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RESUMEN

Partiendo de la necesidad de la empresa Concrelab S.A.S. de expandir su portafolio
de servicios se busca validar el método para la determinacién del contenido de cemento
Pdrtland del concreto de cemento hidraulico endurecido en el area de ensayos quimicos
de las instalaciones de Concrelab S.A.S. de acuerdo con la norma técnica NTC-3726.
Inicialmente se realiza un diagnostico del estado del laboratorio para el desarrollo del
ensayo en el que obtuvo que las instalaciones cuentan con un 88% de cumplimiento de
la norma NTC — ISO/IEC 17025:2017.

Posteriormente, se establecen los parametros de validacion del ensayo, en el que se
escogen Linealidad, Exactitud, y Precision, y luego se desarroll6 el disefio de

experimentos en el que se parten de 5 muestras de concreto.

En base con los resultados obtenidos para el método para la determinacion del
contenido de cemento Portland del concreto de cemento hidraulico endurecido en el area
de ensayos quimicos de las instalaciones de Concrelab S.A.S. de acuerdo con la norma
técnica NTC-3726 se concluye que no es posible su validacion puesto que a pesar de

gue el método fue desarrollado de forma exitosa, no se asegura la linealidad de este.

Palabras clave: Validacion, Cemento, NTC-3726, NTC — ISO/IEC 17025:2017.



INTRODUCCION

Concrelab S.A.S. es una empresa fundada en 1974 en Bogot4, la cual se basa en la
realizacion de ensayos de materiales y calibracion de equipos con el fin de que se
asegure el bien desempefio de los materiales y/o instrumentos en cualquier proyecto

para optimizar recursos y cumplir las normativas nacionales.

Actualmente, la empresa cuenta con un sin nimero de ensayos en el laboratorio de
concretos los cuales permiten generar un control de calidad en diferentes proyectos de
construccion, sin embargo, hasta el momento Concrelab S.A.S. no ha realizado ningan
ensayo referente al método que determine el contenido de cemento Portland del concreto
de cemento hidraulico endurecido. Por tal motivo y con el fin de ampliar su portafolio de
servicios Concrelab S.A.S. busca establecer un procedimiento que cumpla el objetivo de
sus clientes y que ademas sea acorde con el cumplimento de la norma NTC-3726.

Ahora bien, para generar dicha estandarizacion es necesario el cumplimiento de la
norma técnica NTC — ISO/IEC 17025:2017, la cual hace referencia a los requisitos
generales para las competencias de los laboratorios de prueba y calibracion,
estableciendo unas directrices para que estos implementen sistemas de calidad de
ensayo Y calibracion por medio de los cuales se puede garantizar que se cuenta con la

capacidad requerida de producir resultados con un alto grado de validez y confiabilidad.

Para ello, inicialmente se elabord una lista de chequeo con base a los requisitos de
la norma técnica sefialando los incumplimientos de estas y posteriormente estableciendo

una serie de acciones correctivas para el cumplimiento de la norma.

Posteriormente, el plan de ruta para el desarrollo del proyecto se divide en dos
etapas, la etapa inicial consiste en establecer la metodologia de validacion, la forma de
medirlo y los requerimientos minimos de aceptacién para el desarrollo del disefio de

experimentos que sera desarrollado en la etapa dos del proyecto.
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Finalmente, se generd el protocolo de validacion del método el cual incluye el
procedimiento y la metodologia con el fin de que pueda ser consultado por el operador

en el laboratorio de Concrelab S.A.S.

11



OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Validar el método para la determinacion del contenido de cemento Pértland del
concreto de cemento hidraulico endurecido en el area de ensayos quimicos de las

instalaciones de Concrelab S.A.S. de acuerdo con la norma técnica NTC-3726.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Diagnosticar el estado actual del laboratorio para la determinacion del contenido de
cemento Portland del concreto de cemento hidraulico endurecido en el &rea de
ensayos quimicos de Concrelab S.A.S. respecto a la norma NTC-ISO/IEC
17025:2017.

e Establecer las acciones correctivas para la determinacion del contenido de cemento
Portland del concreto de cemento hidraulico endurecido en el area de ensayos
guimicos de las instalaciones de Concrelab S.A.S., cumpliendo con los requisitos de
la norma técnica NTC-ISO/IEC 17025:2017.

e Analizar los parametros de validacion del método para la determinacion del contenido
de cemento Portland del concreto de cemento hidraulico endurecido en el area de
ensayos quimicos de las instalaciones de Concrelab S.A.S. de acuerdo con la norma
técnica NTC-3726.

o Generar la documentacion del protocolo de validacién del método para la
determinacién del contenido de cemento Pdrtland del concreto de cemento hidraulico
endurecido en el area de ensayos quimicos de las instalaciones de Concrelab S.A.S.

de acuerdo con la norma técnica NTC-3726.

12



1. MARCO DE REFERENCIA

1.1 Marco teodrico

1.1.1 Cemento

Se define el cemento como “Un polvo fino que se obtiene de la calcinacion a 1450°C
de una mezcla de piedra caliza, arcilla y mineral de hierro. El producto del proceso de
calcinacion es el clinker, que se muele finamente con yeso y otros aditivos quimicos para
producir cemento.” [1] Este es mundialmente conocido como el ingrediente principal para
la obtencion de concreto premezclado, siendo este el material mas usado en la
construccion debido a que “acciona con el agua y que actua como aglutinante
presentando propiedades de adherencia y cohesion”, diversidad estética y bajos costos

de produccién. [2]

El cemento hidraulico mas utilizado es el Cemento Portland, el cual quimicamente se
denomina como alumino silicato de calcio debido a que entre sus componentes se
encuentran, ferroaluminato tetracalcico, aluminato tricalcico, silicato dicalcico y silicato
tricalcico. Estos compuestos (silicatos) se presentan durante la elaboracion de este y
corresponden a mas de la mitad del peso total, ademas al hacer contacto con el agua
constituyen dos compuestos: hidroxido de calcio e hidrato de silicato de calcio; [3] gracias

a la accion del hidrato en el concreto se aprecian propiedades tales como:

l11la Acusticas. Debido a su distribucion molecular, el cemento tiene unas
buenas propiedades acusticas con lo que respecta al aislamiento del sonido, a pesar de
gue existen otros materiales con mayor eficiencia en este aspecto, el costo-beneficio del

cemento lo hace un gran competidor.

1.1.1b Durabilidad. Cuando los procesos de obtencion y las materias primas
empleadas presentan una alta calidad, el concreto fabricado a partir del cemento
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presenta una larga vida util en las construcciones donde se emplea, soportando fuertes

agentes corrosivos y cambios climaticos.

1.1.1.c Hidraulicas. Una de las principales caracteristicas que han hecho al
cemento un material Unico y muy empleado, es el hecho de que la reaccidn que presenta
con la hidratacién cuenta con dos fases, la primera es un fraguado donde se obtiene una
mezcla liquida de facil manejo y una segunda donde la mezcla se endurece para formar
un compuesto sélido y resistente, por esto también se le conoce como cemento

hidraulico.

1.1.2 Validacidén

El proceso de validacion consiste en demostrar que un proceso puede ser
reproducido variando las condiciones (reactivos, equipos, operario) y se logre el mismo
resultado, por lo cual se hace necesario identificar los parametros que cumplan la calidad
de los resultados esperados. A lo cual, se define como validacion a documentar y probar
lo establecido por las buenas practicas de manufactura (BPM) que cualquier
procedimiento, proceso, equipo, actividad o sistema de operaciones concluye con los

resultados esperados. [4]

1.1.2.a Tipos de validaciéon

El proceso de validacién consiste en cuatro tipos, prospectiva, retrospectiva,
concurrente y revalidacion en el cual segun el proceso se escoge cual de las
anteriormente mencionadas se desarrolla. Validacién prospectiva: Consiste en realizar
una evidencia documentada mediante un protocolo de validacién que se ejecuta antes
de la distribucion del producto final. Este tipo de validacion es realizado cuando es un
producto nuevo el que se quiere validar, o cuando ocurren modificaciones en el proceso
de produccion de un proceso ya existente. [5] Revalidacion: Consiste cuando se

presentan cambios significativos sobre un proceso ya validado (componentes criticos,
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instalaciones, piezas criticas del equipo, tamafio de lote y desviaciones de lote que no
cumplen especificaciones). [6]

1.1.2.b Etapas de validacion

Es importante diferenciar las etapas que componen la validaciéon para evaluar y
detectar las fuentes de variacion, comprender su impacto y finalmente controlarlas
dependiendo del riesgo que representen para el desempefio del producto final.

Etapa 1 - Disefio del proceso. Esta etapa implica el desglose de variables
significativas asociandolas con operaciones unitarias, la definicion de los limites
operativos y los métodos de control que seran reflejados en la documentacion. El objetivo
principal es disefiar un proceso que cumpla con los atributos de calidad y se compone
por:

Pre-formulacion la cual busca informacion experimental o bibliografica de
materiales, normatividad y tecnologia disponible para aplicar en el desarrollo del producto
y futuras mejoras, esta actividad determina las bases para disefiar las operaciones
unitarias, define las especificaciones de calidad de las materias primas para garantizar
la reproducibilidad del comportamiento del material en la produccion y también los
atributos criticos de calidad del producto. Asimismo, brinda informacion sobre las
condiciones de las areas de almacenamiento, dispensacion, produccion y aporta criterios
para la seleccién de equipos.

Formulacién: abarca el saber hacer necesario para el desarrollo y fabricacién de
un producto comercial caracterizado por su valor de uso y en respuesta a una lista de

especificaciones preestablecidas. [7]

Etapa 2 Calificacion de proceso. En esta etapa se busca garantizar que todas las
instalaciones, equipos y sistemas funcionan de manera consistente siendo capaces de
generar un producto que cumpla con las especificaciones en el proceso de produccion.

Se requiere de un muestreo y andlisis meticulosos ya que este punto de la validacion es
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critico para verificar que los lotes estudiados estardn en las mismas condiciones que
cualquier otro lote producido y comercializado.

Calificacion de Disefio (DQ): La OMS presenta la siguiente definicion “evidencia
documentada de que las instalaciones, sistemas de apoyo servicios, equipos y procesos
se han disefiado en concordancia con los requisitos de las BPM”. Se seleccionan los
materiales de construccion, las condiciones y caracteristicas de los distintos sistemas
gue se interrelacionan con el proceso a validar, verificando que se han disefiado
cumpliendo con las BPM y para el propésito al cual estan destinados evidenciandolo de
manera documentada. [7]

Calificacion de instalacion (IQ): Es la verificacibn documentada de que su equipo o
instalacion se adhiere a las especificaciones aprobadas mientras cumple con los criterios
de disefo. La documentacion IQ y los protocolos son desarrollados desde el proceso con
los diagramas de instrumentacion, diagramas eléctricos, diagramas de tuberias,
especificaciones de compra, Ordenes de compra, listas de instrumentos,
especificaciones de ingenieria, manuales de operacion y otra documentacion necesaria.
[8]

Calificacion operacional (OQ): Es la verificacion documentada que un equipo o
sistema funciona entre los rangos de operacion ya establecidos. Se realizan las pruebas
especificas para verificar que los equipos e instalaciones operan de acuerdo con los
requerimientos del proceso y son aptos para realizar la funcion para la cual estan
disefiados. Se documenta tanto en desafio bajo condiciones normales como bajo
condiciones extrema. [8]

Calificacion de desempefio (PQ): Es la verificacion documentada de que el proceso, en
las condiciones previstas, produce consistentemente un producto que cumple con todos

los requisitos predeterminados

Etapa 3 - Verificacion continla del proceso. La verificacion es la confirmacion
mediante el examen y presentacion de pruebas objetivas de que se han cumplido los
requisitos especificados. Aqui se asegura que los atributos criticos de calidad del

producto se encuentran controlados, esto se logra ejecutando actividades que detectan
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perturbaciones no contempladas y corrigiéndolas para que el proceso no se salga del
control estadistico. Se deben mantener vigentes las calificaciones y mantenimiento de
los equipos, instalaciones, y sistemas de apoyo critico. Los datos recolectados durante
la etapa de verificacion contindan pueden ser el punto de partida para futuras mejoras y
optimizacibn de procesos aumentando su calidad, capacidad de produccion y
competitividad. [7]

1.1.3 Parametros de validacion:

1.1.3.a Exactitud. Es la cercania de un resultado al valor verdadero, se evalla en
la validacién por comparacion con los valores de referencia de un material caracterizado
(material de referencia) o con valores tomados de otro método caracterizado. Los valores
de referencia deberian ser trazables a las normas internacionales; los materiales de
referencia certificados generalmente se aceptan como trazables. Es ideal que el material
de referencia sea de matriz natural lo mas similar posible a las muestras de interés.
Usualmente la aplicacion de un método involucra un sesgo combinado: el sesgo del
método que surge de errores sistematicos inherentes a él (sin importar el laboratorio que
aplica el método), y el sesgo del laboratorio que surge de errores sistematicos
caracteristicos del laboratorio. El sesgo obtenido en una validacion debe compararse con
el sesgo reportado para el método y el obtenido por varios laboratorios que utilicen el

mismo método. [9]

1.1.3b Precision. Es la medida del grado de concordancia entre analisis repetidos
de una muestra, expresada normalmente como la desviacion estandar. Los parametros
estadisticos que miden la precisibn son: la desviacion estandar, la varianza y el

coeficiente de variacion. [9]

1.1.3.c Repetibilidad. Es considerada como la precisién de un método en funcién
de analisis independientes realizados por el mismo analista, en el mismo laboratorio con

la misma técnica el mismo instrumento en un intervalo corto de tiempo, mientras que la
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reproducibilidad se refiere a la precision de un método con datos obtenidos a partir de
determinaciones independientes, efectuadas en condiciones diferentes y con distintos

equipos u operadores. [9]

1.1.3.d Linealidad. Es la capacidad del método analitico para obtener resultados
directamente proporcionales a la concentracién o cantidad del analito en un rango
definido. Se determina mediante el tratamiento matematico de los resultados obtenidos
en el andlisis del analito a diferentes cantidades o concentraciones. La seleccion del
rango y del nimero de punto experimentales esta estrictamente relacionada con la

aplicacion del método. [9]

1.1.3.e  Sensibilidad. Es el gradiente de la curva de respuesta, o el cambio en la
sefial correspondiente a un cambio de concentracion de analito. Para el Intervalo lineal
de un método, la sensibilidad corresponde a la pendiente de la recta de calibracion y es

un parametro objeto de seguimiento cuando se efectian calibraciones rutinarias. [9]

1.2 Marco Normativo

1.2.1 Normatécnica NTC-ISO/IEC 17025:2017

Esta norma técnica tiene como funcion, establecer parametros evaluativos para
que los laboratorios implementen sistemas de calibracion y calidad con los que se pueda
garantizar que tienen los requerimientos necesarios para obtener resultados con un alto
grado de certeza y confiabilidad. Esto, con el fin de que los laboratorios entreguen a sus

clientes resultados veridicos con los que se pueda trabajar. [10]

“Este documento especifica los requisitos generales para la competencia, la
imparcialidad y la operacion coherente de los laboratorios. Este documento es aplicable
a todas las organizaciones que desarrollan actividades de laboratorio,

independientemente de la cantidad de personal.” [11]
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Haciendo un énfasis en los capitulos que este proyecto de grado abarcara
(capitulos 6 y 7), en estos se muestra tanto los requisitos relativos a los recursos
(personal, condiciones ambientales, equipos, trazabilidad, entre otros) como es relativo
a los requisitos del proceso (verificacion y validacion de métodos, revision de solicitudes,

muestreo, entre otros). [11]

1.2.2 Normatécnica NTC 3726

Esta norma técnica establece los requerimientos y la metodologia para determinar
el contenido de cemento Portland del concreto de cemento hidraulico endurecido
involucrando tanto la ingenieria civil como la arquitectura. Esta norma fue ratificada por
el Consejo Directivo y avalada por ICONTEC (1995/08/23) quien brinda soporte y
desarrollo al productor y proteccion al consumidor. Dentro de la horma se enuncian los
objetivos de esta, las normas técnicas y ASTM asociadas, su uso, muestreo, equipos,
reactivos, materiales, procedimiento a ejecutar y obtencion de resultados.

La norma enuncia que el procedimiento que se lleva a cabo requiere de un grado
sustancial de destreza y una instrumentacion quimicas elaborada, asi como de
conocimientos sobre variables de caracterizacion y control como lo son la densidad y

contenido de cemento. [12]

Ecuacion 1.
Densidad del concreto

Wi *p

D =———
W —w,

Nota. ICONTEC (1995-08-23) "Norma Técnica
Colombiana NTC 3726"

Donde: D1 = densidad, kg/m?3; W1 = masa secada al horno después de enfriar; W-
= masa suspendido y sumergido en agua; p = densidad del agua, 1000 kg/m?3.
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Ecuacion 2.
Densidad saturada del concreto

Ws xp
D2 = —w
3 4

Nota. ICONTEC (1995-08-23) "Norma Técnica Colombiana
NTC 3726"

Donde: D2 = densidad, kg/m3; W3 = masa saturada superficialmente (SSS) en el
aire después del humedecimiento de 24 h; W4 = masa SSS suspendido y sumergido en

agua; p = densidad del agua, 1000 kg/m?.

Ecuacion 3.
Contenido de cemento

C=D
100

Contenido de cemento =

Nota. ICONTEC (1995-08-23) "Norma Técnica
Colombiana NTC 3726"

Donde: C = porcentaje determinado de cemento, en masa, ya seas como Cs 0 Cc;

D = densidad del concreto, ya sea como D1 0 D2.

1.2.3 Norma ASTM C1084

Esta norma técnica internacional establece los requerimientos y metodologia para el
meétodo de prueba estandar para el contenido de cemento Portland del concreto de
cemento hidraulico endurecido, en este documento se presentan los dos procedimientos
independientes de andlisis de oxido los cuales constan de dos sub-procedimientos y un
proceso de extraccion. En esta norma se destaca el alto grado de instrumentacion
guimica para su desarrollo. Este método puede ser aplicado para estimar el contenido
de cemento Portland en hormigones elaborados a base de cemento hidraulico y mezclas
de cemento Portland con impurezas, dichos resultados dependen del contenido de

impurezas, la edad, el grado de reaccion de la muestra. [13]
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1.2.4 Norma ASTM C114

Esta norma técnica cubre todos los andlisis quimicos de los cementos hidraulicos,
estos se agrupan como meétodos de prueba de referencia y métodos de prueba
alternativos. Los métodos de prueba de referencia sol los métodos clasicos aceptados
gue proporcionan un analisis integrado para cementos hidraulicos. En esta norma se
presentan los equipos, reactivos y materiales necesarios para el desarrollo del ensayo.
Ademas, presenta la preparacion de las muestras y los procedimientos generales que se
deben seqguir para para cumplir con la especificacion. Los métodos y procedimientos
presentes en la norma incluyen la determinacion de residuos insolubles, dioxido de silicio,
grupo hidréxido de amonio, éxido férrico, 6xidos de sodio y potasio, pentdoxido de fésforo,
diéxido de titanio, 6xido de zinc, 6xido de aluminio, éxido de calcio, 6xido de magnesio,

oxido manganico, entre otros. [14]
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2. DIAGNOSTICO DEL ESTADO ACTUAL DEL LABORATORIO

Con el objetivo de concluir el primer objetivo planteado en el trabajo de grado, se
evalla el estado actual del laboratorio para la determinacién del contenido de cemento
Pértland del concreto de cemento hidraulico endurecido de acuerdo con la norma técnica
NTC-3726, para ello se parte de la norma de calidad NTC-ISO/IEC 17025:2017
particularmente en los capitulos 6 y 7 en los cuales se aborda los requisitos relativos a

los recursos y al proceso.

2.1 Evaluacion de requisitos de la norma técnica NTC-ISO/IEC:17025

La evaluacion del laboratorio se realizé mediante el disefio de una de una
herramienta con el objetivo de analizar item por item el estado de las instalaciones frente
alanorma NTC — ISO/IEC 17025/2017 (Anexo 1); en este documento se califica el grado

de cumplimento de la norma de la siguiente forma:

e Verificado: es posible verificar el cumplimiento total del item.

e No verificado: no es posible verificar el cumplimiento total del item, por lo que se
cataloga como parcial o nulo.

e No aplica: el item no esté relacionado con las actividades propuestas para el

desarrollo del ensayo.

Ahora bien, la asignacion de cada grado de cumplimiento se realiz6 mediante
reuniones con el jefe del laboratorio, la coordinadora de proyectos y el auxiliar del
laboratorio, ademas de una visita a las instalaciones del laboratorio para verificar el

estado de este.
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Se determiné que el cumplimiento del laboratorio frente al capitulo 6 de la norma
NTC — ISO/IEC 17025/2017 es del 92% como se evidencia en la Figura 1. El resultado
obtenido es debido a que en el laboratorio se ha capacitado al personal y este cuenta

con todas las competencias y habilidades necesarias para el desarrollo de los ensayos.

También, Concrelab S.A.S. cuenta con todos los equipos requeridos para el
desarrollo del método, estos forman parte de su inventario interno y llevan un control
acerca de su calibracion, ademas cuentan con un plan de mantenimiento en el cual se
asegura gque los equipos que estan en las instalaciones del laboratorio siempre son aptos
para ser usados arrojando resultados precisos. Estos equipos cuentan también con los
manuales de operacion que pueden ser solicitados por cualquier operario con el objetivo
de que el equipo sea utilizado de la manera correcta asegurando asi el buen resultado

del ensayo como la integridad del mismo equipo.

Por ultimo, el ambiente en el cual se desarrollan los ensayos en las instalaciones
del laboratorio no afecta la calidad ni el resultado de las pruebas que se ejecuten ademas
Concrelab S.A.S realiza un seguimiento de las condiciones ambientales llevando un

control de estas.

Figura 1.
Cumplimiento capitulo 6.

6. REQUISITOS RELATIVOS A LOS

RECURSOS
6.1 Generalidades
100% ©..
6.6 Productos y 800’/?-"
servicios 60%
- K . 6.2 Personal
suministrados 40% °®

externamente -
< 20%

0%
i) 6.3 Instalaciones y

condiciones
ambientales

6.5 Trazabilidad
metroldgica

O
6.4 Equipamiento

Nota: Cumplimiento capitulo 6.
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Una vez se obtiene una calificacion respecto a la norma, es de vital importancia
enunciar las razones por las cuales no se cumple totalmente, estas son relativas a que
en ocasiones los ensayos realizados en el laboratorio son ejecutados mas no llevan un
soporte escrito o fotografico para comprobar su estado, otra razén importante es que a
pesar de que se lleva un inventario de los equipos, algunos equipos en el laboratorio no

cuentan con etiquetas de identificacion para facilitar su uso.

Ahora bien, se verifica el estado del laboratorio para determinacién del contenido
de cemento Portland del concreto de cemento hidraulico endurecido de frente a la norma
NTC — ISO/IEC 17025/2017 especificamente sobre el capitulo 7, en este se presenta un
grado de aceptacion del 84% como se presenta en la Figura 2. Este grado de verificacion
se debe a que Concrelab S.A.S. presta un servicio a sus clientes de forma individual y
personalizada de forma que cada cliente pueda definir sus propios requisitos asi
garantizando que el ensayo se desarrolle en los parametros estipulados por él.

Para el desarrollo del método para la determinacién del contenido de cemento
Pértland del concreto de cemento hidraulico endurecido de se debe seguir la normativa
mas actualizada que en este caso corresponde a la norma técnica NTC-3726.

Concrelab S.A.S. presenta una politica de manejo de muestras bastante estricta en
la que se asegura que desde recibir la muestra por parte del cliente hasta la devolucion
de esta se presente un registro asegurando la integridad y preservacion de la muestra.
Este registro permite que no se presente confusiones en las muestras y asi asegurar la

buena finalizacion del ensayo.

Una vez el cliente requiere la entrega de los resultados, Concrelab S.A.S. realiza
un proceso de validacion en el que debe ser revisado el ensayo por el funcionario que
realizo el ensayo y un funcionario externo, esto con el objetivo de evitar cualquier error

de interpretacion y asi presentar los resultados de forma precisa.
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Cuando el cliente ya obtiene los resultados por parte del laboratorio, este puede
presentar la satisfaccion o no del ensayo, en el que se evalla la calidad, coherencia y
requisitos previamente acordados con el fin de que tanto el cliente como Concrelab

S.A.S. terminen en buen acuerdo el ensayo realizado.

Figura 2.
Cumplimiento capitulo 7.

7. REQUISITOS DEL PROCESO

7.1 Revision de
solicitudes, ofertas y
contratos
7.11 Control de los 100%.-@..
datos y gestion de lag,--+"" -

7.2 Seleccidn,
verificacion y

informacion - 80% ..., validacion de
métodos
60% :
7.10 Trabajo no .~ B
conforme 40% 7.3 Muestreo
20%
0% o 7.4 Manipulacion de
7.9 Quejas© H los items de ensayo o
: calibracion
-, H
7':;:‘;;2256 L "-U-"'. 7.5 Registros técnicos
7.7 Aseguramiento de 7.6 Evaluacion de la
lavalidez de los incertidumbre de
resultados medicion

Nota: Cumplimiento capitulo 7.

Finalmente, y una vez es culminado el ensayo para para la determinacién del
contenido de cemento Portland del concreto de cemento hidraulico endurecido de
acuerdo con la norma técnica NTC-3726 es importante resaltar las razones por las
cuales no se esta cumpliendo a cabalidad la norma NTC — ISO/IEC 17025/2017, en estos
se resalta que el no cumplimento esta relacionado con la incertidumbre de los resultados
del método determinacion del contenido de cemento Portland del concreto de cemento
hidraulico endurecido.

Una vez es completado el analisis del estado actual del laboratorio para
determinacion del contenido de cemento Pértland del concreto de cemento hidraulico
endurecido de acuerdo con la norma NTC — ISO/IEC 17025/2017 se evidencia que
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existen diferentes inconformidades, las cuales se atribuyen a dos categorias, gestion y
tiempo.

2.2 Acciones correctivas

Generando cumplimento al segundo objetivo planteado se presentan las acciones
correctivas para validar que el método de ensayo la determinacion del contenido de
cemento Poértland del concreto de cemento hidraulico endurecido cumpla con los
requisitos de la norma NTC — ISO/IEC 17025/2017 en las instalaciones del laboratorio
de Concrelab S.A.S.

Como se menciond anteriormente, el incumplimiento de diferentes items de la norma
NTC — ISO/IEC 17025/2017 ha generado una serie de inconformidades las cuales es
importante generar un plan de mejora con el fin de que en futuras evaluaciones ya sean

cumplidas a cabalidad y estas no afecten con el buen desarrollo del ensayo.

Para ello se plante6 un plan de accién en el que se evidencia cada inconformidad
con una serie de actividades dando asi cumplimiento de la norma. Estas actividades
estan dirigidas a los responsables directos de cada item, ademas se plantean objetivos
viables y se socializan con todos los involucrados. Ahora, se define por cada numeral de

la norma las acciones pertinentes.

e 6.2 Personal:
o Definir agenda de reuniones sistematicas.
o Crear un cronograma de reuniones de forma semanal.
o Realizar las actas de reunion.
o Notificar a recursos humanos la necesidad de nuevo personal.
o Presentar necesidad a la Gerencia General para aprobacion de

incorporacion de personal requerido.
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o Capacitar al nuevo personal, y realizar pruebas para comprobar su
aptitud.

o ldentificar las necesidades de mantenimiento de los equipos.

e 7.2 Seleccibn, verificacion y validacion de métodos:
o Definir el objetivo y alcance de la verificacion para los ensayos.
o ldentificar los reactivos, equipos y materiales.
o Construir el disefio de experimentos para el ensayo.
o Ejecutar el disefio de experimentos para el ensayo.

o Analisis de resultados y Validacion de estado de verificacion.

e 7.5 Registros técnicos y 7.6 Evaluacion de la incertidumbre de medicion:
o ldentificar el objetivo y alcance del plan.
o Definir las fuentes de incertidumbre.
o Estructurar el disefio experimental del plan.
o Validar los resultados obtenidos.
o Generar la documentacion del plan, la ejecucion de los experimentos y
resultados.
o Expedir la incertidumbre del ensayo.
o Incluir el grado de incertidumbre en los informes expedidos a los

clientes.

Ahora bien, el cronograma planteado por Concrelab S.A.S. para ejecutar las acciones

correctivas propuestas se encuentra fuera del alcance del proyecto de grado.
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3. METODOLOGIA DE VALIDACION

En este capitulo se establece la metodologia por la cual se desarrolla el proceso de
validacién del método, en esta se destacan los equipos, reactivos, procedimientos y
parametros usados su validacion. Esto con el objetivo de enumerar y sefialar los
aspectos minimos para el desarrollo del método de ensayo para la obtencion del
contenido de cemento en mezclas endurecidas de acuerdo con la norma NTC-3726 en

las instalaciones de Concrelab S.A.S.

3.1 Seleccion del método

Es indispensable para el desarrollo del proyecto que sea realizado en el laboratorio
de ensayos de Concrelab S.A.S. por tal motivo se realizdé un analisis de las diferentes
fuentes y procedimientos usados para obtencion del contenido de cemento en mezclas
endurecidas basados en la norma NTC-3726. Posterior a ello se definio la ruta la cual
consiste en el célculo de contenido de cemento mediante el contenido de silice soluble

en la muestra.

3.2 Reactivos, equipos y materiales

A continuacion, en la Tabla 1 se presentan los reactivos utilizados en el ensayo.

Tabla 1.
Insumos
Insumos Cantidad
Concreto * 69
Acido clorhidrico (HCI) 23 %** 500 mL
Agua (H?0) 4L
Hidréxido de sodio (NaOH) 98%*** 15¢

Nota: * Por ensayo (se requieren 5 ensayos, con variaciéon en la
concentracién de cemento Pdrtland)

** Dilucion realizada por los investigadores

*** Proveedor
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Una vez son definidos los reactivos y las cantidades usadas en el ensayo es
necesario establecer cuales son los equipos requeridos, estos se presentan en la Tabla

2.

Tabla 2.
Equipos
Equipo

Especificaciones

No. Inventario: 311

Nombre: balanza electrénica
1209

Marca: PRECISA

Modelo: 360 ES-120A

Serie: (4603237)3609237-001

Balanza

No. Inventario: 00086
Nombre: Horno Pinzuar de
Tamb + 5°C -200°C
Marca: PINZUAR

Modelo: PG-190

Horno

No. Inventario: 17101
Nombre: Tamiz No. 10
Marca: J. Bolafios

Modelo: Standard ASTME-11.
Serie: N/A

Tamiz

No. Inventario: 316

Nombre: bafio maria de
precision

Marca: FISHER SCIENTIFIC
Modelo: FSGPDO05

Serie: 300163895

Bafo maria

Nota: Equipos usados
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Tabla 3.
Equipos (continuacion)

Equipo Especificaciones
No. Inventario: 21061
Triturador Nombre: Camisa de trituracion
Embudo No. Inventario: 251
Bichner Nombre: Embudo Blchner
No. Inventario: 356343
Nombre: Mufla T méax. 1200
Mufla Marca: PINZUAR
Modelo: PG-120
A No. Inventario: 0058
Papel XA Nombre: Papel tornasol
tornasol | =iﬁ;?
EE...E

Nota: Equipos usados (continuacion)
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Luego de mencionar los equipos utilizados en el proceso, se presentan en la Tabla
3, los materiales requeridos para el ensayo.

Tabla 4.
Materiales.

Material Imagen

Vidrio de reloj

FILTER PAPERS
50

Hardened
Diameter 90 mm.

Papel filtro

100 Circles -
CAT No. 145

y.

Beakers 500 mL

Crisol

Pinzas ﬂ

Nota: Materiales usados
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3.3 Procedimiento

En este sub capitulo se presentan los procedimientos requeridos para el desarrollo
correcto del método de ensayo para la obtencion del contenido de cemento en mezclas
endurecidas de acuerdo con la norma NTC-3726 en las instalaciones de Concrelab
S.AS.

Se desea aclarar que el procedimiento descrito a continuacion se basa en las
normas NTC-3726, ASTM C1084 y ASTM C 114. EIl procedimiento descrito hace
referencia a un ensayo con una concentracion de cemento Pdrtland conocida, para el
cumplimiento de los parametros de validacion es necesario replicar el ensayo con 5

concentraciones de cemento Pértland diferentes.
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Figura 3.

Diagrama de flujo del procedimiento para la determinacién del contenido de cemento Poértland

del concreto de cemento hidraulico endurecido

Triturar la muestra de
concreto endurecido
(300 um)

v

Secar la muestra de
concreto por 1 hora
al05 °C

v

Pesar 2 g de
concreto
endurecido

v

Mezclar en un beaker de 250
mL, 33 mL acido clorhidrico
(HCIl) y 66 mL de agua (H20)

v

Mezclar la solucion de HCIl y
H,O con 2 g de concreto con
agitacion durante 5 minutos.

v

Decantar las mezclas en un embudo
tipo Bunchner a través de 2 discos
de papel filtro tipo I, clase G

v

Disolver 2.25 g de hidroxido de
sodio (NaOH) en 225 mL de agua
(H20) en un beaker de 500 mL

Mezclar 75 mL de solucidn de
hidroxido de sodio en un beaker de
250 mL

v

Calentar por medio de un bafio de
vapor por 15 minutos con agitacion
ocasional

Decantar las mezclas en un embudo
tipo Bunchner a través de 2 discos
de papel filtro tipo I, clase G

v

Lavar la muestra de concreto con
agua caliente hasta que el filtrado
sea neutral a papel tornasol

v

Incinerar las 3 muestras de concreto
en un horno entre 900 y 1000 °C por
una hora.

Pesar las 3
muestras de
concreto

Calcular la
diferencia de pesos

Nota. Procedimiento




e Triturar la muestra de concreto endurecido (cada ensayo requiere 6 gramos) hasta

que pase por un tamiz de 300 pm.

Figura 4.
Paso 1 Trituracion

Nota. Proceso de trituracion de las muestras de cemento

e Secar la muestra de concreto por 1 hora a 105 °C.

Figura 5.
Paso 2 Secado

Nota. Proceso de secado
de las muestras trituradas
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e Pesar por medio de una balanza analitica 2 g de concreto endurecido. Repetir esta

operacion 3 veces.

Figura 6.
Paso 3 Peso de muestras

LN

Nota. Pesar las muestras trituradas

e Mezclar en un beaker de 250 mL, 33 mL &cido clorhidrico (HCI) y 66 mL de agua

(H20). Repetir esta operacion para 3 beaker’s de 250 mL.

Figura 7. )
Paso 4 Mezcla‘,f\:gua—AcidQ Clorhidrico

Nota. Mezcla Agua pura
Figura 8.

Paso 4 Mezcla Agua-Acido Clorhidrico 2
5%

———

Nota. Mezcla con 33 mL acido
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e Mezclar la solucién de HCI y H20 con 2 g de concreto con agitacion durante 5
minutos. Repetir esta operacion para cada beaker. En este punto reacciona el acido
previamente mezclado con el carbonato de calcio (CaCOs) generando un
precipitado de cloruro de calcio (CaClz) de forma que se disminuye la resistencia

del cemento.

Figura 9.
Paso 5
Ll

.~

_-.l-l-l_ -
Nota. Mezcla con agitacion

e Decantar las mezclas del paso anterior en un embudo tipo Bunchner a través de 2

discos de papel filtro tipo Il, clase G o F.

Figura 10.
Paso 6 Decantado 1

s )

Nota. Instalaciones Concrelab S.A.S.

e Disolver 2.25 g de hidréxido de sodio (NaOH) en 225 mL de agua (H20) en un
beaker de 500 mL.
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Figura 11.
Paso 7 Disolucién NaOH

-

-

Nota. Instalaciones Concrelab S.A.S.

e Mezclar 75 mL de solucion de hidroxido de sodio (NaOH) con papel filtro usado
previamente (2 g de concreto endurecido) en 1 beaker de 250 mL. Repetir esta
operacion para 3 beaker's de 250 mL. El objetivo de agregar NaOH es neutralizar

el hidrogeno libre presente en la mezcla.

e Calentar por medio de un bafio de vapor las mezclas del paso anterior por 15

minutos con agitacién ocasional.

Figura 12.
Paso 9 Calentamiento
| — |

Nota. Instalaciones
Concrelab S.A.S.
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e Decantar las mezclas del paso anterior en un embudo tipo Bunchner a través de 2

discos de papel filtro tipo Il, clase G o F.

Figura 13.

Paso 10 Decantad
seLdllla

02
At ™

Nota. Instalaciones
Concrelab S.A.S.

e Lavar la muestra de concreto con agua (H20) caliente hasta que el filtrado sea

neutral a papel tornasol.

Figura 14.

Paso 11 Lavaoi
J; S

Nota. Instalaciones
Concrelab S.A.S.

¢ Incinerar las 3 muestras de concreto (total 6 g) en un horno entre 900 y 1000 °C por
una hora.

38



Figura 15.
Paso 12 Incineracién

Nota. Instalaciones Concrelab S.A.S.

e Pesar las 3 muestras de concreto (total 6 g) con una balanza analitica.
Figura 16.
Paso 13 Peso final

Nota. Instalaciones
Concrelab S.A.S.

e Calcular la diferencia de pesos. Finalmente, y como resultado de la incineracién de
las muestras a 1000 °C y el procedimiento realizado anteriormente, se obtiene el
diéxido de silicio.

39



Una vez se obtiene el contenido de silice para cada muestra, y partiendo de la norma
NTC-3726 se calcula cual es el porcentaje de cemento Cs, dividiendo el porcentaje de
silice en el concreto entre el porcentaje de silice en el cemento y se multiplica por 100.

(Si el valor del silice del cemento es desconocido, se asume 21%).

3.4 Parametros de validacion

Ahora es indispensable definir qué parametros de validacion seran objeto de
estudio para la determinar si el ensayo para la obtencién del contenido de cemento en
mezclas endurecidas de acuerdo con la norma NTC-3726 en las instalaciones de

Concrelab S.A.S. es validado o no.

3.4.1 Linealidad

La determinacion de la linealidad de un método analitico permite describir la
relacion proporcional entre la concentracion del analito en la muestra y el resultado del
método (ensayo) [15]. La evaluacion de este parametro se realiza a través del andlisis
del coeficiente de correlacion (r) [16] [17] y para su estimacién se utiliza el método de
regresion por minimos cuadrados [18], el cual se representa en las siguientes

ecuaciones.

Ecuacion 4.
Expresion matematica de una linea recta

}?:(1.:,4-{111‘

Nota. Expresion que representa una linea recta. Tomado de S. Chapra and R. Canale, Métodos numeéricos
para ingenieros, 7ma ed. México D.F., México: McGraw-Hill Education, 2015.

Donde ao y a1 son coeficientes que representan el intercepto con el eje y y la
pendiente, respectivamente [18]. Ahora bien, para determinar dichos coeficientes se

utilizan la Ecuacion 5 (en esta np representa el nimero de pareja de puntos) y la
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Ecuacion 6 (en esta y y x representan los promedios de los valores de y y «x,

respectivamente; los cuales se calculan con la Ecuacion 4 [19]).

Ecuacién 5.
Férmula para la determinacién de la pendiente

_np Yxy) — (B x) (X v:)
T Y- (B’

Nota. Formula utilizada para el célculo de la pendiente de una linea recta utilizando el método de minimos
cuadrados. Tomado de S. Chapra and R. Canale, Métodos numéricos para ingenieros, 7ma ed. México
D.F., México: McGraw-Hill Education, 2015.

Ecuacion 6.
Formula para la determinacion del intercepto.

e :_f_ﬂ.ix_

Nota. Férmula utilizada para el célculo del intercepto de una linea recta utilizando el método de minimos
cuadrados. Tomado de S. Chapra and R. Canale, Métodos numéricos para ingenieros, 7ma ed. México
D.F., México: McGraw-Hill Education, 2015.

Una vez determinados estos parametros es posible estimar los coeficientes de

correlacion (r) (Ecuacién 7) y de determinacion (r?) para conocer el grado de ajuste de

la regresion.
Ecuacion 7.
Formula para la determinacién del valor promedio.
_ Xx; _ A
Xr=— j,." =
n n

Nota. Férmula utilizada para el célculo del valor promedio de un grupo de datos. Tomado de W.
Mendenhall, R. Beaver, and B. Beaver, Introduccion a la probabilidad y estadistica, 13th ed. Santa Fe,
México: Cengage Learning, 2010.

3.4.2 Exactitud

La exactitud se entiende como el nivel de “proximidad entre los resultados de la
prueba obtenidos mediante el procedimiento y el valor verdadero” [16]. Este se puede
determinar de diferentes formas, haciendo referencia al sesgo una de ellas es el
agregado estandar que consiste en agregar a una muestra una cantidad conocida de

analito, evaluandose a través del porcentaje de recuperacién (%R) [17]
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Ecuacion 8.
Determinacion del porcentaje de recuperacion (%R).

Y(vator respussta) N

YR = 100%

:q valor real)

Nota. Formula utilizada para el calculo del porcentaje de recuperacion. Tomado de. O. Viera Ribot and S.
Morales Fernandez, “Verificacion interna y aplicaciéon del método oficial para la determinacién de
hidrocarburos aromaticos policiclicos (HAP) en sedimentos,” Rev. Cuba. Quimica, vol. 32, no. 3, 2020.

La AOAC International define que el porcentaje de recuperacién se debe encontrar
entre el 95,0% y 105,0% para que se acepte este parametro, de modo que el criterio de
aceptacion de la exactitud es 95,0%<%R<105,0% [29][30], esto asociado al orden del
nivel de concentracion para el analito (0,2%) establecido en el articulo 610/13 de las
normas INVIAS.

3.4.3 Precision

La precision se define como “el grado de concordancia entre los resultados de las
muestras individuales cuando se aplica el procedimiento repetidamente a multiples
muestreos de una muestra homogénea, expresando el grado de dispersion entre la serie
de mediciones” [16]. Este pardmetro esta comprendido por la repetibilidad vy

reproducibilidad.

3.4.3.a Repetibilidad. La repetibilidad expresa la precision bajo las mismas condiciones
de operacion en un periodo corto de tiempo [16]. Esta se evalua a través de la
determinacion del coeficiente de variacion (%CV) utilizando la Ecuacion 9 y la Ecuacion
10.

Ecuacion 9.
Célculo de la desviacion estandar (s).

llz&;vf -2
\| n—1

Nota. Férmula utilizada para el calculo de la desviacién estandar de un grupo de datos. Tomado de W.
Mendenhall, R. Beaver, and B. Beaver, Introduccién a la probabilidad y estadistica, 13th ed. Santa Fe,

México: Cengage Learning, 2010.

42



Ecuacion 10. Calculo del coeficiente de variacion (%CV).

g
BeCV =—==100%

y

Nota. Férmula utilizada para el calculo del coeficiente de variacion d un grupo de datos. Tomado de W.
Mendenhall, R. Beaver, and B. Beaver, Introduccion a la probabilidad y estadistica, 13th ed. Santa Fe,
México: Cengage Learning, 2010.

La AOAC International (Asociacién de Comunidades Analiticas) define que el
coeficiente de variacion debe ser menor o igual al 3,7% (%CV < 3,7%) como criterio de
aceptacion de la repetibilidad [20][21], esto asociado al orden del nivel de concentracion

para el analito (0,2%) establecido en el articulo 610/13 de las normas INVIAS.

3.5 Descripcion del ensayo

Una vez se definen los parametros de validacién para el ensayo, se desarrolla el
disefio de experimentos, el cual parte de la elaboracién de las muestras de concreto,

estas parten de un contenido de cemento conocido como se muestra en la tabla 4.

Tabla 5.
Contenido de cemento muestra real

Densidad (Ibm/gal) | Contenido de cemento (%)
14,5 62,3
15,0 65,1
15,5 67,7
16,0 70,2
16,5 72,0

Nota. Contenido de cemento

Los valores iniciales se definen debido a que el rango entre 14,0 ppg y 16,5 Ibm/gal
son los tipos de concreto mas usados en la industria tanto de la construccibn como
petrolera. Dichas muestras fueron preparadas por una empresa externa que asegura y
calcula el valor real de la muestra en el momento de la preparacion. De cada muestra se
seleccionan 2 gramos de cemento para realizar una réplica. Posteriormente se calcula el

contenido de cemento en cada muestra haciendo uso de la norma NTC-3726.
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4. EVALUACION DE LOS PARAMETROS DE VALIDACION

Con el objetivo de culminar el tercer objetivo propuesto, en el presente capitulo se
presentan los resultados obtenidos del proceso de validacion del método para la
determinacion del contenido de cemento Pértland del concreto de cemento hidraulico
endurecido en el area de ensayos quimicos de las instalaciones de Concrelab S.A.S. de
acuerdo con la norma técnica NTC-3726, en el cual se calcula cada parametro y

definiendo si es apto o0 no para su validacion.

A continuacion, se presentan los resultados obtenidos de los 15 ensayos propuesto,
con base en los cuales se realizaron los calculos de los parametros y la definicion de

cumplimiento. Para ello se parte del porcentaje de cemento Cs promedio de cada grupo

de muestras.

Tabla 6.

Resultados Contenido de cemento

Nota. Resumen de los resultados obtenidos.

4.1 Linealidad

La curva de calibracion se construyo graficando el total de los resultados obtenidos,
donde cada pareja de puntos se compone del contenido de cemento en la muestra (x) y

la respuesta del método (y). Al analizar las 5 parejas de puntos y se calcul6 el valor de
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Porcentaje de cemento real (%) 62,3 65,1 67,7

Densidad (kg/m®) 1737,4828 1797,396 1857,3092

Replica 1 2 3 1 2 3 1 2 3
Peso del crisol solo (g) 40,2137 43,3072| 43,6691| 42,3975| 43,9015 43,412| 45,0352| 49,6098| 42,9675
Peso crisol + muestra incinerada (g) 40,4732| 43,5626| 43,9228| 42,6597| 44,1546 43,6756| 45,3147| 49,8886| 43,2486
SiO2 (g) 0,2595| 0,2554| 0,2537| 0,2622| 0,2531| 0,2636| 0,2795( 0,2788| 0,2811
Porcentaje de SiO, (%) 12,975 12,77 12,685 13,11 12,655 13,18 13,975 13,94 14,055
Porcentaje de cemento Cs (%) 61,79 60,81 60,40 62,43 60,26 62,76 66,55 66,38 66,93
Porcentaje de cemento real (%) 70,2 72

Densidad (kg/m®) 1917,2224 1977,1356

Replica 1 2 3 1 2 3

Peso del crisol solo (9) 42,3589| 43,7007| 44,5489 43,2926| 42,3698| 43,8346

Peso crisol + muestra incinerada (g) 42,6496| 43,9902| 44,8422| 43,5855 42,6601| 44,1361

SiO2 (g) 0,2907| 0,2895| 0,2933| 0,2929| 0,2903| 0,3015

Porcentaje de SiO, (%) 14,535 14,475| 14,665| 14,645 14,515 15,075

Porcentaje de cemento Cs (%) 69,21 68,93 69,83 69,74 69,12 71,79




la pendiente, intercepto y coeficiente de correlacién, cuyos resultados se presentan en la
Tabla 6.

Con dichos resultados y a través de la figura 17, se puede observar que el
comportamiento de los datos no se ajusta a una regresion lineal. Esta aproximacion
visual se puede rechazar a través del resultado obtenido del coeficiente de correlacion,

pues cumple con su criterio de rechazo, r<0,9900.

Tabla 7.
Resumen de resultados evaluacion de la linealidad.
Estadistico
Coeficiente | Coeficiente de Criterio de de prueba Valor critico,
de determinacion, | aceptacion calculado, terit
correlacién, r r2 tcal
0,9751 0,9509 0,9900 7,6287 3,1824

Nota. Resumen de resultados de la evaluacion de la linealidad.

Ahora bien, por medio del andlisis estadistico de la correlacion lineal para el
comportamiento del grupo de datos segun una distribucion de t-Student, teniendo en
cuenta que se tienen 3 grados de libertad y una incertidumbre del 5%; se corrobor6 que
se acepta la hipotesis nula, con lo cual se define que la regresion lineal para el grupo de

datos no es significativa.
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Figura 17.
Curva de linealidad.
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Nota. Representacion de la linealidad del grupo de datos obtenidos como resultados de los
experimentos.

Dado lo anterior, el pardmetro de desempefio analitico de linealidad no se cumple,
lo que significa que el comportamiento de los datos no es representado por una tendencia

lineal.

4.2 Exactitud

La evaluacién de la exactitud se realizé definiendo el porcentaje de recuperacion
nivel a nivel. Para definir el valor real se realiz6 un promedio del contenido de cemento
en cada nivel y, respecto al valor experimental, se realiz6 un promedio del resultado de

cada nivel.
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Tabla 8.
Calculos de exactitud

Promedio
Variable control| porcentaje |Incertidumbre| %R | %R+S | %R-S |Resultado | Limite superior | Limite inferior
de cemento
62,3 61,00 0,71 97,91%)99,05%(96,77% 105% 95%
65,1 61,82 1,36 94,96%)97,04%(92,87% 105% 95%
67,7 66,62 0,28 98,40%98,82%(97,99% 105% 95%
70,2 69,33 0,46 98,75%)99,41%(98,10% 105% 95%
72 70,21 1,40 97,52%)99,46% | 95,58% 105% 95%

Nota. Resumen de datos y resultados de la exactitud.

Cémo se puede evidenciar el %R, los cinco niveles cumplen con el criterio de
aceptacion, en tanto que dichos valores se encuentran entre el 95,0% y el 105,0% (Figura
18), a pesar de que inicialmente el porcentaje de recuperacién (%R) para un grupo de
muestras no es aceptado al realizar la inclusion de la incertidumbre asociada a las

muestras, esta cumple con el rango de aceptacion para el parametro.

Finalmente, el parAmetro analitico de exactitud se cumple garantizando asi fidelidad

de calculo en los resultados obtenidos.

Figura 18.
Resultados del porcentaje de exactitud.

106,0%

104,0%
102,0%
100,0%

98,0%

96,0%

T '
94,0%
92,0%
90,0%
88,0%
62,3 65,1 67,7 70,2

B %R e imite superior Limite inferior

Porcentaje de exactitud

72

Porcentaje de cemento real (%)

Nota. Representacion gréafica de los resultados de la exactitud.
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4.3 Precisién

La evaluacion de la precision se realizo a través de la determinacion de precision

en condiciones de repetibilidad.
4.3.1 Repetibilidad
Con el fin de determinar el grado de dispersion de los datos en condiciones de

repetibilidad, se evalud el valor medio y la desviacion estandar de los resultados para
cada nivel de contenido de cemento. En la Tabla 8 se encuentran los resultados

obtenidos
Tabla 9.
Datos para el calculo de la precision.
Promedio
Variable control | porcentaje de |Desv. est., s %CV Resultado | Criterio
cemento
62,3 61,00 0,710 1,16% 3,7%
65,1 61,82 1,357 2,20% 3,7%
67,7 66,62 0,281 0,42% 3,7%
70,2 69,33 0,463 0,67% 3,7%
72 70,21 1,396 1,99% 3,7%

Nota. Resumen de datos y resultados de la precisién en condiciones de repetibilidad.

Como se puede evidenciar para los cinco niveles el %CV cumple con el criterio de
aceptacion (Figura 19), en tanto que todos los valores son menores a 3,7%, por lo que
el parametro de desempefio analitico de repetibilidad se cumple. Esto implica que las
respuestas obtenidas por el ensayo bajo las mismas condiciones de operacion sobre una

misma muestra son homogéneas entre si.
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Figura 19.
Resultados del coeficiente de repetibilidad.
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Nota. Representacion grafica de los resultados de la precisién en condiciones de
repetibilidad.

Finalmente, el grado de cumplimiento que es posible determinar por los diferentes
pardmetros de validacion es que pesar de que algunos parametros son aceptados por
sus criterios de evaluacion no es posible realizar la validacion del método por parte de
los investigadores pues es necesario para Concrelab S.A.S presentar un ensayo en el

cual todos los criterios de aceptacion sean validados.
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5. DOCUMENTACION DEL PROCESO DE VALIDACION

Con el fin de abarcar el cuarto y ultimo objetivo planteado, en este capitulo se
presenta la documentacién generada en el proceso de validacion del método para la
determinacion del contenido de cemento Pértland del concreto de cemento hidraulico
endurecido en el area de ensayos quimicos de las instalaciones de Concrelab S.A.S. de

acuerdo con la norma técnica NTC-3726.

5.1 Protocolo de validacion

En el protocolo de validacion se asegura toda la informacion relevante del proceso
de validacion realizado, de modo que esta sea de facil acceso para el personal y se
pueda consultar en el futuro, en este se recopila principalmente la metodologia llevada a

cabo. Estd compuesto por los siguientes items:

e Objetivo

e Alcance

¢ Responsabilidad

e Reactivos, materiales y equipos
e Metodologia de validacion

e Paradmetros de validacion

e Revision y aprobacion
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PROTOCOLO DE VALIDACION DEL METODO PARA LA DETERMINACION DEL
CONTENIDO DE CEMENTO PORTLAND DEL CONCRETO DE CEMENTO
HIDRAULICO ENDURECIDO EN EL AREA DE ENSAYOS QUIMICOS DE LAS
INSTALACIONES DE CONCRELAB S.A.S. DE ACUERDO CON LA NORMA TECNICA
NTC-3726.

OBJETIVO

Establecer el protocolo de validacion del método para la determinacion del contenido de
cemento Pértland del concreto de cemento hidraulico endurecido en el area de ensayos
guimicos de las instalaciones de Concrelab S.A.S. de acuerdo con la norma técnica
NTC-3726.

ALCANCE

El documento precisa la metodologia que se debe seguir para validacion del método para
la determinacion del contenido de cemento Poértland del concreto de cemento hidraulico
endurecido en el area de ensayos quimicos de las instalaciones de Concrelab S.A.S. de
acuerdo con la norma técnica NTC-3726, en el que se presentan los reactivos,

materiales y procedimiento usados en el ensayo.

RESPONSABILIDAD

El almacenamiento, proteccion y uso del documento de validacion es responsabilidad de
Concrelab S.A.S

REACTIVOS

A continuacion, se presentan los reactivos utilizados en el ensayo.
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Tabla 10.
Insumos (Protocolo de validacion)

Insumos Cantidad
Concreto * 69
Acido clorhidrico (HCI) 23 % 500 mL
Agua (H20) 4L
Hidroxido de sodio (NaOH) 98 % 159

Nota: * Por ensayo (se requieren 5 ensayos, con variacion en la
concentracion de cemento Pdrtland)

** Dilucion realizada por los investigadores

*** Proveedor

EQUIPOS

Se presentan a continuacion los equipos utilizados en el ensayo para la determinacion
del contenido de cemento Poértland del concreto de cemento hidraulico endurecido en el
area de ensayos quimicos de las instalaciones de Concrelab S.A.S. de acuerdo con la
norma técnica NTC-3726.

Tabla 11.
Equipos (Protocolo de validacion)
Equipo Imagen Especificaciones
No. Inventario: 311
Nombre: balanza electronica
Balanza 1209
Marca: PRECISA
Modelo: 360 ES-120A
Serie: (4603237)3609237-001
No. Inventario: 00086
Nombre: Horno Pinzuar de
Horno Tamb + 5°C -200°C
Marca: PINZUAR
Modelo: PG-190

Nota: Equipos usados
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Tabla 12.

Equipos (Protocolo de validacion, continuacion)

Equipo Imagen Especificaciones
‘ No. Inventario: 316
Nombre: bafio maria de
precision
Bafo maria Marca: FISHER SCIENTIFIC
Modelo: FSGPDO05
Serie: 300163895
No. Inventario: 356343
Mufla Nombre: Mufla T méax. 1200
Marca: PINZUAR
Modelo: PG-120
Triturador No. Inventario: 21061
Nombre: Camisa de trituracion
Embudo No. Inventario: 251
Bichner Nombre: Embudo Blchner
Papel No. Inventario: 0058
tornasol Nombre: Papel tornasol

Nota: Equipos usados, continuacion.
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MATERIALES

Finalmente, se presentan los materiales usados en el ensayo.

Tabla 13.

Materiales (Protocolo de validacion)

Material

Imagen

Vidrio de reloj

Papel filtro

% FILTER PAPERS
|| 50
Hordened

i |
' §§3
=

(=

Beakers 500 mL

Crisol

Pinzas

Nota: Materiales usados
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PROCEDIMIENTO

Se presenta el procedimiento que se debe llevar a cabo para la determinacion del
contenido de cemento Pdrtland del concreto de cemento hidraulico endurecido en el area
de ensayos quimicos de las instalaciones de Concrelab S.A.S. de acuerdo con la norma
técnica NTC-3726.

e Triturar la muestra de concreto endurecido (cada ensayo requiere 6 gramos) hasta
que pase por un tamiz de 300 pym.

Figura 20.

Trituracion ﬁProtocoIo de valida(_:ién

estras de cemento

Nota. Proceso de trituracion de las mu

e Secar la muestra de concreto por 1 hora a 105 °C.
Figura 21.
Secado (I?rotocolo'de validacion)

Nota. Proceso de secado de
las muestras trituradas
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e Pesar por medio de una balanza analitica 2 g de concreto endurecido. Repetir esta
operacion 3 veces.

Figura 22.
Paso 3 (Protocolo de validaciéon

e sagad

L

Nota. Pesar las muestras triturada

e Mezclar en un beaker de 250 mL, 33 mL acido clorhidrico (HCI) y 66 mL de agua
(H20). Repetir esta operacion para 3 beaker’s de 250 mL.

Figura23.
Mezcla Agua-Aci

(10 Clorhidrico (Protocolo de validacion)
e .

S

Nota. Mezcla Agua pura con 33 mL acido

e Mezclar la solucion de HCI y H20 con 2 g de concreto con agitacion durante 5
minutos. Repetir esta operacion para cada beaker.
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Figura 24.
Paso 5 (Protocolo de validacion)
r‘“ -

-

Nota. Mezcla con agitacion

e Decantar las mezclas del paso anterior en un embudo tipo Bunchner a través de 2
discos de papel filtro tipo Il, clase G o F.

Figura 25.
Paso 6 Decantado 1 (Protocolo de validacion)

Nota. Instalacioné.s Concrelab S.A.S.

e Disolver 2.25 g de hidroxido de sodio (NaOH) en 225 mL de agua (H20 en un beaker
de 500 mL.
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Figura 26.
Paso 7 Disolucion NaOH(Protocolo @gligacién

-

Nota. Instalaciones Concrelab S.A.S.

e Mezclar 75 mL de solucién de hidroxido de sodio (NaOH) con papel filtro usado
previamente (2 g de concreto endurecido) en 1 beaker de 250 mL. Repetir esta
operacion para 3 beaker’s de 250 mL.

e Calentar por medio de un bafio de vapor las mezclas del paso anterior por 15
minutos con agitacién ocasional.

Figura 27.
Paso 9 Calentamiento (Protocolo de validacion)
=

Nota. Instalaciones
Concrelab S.A.S.
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e Decantar las mezclas del paso anterior en un embudo tipo Bunchner a través de 2
discos de papel filtro tipo Il, clase G o F.

Figura 28.

Paso 10 Decantado 2 (Protocolo de validacion)
Ctee ™

Nota. Instalaciones
Concrelab S.A.S.

e Lavar la muestra de concreto con agua (H20) caliente hasta que el filtrado sea
neutral a papel tornasol.

Figura 29.
Paso 11(Protocolo de validacion)

RN S

Nota. Instalaciones
Concrelab S.A.S.

¢ Incinerar las 3 muestras de concreto (total 6 g) en un horno entre 900 y 1000 °C por
una hora.
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Figura 30.
Paso 12 Incineracion (Protocolo de validacion

Nota. Instalaciones Concrelab S.A.S.

e Pesar las 3 muestras de concreto (total 6 g) con una balanza analitica.

Figura 31.
Peso final (Protocolo de validacion)

Nota. Instalaciones
Concrelab S.A.S.

e Calcular la diferencia de pesos. Finalmente, y como resultado de la incineracién de
las muestras a 1000 °C y el procedimiento realizado anteriormente, se obtiene el
diéxido de silicio.

60



Una vez se obtiene el contenido de silice para cada muestra, y partiendo de la norma
NTC-3726 se calcula cual es el porcentaje de cemento Cs, dividiendo el porcentaje de
silice en el concreto entre el porcentaje de silice en el cemento y se multiplica por 100.

(Si el valor del silice del cemento es desconocido, se asume 21%).

61



6. CONCLUSIONES

El diagnéstico del estado actual del laboratorio para la determinaciéon del contenido
de cemento Portland del concreto de cemento hidraulico endurecido en el area de
ensayos quimicos de las instalaciones de Concrelab S.A.S. de acuerdo con la norma
técnica NTC—-3726 presente tiene un cumplimiento del 88%, resultado del aseguramiento
de las aptitudes del personal involucrado en el proceso y el buen manejo que se presenta
en los equipos y el mantenimiento de estos.

El parametro de validacién de linealidad no es aceptado puesto que el valor real frente
al calculado en las diferentes réplicas del ensayo no es modelado mediante la ecuacion
de una linea recta, esta imprecision en los resultados se atribuye al manejo de los
reactivos durante el experimento, puesto que al disponer de bajas cantidades de
cemento (2 g) cualquier cambio o perdida es considerablemente significativa en los
resultados obtenidos.

El parametro de exactitud para el experimento es aceptado lo que implica que es
posible determinar el contenido de cemento real en la muestra con el procedimiento
establecido.

El coeficiente de variacion para todos los niveles evaluados en el ensayo es menor al
3,7%, comprobando asi que los resultados obtenidos en el método frente a la mismas
condiciones de operacién son homogéneos entre si.

Se genero el protocolo de validacion del para la determinacion del contenido de
cemento Portland del concreto de cemento hidraulico endurecido en el area de ensayos
guimicos de las instalaciones de Concrelab S.A.S en el que se presenta la
documentacion del proceso realizado, y los elementos claves para el buen desarrollo del
experimento, el cual esta a disposicion del laboratorio para que sea consultado en el
momento que se requiera

Por ultimo, no fue posible realizar la validacion del método para la determinacion del
contenido de cemento Pdrtland del concreto de cemento hidraulico endurecido en el area
de ensayos quimicos de las instalaciones de Concrelab S.A.S, puesto que los ensayos
realizados con las condiciones establecidas por los investigadores no presentan
resultados satisfactorios frente a los parametros de validacion, a pesar de ellos, dichos
resultados son congruentes con los resultados previstos, generando un indicio de que el
meétodo puede ser validado realizando una experimentacion rigurosa, enfatizando en
controlar la perdida de materia.
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GLOSARIO

ANALITO: Sustancia quimica presente en un material o sistema, que es objeto de
deteccion, identificacion y cuantificacion en el analisis quimico de una muestra.

CEMENTO: Mezcla formada de arcilla y materiales calcareos, sometida a coccién y muy
finamente molida, que mezclada a su vez con agua se solidifica y endurece.

CALIBRAR: Ajustar, con la mayor exactitud posible, las indicaciones de un instrumento
de medida con respecto a un patron de referencia.

ENSAYO: Grupo de muestras analizadas en diferentes dias que pueden ser continuos o
alternos con una diferencia maxima de 3 dias de ejecucion.

MUESTRA: Parte o porcion extraida de un conjunto por métodos que permiten
considerarla como representativa de é€l.

VALIDACION: Demostrar que un proceso puede ser reproducido variando las
condiciones y se logre el mismo resultado. A lo cual, se define como validacion a
documentar y probar lo establecido por las buenas practicas de manufactura (BPM) que
cualquier procedimiento, proceso, equipo, actividad o sistema de operaciones concluye
con los resultados esperados.

VALIDACION DEL METODO: Verificacién de que los requisitos establecidos cuentan
con las capacidades para las aplicaciones analiticas deseadas.
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ANEXO 1

Requisitos relativos a los recursos

6. REQUISITOS RELATIVOS A LOS RECURSOS COMPLETO | PARCIAL | NINGUNO

6.1 Generalidades 100%

El laboratorio debe tener disponibles el personal, las
instalaciones, el equipamiento, los sistemas ylos
servicios de apoyo necesarios para gestionar y realizar
sus actividades de laboratorio.

6.2 Personal 92%

6.2.1 Todo el personal del laboratorio, ya sea interno o
externo, que puede influir en las actividades de
laboratorio debe actuar imparcialmente, ser competente y X
trabajar de acuerdo con el sistema de gestion del
laboratorio.

12 0 1

6.3 Instalaciones y condiciones ambientales 75%

6.3.1 Las instalaciones ylas condiciones ambientales
deben ser adecuadas para las actividades del laboratorio
yno deben afectar adversamente a la validez de los
resultados.

6.4 Equipamiento 95%

6.4.1 El laboratorio debe tener acceso al equipamiento
gue se requiere para el correcto desempefio de las
actividades de laboratorio y que pueden influir en los
resultados.

17 2 0

6.5 Trazabilidad metrolégica 100%

6.5.1 El laboratorio debe establecer y mantener la
trazabilidad metroldgica de los resultados de sus
mediciones por medio de una cadena ininterrumpida y X
documentada de calibraciones, cada una de las cuales

contribuve a la incertidumbre de medicidn. vinculandolos
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Requisitos del proceso

7.1 Revision de solicitudes, ofertas y contratos 100%

a) los requisitos se definan, documenten y
comprendan adecuadamente;

10 0

7.2 Seleccion, verificacién y validaciéon de métodos 90%

7.2.1.1 El laboratorio debe usar métodos y
procedimientos apropiados para todas las actividades
de laboratorio y, cuando sea apropiado, para la
evaluacioén de la incertidumbre de medicién, asi como
también las técnicas estadisticas para el andlisis de
datos.

7.4 Manipulacién de los items de ensayo o calibracién 67%

7.4.1 El laboratorio debe contar con un procedimiento
para el transporte, recepcién, manipulacién, proteccién,
almacenamiento, conservacion y disposicién o
devolucién de los items de ensayo o calibracién,
incluidas todas las disposiciones necesarias para
proteger la integridad del ftem de ensayo o calibracién, y
para proteger los intereses del laboratorio y del cliente. X
Se deben tomar precauciones para evitar el deterioro, la
contaminacion, la pérdida o el dafio del item durante la
manipulacién, el transporte, el almacenamiento/espera, y
la preparacién para el ensayo o calibracién. Se deben
seguir las instrucciones de manipulacién suministradas
con el item.

7.5 Registros técnicos 75%

7.5.1 El laboratorio debe asegurar que los registros
técnicos para cada actividad de laboratorio contengan los
resultados, el informe yla informacién suficiente para
facilitar, si es posible, la identificacion de los factores que
afectan al resultado de la medicién y su incertidumbre de
medicién asociada y posibiliten la repeticion de la
actividad del laboratorio en condiciones lo més cercanas
posibles a las originales. Los registros técnicos deben
incluir la fecha yla identidad del personal responsable de
cada actividad del laboratorio y de comprobar los datos y
los resultados. Las observaciones, los datos ylos
célculos originales se deben registrar en el momento en
que se hacen ydeben identificarse con la tarea
especifica.

7.6 Evaluacion de la incertidumbre de medicién 75%

7.6.2 Un laboratorio que realiza calibraciones, incluidas
las de sus propios equipos, debe evaluar la X
incertidumbre de medicién para todas las calibraciones.

1 1
7.7 Aseguramiento de la validez de los resultados 35%
k) ensayos de muestras ciegas. X
3 1
7.8 Informe de resultados 95%
7.8.1 Generalidades
30 | 1
7.9 Quejas 100%
7.9.1 El laboratorio debe contar con un proceso
documentado para recibir, evaluar y tomar decisiones X
acerca de las quejas.
9 0
7.10 Trabajo no conforme 100%
7.10.1 El laboratorio debe contar con un procedimiento
que se debe implementar cuando cualquier aspecto de
sus actividades de laboratorio o los resultados de este
trabajo no cumplan con sus propios procedimientos o
con los requisitos acordados con el cliente. El
procedimiento debe asegurar que:
8 [ 0
7.11 Control de los datos y gestion de la informacion 100%

7.11.1 El laboratorio debe tener acceso a los datos ya la
informacion necesaria para llevar a cabo las actividades X
de laboratorio.
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