47 20 5 46.27 21 4 8 20
Botella 128 56.979 56.979 | 20.1 | 809.1 806.67 0.953 0.987 | 0.9880 | 0.000 | no cumple
sl 0 73 0 72 4 2| 45.39 | 20.05 5 46.19 95 51 9 29
56.841 56.841 | 20.1 | 809.0 806.60 0.953 | 56.8588 0.0004 | 0.000 | nocumple
Blanco 3 0 34 0 33 4 5| 45.26 | 20.05 5 46.06 88 718 1 41
Botella 128 57.585 57.585 | 20.1 | 809.1 806.67 0.954 0.987 | 0.9879 | 0.000 | no cumple
s2 0 45 0 44 3 2| 45.1 | 20.04 5 45.9 02 37 5 38
51.445 51.445 | 20.1 | 809.0 806.60 0.953 | 51.4611 0.0003 | 0.000 [ no cumple
Blanco 4 0 28 0 27 6 5| 4497 | 20.07 5 45.77 84 456 0 30
Botella 128 53.733 53.733 | 20.1 | 809.0 806.60 0.953 0.987 | 0.9881 | 0.000 | no cumple
s3 0 72 0 71 8 51 45.01 [ 20.09 5 45.81 76 54 2 29
Botella 256 54.620 54.620 | 20.1 | 808.9 806.52 0.953 0.987 | 0.9879 | 0.000 | no cumple
sl 0 96 0 95 9 7| 4472 20.1 5 45.52 66 39 7 38
58.335 58.335 | 20.2 | 808.9 806.52 0.953 | 58.3531 0.0004 | 0.000 [ no cumple
Blanco 5 0 19 0 18 3 7 | 4468 | 20.14 5 45.48 52 76 4 44
Botella 256 53.896 53.896 | 20.2 806.45 0.953 0.987 | 0.9881 | 0.000 | no cumple
s2 0 26 0 25 5| 808.9 | 44.64 | 20.16 5 45.44 36 53 1 26
i A cumple
56.565 56.565 | 20.2 806.45 0.953 | 56.5830 0.0001 [ 0.000 iteri
criterio
Blanco 6 0 59 o] 58 7| 8089 (4454 | 20.18 5 45.34 30 261 7 17
Botella 256 53.950 53.950 806.45 0.953 0.988 | 0.9887 | 0.000 | no cumple
s3 0 4 0 39 | 20.3 | 808.9 | 44.43 | 20.21 5 45.23 20 13 1 34
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Tabla 33. Ciclo de secado 3 de muestras de carbdn mineral para evaluar el efecto

del tiempo de secado

27/08/2018 Ciclo de secado 3
m
m corregi
. ) Meorr. T P m
Deri Deri T P HR HR blancos . | do por Aro L
ID my por der.y (°C)eor | (hP&)cor Paire carbé X Criterio
va va (°C) | (hPa) | (%) (%)corr corr. por empu;j Q)
cert. r r n
emp. aire ede
aire
Botella 1 53.716 53.716 | 19.8 | 805.6 808.12 0.956 0.992 | 0.9927 | 0.004 | no cumple
sl 0 35 0 34 9 8| 43.4 | 19.98 5 42.6 29 17 6 76
i A cumple
54,571 54.571 | 19.9 | 805.6 808.12 0.956 | 54.5887 0.0001 0.000 iteri
criterio
Blanco 1 0 9 0 89 2 8| 43.16 | 20.01 5 42.36 21 725 7 17
Botella 1 58.252 58.252 | 19.9 | 805.6 808.12 0.956 0.992 | 0.9929 | 0.004 | no cumple
s2 0 71 0 70 7 8 | 43.07 | 20.06 5 42.27 04 38 7 75
53.147 53.147 | 19.9 | 805.6 808.12 0.956 | 53.1637 0.0002 0.000 | no cumple
Blanco 2 0 3 0 29 7 8 | 43.07 | 20.06 5 42.27 04 288 4 24
Botella 1 55.117 55.117 | 20.0 808.04 0.955 0.992 | 0.9928 | 0.004 | no cumple
s3 0 31 0 30 3| 805.6 | 43.03 | 20.12 5 42.23 73 27 6 87
Botella 128 56.984 56.984 | 20.1 808.04 0.955 0.992 | 0.9928 | 0.004 | no cumple
sl 0 43 0 42 1| 805.6 | 42.66 20.2 5 41.86 48 21 0 70
X A cumple
56.841 56.841 | 20.1 808.04 0.955 | 56.8592 0.0000 | 0.000 i
criterio
Blanco 3 0 65 0 64 6 | 805.6 | 42.54 | 20.25 5 41.74 31 082 7 07
Botella 128 57.589 57.589 | 20.1 808.04 0.955 0.991 | 0.9922 | 0.004 | no cumple
s2 0 7 0 69 7| 8056 | 427 | 20.26 5 41.9 26 62 1 25
X A cumple
51.445 51.445 | 20.1 808.04 0.955 | 51.4614 0.0000 | 0.000 teri
criterio
Blanco 4 0 52 0 51 7 | 805.6 | 42.29 | 20.26 5 41.49 30 101 3 03
Botella 128 53.739 53.739 | 20.1 808.04 0.955 0.992 | 0.9935 | 0.005 | no cumple
s3 0 17 0 16 8 | 805.6 | 42.13 | 20.27 5 41.33 28 99 8 45
Botella 256 54.626 54.626 | 20.2 | 805.3 807.82 0.954 0.993 | 0.9938 | 0.005 | nocumple
sl 0 85 0 84 5 84217 | 20.34 5 41.37 76 28 7 89
i A cumple
58.335 58.335 | 20.2 | 805.4 807.90 0.954 | 58.3534 0.0001 | 0.000 iteri
criterio
Blanco 5 0 44 0 43 2 6 | 42.01 | 20.31 5 41.21 98 538 7 17
Botella 256 53.902 53.902 | 20.2 | 805.3 807.75 0.954 0.993 | 0.9940 | 0.005 | nocumple
s2 0 22 0 21 3 14205 | 20.32 5 41.25 76 49 8 96
56.565 56.565 | 20.2 | 805.3 807.82 0.954 | 56.5832 0.0000 | 0.000 cumple
Blanco 6 o] 78 0 7 6 8 | 42.01 | 20.35 5 41.21 74 426 5 05 criterio
Botella 256 53.955 53.955 | 20.2 | 805.2 807.68 0.954 0.993 | 0.9941 | 0.005 | no cumple
s3 0 84 0 83 7 4 42.01 | 20.36 5 41.21 54 57 6 44
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Tabla 34. Ciclo de secado 4 de muestras de carbdn mineral para evaluar el efecto

del tiempo de secado

28/08/2018 Ciclo de secado 4
m
m corregi
Deri Deri Meorr. T P HR T P HR blancos " do por Aro
ID m1 por der. y (°C)eor | (hPa)cor Paire carb6 . Criterio
va va (°C) | (hPa) | (%) (%)corr corr. por empuj )
et ' ' emp. aire " ede
aire
Botella 1 53.715 53.715 | 20.3 | 808.6 811.12 0.958 0.990 | 0.9914 | 0.001
sl 0 06 0 05 1 8| 44.31 20.4 5 43.51 24 88 7 29 no cumple
54.571 54.571 | 20.3 | 808.6 811.12 0.958 | 54.5884 0.0005 0.000 | no cumple
Blanco 1 0 5 0 49 4 8 |44.15| 20.43 5 43.35 14 066 4 54
Botella 1 58.252 58.252 | 20.3 | 808.6 811.12 0.958 0.992 | 0.9928 | 0.000 cumple
s2 0 58 0 57 7 8 (4431 | 20.46 5 43.51 02 25 4 13 criterio
53.147 53.147 | 20.4 | 808.6 811.12 0.957 53.1635 0.0004 0.000 | no cumple
Blanco 2 0 06 0 05 2 814431 | 20.51 5 43.51 84 197 5 45
Botella 1 55.117 55.117 | 20.4 | 808.5 810.97 0.957 0.992 | 0.9927 0.000 cumple
s3 0 18 0 17 5 34431 | 2054 5 43.51 55 14 3 13 criterio
Botella 128 56.984 56.984 | 20.4 | 808.5 810.97 0.957 0.992 | 0.9926 | 0.000 cumple
sl 0 31 0 30 5 3| 441 | 2054 5 43.3 57 09 8 12 criterio
56.841 56.841 | 20.4 | 808.4 810.90 0.957 56.8589 0.0002 0.000 | no cumple
Blanco 3 0 39 0 38 4 6 | 44.06 | 20.53 5 43.26 53 89 9 29
Botella 128 57.589 57.589 | 20.4 | 808.4 810.90 0.957 0.991 | 0.9920 | 0.000 cumple
s2 0 54 0 53 5 6| 439 | 20.54 5 43.1 51 46 5 16 criterio
51.445 51.445 | 20.4 | 808.4 810.90 0.957 | 51.4612 0.0002 | 0.000 [ no cumple
Blanco 4 0 29 0 28 7 6 | 43.57 | 20.56 5 42.77 47 162 3 23
Botella 128 53.738 53.738 | 20.3 | 808.4 810.90 0.957 0.992 | 0.9933 | 0.000 no cumple
s3 0 97 0 96 3 6 | 43.53 | 20.42 5 42.73 98 79 8 20
Botella 256 54.626 54.626 | 20.2 | 808.4 810.90 0.958 0.993 | 0.9936 | 0.000 no cumple
sl 0 62 0 61 8 6 | 43.48 | 20.37 5 42.68 17 05 4 23
58.335 58.335 | 20.3 | 808.3 810.83 0.957 | 58.3531 0.0004 | 0.000 [ no cumple
Blanco 5 0 13 0 12 5 9| 4357 | 20.44 5 42.77 83 974 2 42
Botella 256 53.901 53.901 | 20.3 | 808.3 810.83 0.957 0.993 | 0.9937 | 0.000 no cumple
s2 0 93 0 92 4 9 | 43.69 | 20.43 5 42.89 85 20 9 29
56.565 56.565 | 20.3 | 808.3 810.83 0.957 | 56.5830 0.0001 [ 0.000 | nocumple
Blanco 6 0 48 0 47 2 9 | 43.69 | 2041 5 42.89 92 007 9 19
Botella 256 53.955 53.955 | 20.2 | 808.3 810.83 0.958 0.993 | 0.9939 | 0.000 cumple
s3 0 66 0 65 7 9| 439 | 20.36 5 43.1 08 39 8 18 criterio
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Tabla 35. Ciclo de secado 5 de muestras de carbdn mineral para evaluar el efecto

del tiempo de secado

28/08/2018 Ciclo de secado 5
m
. . m blancos corregid
Deriv Deriv | Meorr. por T P HR T P HR m o
ID my Ppaire cor. por emp. i opor | Awo(g) | Criterio
a a derycet. | (°C) | (hPa) | (%) | (°C)eor | (hP@)cor | (%)corr carbon .
aire empuje
de aire
A no
Botella 1 53.7163 53.7163 | 20.0 | 806.4 0.9563 0.9921 0.0013 |
cumple
sl 0 6 0 5 9 1 441 20.18 808.855 43.3 6 8| 0.99277 0 P
) no
54.5716 545716 | 20.1 | 806.4 0.9562 | 54.588503 0.0004 |
cumple
Blanco 1 0 3 0 2 2 1| 44.02 20.21 | 808.855 | 43.22 6 4 -0.00044 4 P
) cumple
Botella 1 58.2527 58.2527 | 20.1 | 806.4 0.9561 0.9924 0.0001 teri
criterio
s2 0 4 0 3 6 1| 43.77 20.25 808.855 | 4297 4 1| 0.99300 6
A no
53.1469 53.1469 | 20.1 | 806.4 0.9561 | 53.163360 0.0006 |
cumple
Blanco 2 0 3 0 2 6 1| 4361 20.25 808.855 | 42.81 6 8 -0.00061 1 P
) cumple
Botella 1 55.1173 55.1173 | 20.1 | 806.4 0.9561 0.9922 0.0001 teri
criterio
s3 0 2 0 1 7 14353 20.26 | 808.855 | 42.73 3 8 | 0.99287 4
) cumple
Botella 56.9844 56.9844 | 20.2 | 806.4 0.9560 0.9922 0.0001 iteri
criterio
128 s1 0 2 0 1 1 1| 43.36 20.3 808.855 | 42.56 0 0| 0.99279 1
A no
56.8413 56.8413 | 20.2 | 806.3 0.9557 | 56.858945 0.0003 |
cumple
Blanco 3 0 8 0 7 7 41 432 20.36 | 808.785 42.4 2 7 -0.00033 3 P
) cumple
Botella 57.5896 57.5896 | 20.2 | 806.3 0.9558 0.9916 0.0001 teri
criterio
128 s2 0 8 0 7 4 4| 43.07 20.33 808.785 | 42.27 4 0| 0.99219 4
A no
51.4452 51.4452 | 20.2 | 806.4 0.9557 0.0002 |
cumple
Blanco 4 0 9 0 8 8 114311 20.37 | 808.855 | 42.31 8 | 51.461188 -0.00026 6 P
) cumple
Botella 53.7391 53.7391 | 20.3 | 806.2 0.9554 0.9929 0.0001 teri
criterio
128 s3 0 3 0 2 2 6 | 43.36 20.41 | 808.705 | 42.56 3 5| 0.99354 6
) cumple
Botella 54.6267 54.6267 | 20.3 | 806.3 0.9554 0.9931 0.0001 iteri
criterio
256s1 0 2 0 1 5 41 434 20.44 | 808.785 42.6 1 5| 0.99374 0
A no
58.3352 58.3352 | 20.3 | 806.2 0.9553 | 58.353290 0.0003 |
cumple
Blanco 5 0 7 0 6 4 6 | 43.36 20.43 | 808.705 | 42.56 6 8 -0.00033 3 P
) cumple
Botella 53.9021 53.9021 | 20.3 | 806.3 0.9554 0.9933 0.0001 teri
criterio
256 s2 0 1 0 0 5 4| 434 20.44 | 808.785 42.6 1 8| 0.99397 8
) cumple
56.5655 56.5655 | 20.4 | 806.2 0.9550 | 56.583017 0.0001 iteri
criterio
Blanco 6 0 5 0 4 3 6 | 43.36 20.52 | 808.705 | 42.56 3 8 -0.00017 7
A no
Botella 53.9558 53.9558 | 20.4 | 806.2 0.9548 0.9936 0.0002 |
cumple
256 s3 0 9 0 8 9 6| 434 20.58 | 808.705 42.6 1 2| 0.99421 3 P
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Tabla 36. Ciclo de secado 6 de muestras de carbdn mineral para evaluar el efecto
del tiempo de secado

29/08/2018 Ciclo de secado 6
m
m corregi
) . Meorr. T P m
Deri Deri T P HR HR blancos .| do por Aro o
ID my por der. y (°C)eor | (hP@)cor Paire carbé X Criterio
va va (°C) | (hPa) | (%) (%)corr corr. por empuj )
t n
“ ' ' emp. aire ede
aire
Botella 1 53.716 53.716 | 20.1 | 809.3 811.78 0.959 0.992 | 0.9926 | 0.000 cumple
sl 0 27 0 26 6 4| 451 | 20.25 5 443 48 09 8 09 criterio
54.571 54,571 809.2 811.71 0.959 | 54.5883 0.0006 | 0.000 | nocumple
Blanco 1 0 41 0 40 | 20.1 714514 | 20.19 5 44.34 62 426 0 60
Botella 1 58.252 58.252 | 20.1 | 809.3 811.78 0.959 0.991 | 0.9924 | 0.000
no cumple
s2 0 2 0 19 3 414535 | 20.22 5 44.55 57 87 6 54
53.146 53.146 | 20.1 | 809.3 811.78 0.959 | 53.1632 0.0007 0.000 | no cumple
Blanco 2 0 77 0 76 1 4 | 45.39 20.2 5 44.59 64 606 1 71
Botella 1 55.116 55.116 | 20.3 | 809.2 811.71 0.958 0.991 | 0.9924 | 0.000
no cumple
s3 0 94 0 93 1 7 | 45.39 20.4 5 44.59 82 9 9 38
Botella 128 56.984 56.984 809.3 811.78 0.958 0.992 | 0.9926 | 0.000 cumple
sl 0 23 0 22| 20.3 414539 | 20.39 5 44.59 94 01 0 19 criterio
56.841 56.841 | 20.2 | 809.3 811.78 0.959 | 56.8588 0.0004 | 0.000 | no cumple
Blanco 3 0 24 0 23 5 4| 4518 | 20.34 5 44.38 15 687 1 41
Botella 128 57.589 57.589 | 20.2 | 809.3 811.78 0.959 0.991 | 0.9919 | 0.000 |
no cumple
s2 0 42 0 41 1 41 451 20.3 5 443 30 34 3 26
51.445 51.445 | 20.1 | 809.3 811.78 0.959 | 51.4611 0.0002 | 0.000 | no cumple
Blanco 4 0 19 0 18 7 414501 | 20.26 5 44.21 46 492 9 29
Botella 128 53.738 53.738 809.2 811.71 0.959 0.992 | 0.9932 | 0.000
no cumple
s3 0 83 0 82 | 20.1 7| 45.1| 2019 5 443 62 65 4 30
A cumple
Botella 256 54.626 54.626 | 20.1 | 809.2 811.71 0.959 0.993 | 0.9938 | 0.000 teri
criterio
sl 0 82 0 81 7 7 | 45.01 | 20.26 5 44.21 37 25 4 10
58.335 58.335 | 20.1 | 809.2 811.71 0.959 | 58.3532 0.0003 | 0.000 | no cumple
Blanco 5 0 14 0 13 7 7 |44.85| 20.26 5 44.05 39 37 8 38
Botella 256 53.901 53.901 | 20.1 | 809.2 811.71 0.959 0.993 | 0.9936 | 0.000 '
no cumple
s2 0 8 0 79 7 7|44.81| 20.26 5 44.01 40 07 6 31 P
56.565 56.565 | 20.2 | 809.2 811.71 0.959 | 56.5829 0.0002 | 0.000 | no cumple
Blanco 6 0 43 0 42 1 7| 44.72 20.3 5 43.92 26 752 2 22
Botella 256 53.955 53.955 | 20.2 | 809.2 811.71 0.959 0.993 | 0.9939 | 0.000 |
no cumple
s3 0 64 0 63 8 7| 446 | 2037 5 43.8 02 37 6 25
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Tabla 37. Ciclo de secado 7 de muestras de carbén mineral para evaluar el efecto
del tiempo de secado

29/08/2018 Ciclo de secado 7
m
m corregi
. . Meorr, T P m
Deri Deri T P HR HR blancos .| do por Aro o
ID my por der. y (°C)eor | (hP@)cor Paire carbé i Criterio
va va (°C) | (hPa) | (%) (%)corr corr. por empu;j 9)
cert. r r n
emp. aire ede
aire
A cumple
Botella 1 53.716 53.716 | 20.2 | 807.3 809.80 0.956 0.992 | 0.9927 | 0.000 iteri
criterio
sl 0 37 0 36 5 6 | 4493 | 20.34 5 44.13 82 19 8 10
54.571 54.571 | 20.2 | 807.4 809.88 0.956 | 54.5885 0.0004 | 0.000 | nocumple
Blanco 1 0 62 0 61 6 414477 | 20.35 5 43.97 90 046 4 44
Botella 1 58.252 58.252 | 20.2 | 807.4 809.88 0.956 0.992 | 0.9927 0.000 | no cumple
s2 0 5 0 49 7 4 | 4456 | 20.36 5 43.76 88 17 6 30
53.146 | 20.2 | 807.4 809.88 0.956 | 53.1634 0.0005 | 0.000 | nocumple
Blanco 2 0 | 53.147 0 99 7 414439 | 20.36 5 43.59 90 436 2 52
Botella 1 55.117 55.117 | 20.3 | 807.4 809.88 0.956 0.992 | 0.9927 0.000 | no cumple
s3 0 15 0 14 1 414431 20.4 5 43.51 76 11 0 21
Botella 128 56.984 56.984 | 20.3 | 807.4 809.88 0.956 0.992 | 0.9928 | 0.000 | no cumple
sl 0 45 0 44 5 4| 4415 | 20.44 5 43.35 64 23 2 22
56.841 56.841 | 20.3 | 807.4 809.88 0.956 | 56.8590 0.0002 | 0.000 [ no cumple
Blanco 3 0 45 0 44 5 4 | 44.06 | 20.44 5 43.26 65 328 5 25
Botella 128 57.589 57.589 | 20.3 | 807.4 809.88 0.956 0.991 | 0.9921 | 0.000 | no cumple
s2 0 64 0 63 8 4 | 44.02 | 20.47 5 43.22 54 56 5 22
i A cumple
51.445 51.445 | 20.3 | 807.4 809.88 0.956 | 51.4613 0.0001 [ 0.000 iteri
criterio
Blanco 4 0 43 0 42 8 4 | 43.77 | 20.47 5 42.97 57 412 0 10
A cumple
Botella 128 53.738 53.738 | 20.4 | 807.4 809.88 0.956 0.992 | 0.9933 | 0.000 iteri
criterio
s3 0 89 0 88 3 4 | 43.69 | 20.52 5 42.89 39 71 0 06
A cumple
Botella 256 54.626 54.626 | 20.4 | 807.4 809.88 0.956 0.993 | 0.9938 | 0.000 iteri
criterio
sl 0 85 0 84 9 4 | 43.69 | 20.58 5 42.89 18 28 7 03
58.335 58.335 | 20.4 | 807.4 809.88 0.956 | 58.3533 0.0002 | 0.000 | nocumple
Blanco 5 0 29 0 28 8 4 | 43.69 | 20.57 5 42.89 21 27 9 29
Botella 256 53.902 53.902 | 20.4 | 807.4 809.88 0.956 0.993 | 0.9939 | 0.000 | no cumple
s2 0 05 0 04 8 4 | 43.73 | 20.57 5 42.93 21 32 1 25
X A cumple
56.565 56.565 | 20.4 | 807.5 809.95 0.956 | 56.5831 0.0000 | 0.000 iteri
criterio
Blanco 6 0 68 0 67 9 1|43.73 | 20.58 5 42.93 26 703 2 02
Botella 256 53.955 53.955 | 20.4 | 807.5 809.95 0.956 0.993 | 0.9942 | 0.000 | nocumple
s3 0 9 0 89 6 1|43.69 | 20.55 5 42.89 37 63 2 26
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