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1. RESUMEN

Ferro Colombia cuenta con un sistema de gestion de la calidad que le permite
demostrar que opera con un proceso de calidad viable, es por ello, que el
Laboratorio de Control Calidad tiene como iniciativa el desarrollo de la validacion
de los métodos rutinarios de analisis para demostrar que es técnicamente
competente, y el cual es capaz de generar resultados técnicamente validos.

A fin de garantizar resultados validos en el laboratorio, el area de control calidad
aplica la validacion a la cuantificaciéon de hidroxido de sodio (NaOH) y carbonato
de sodio (Na,CO3) por titulometria 4cido-base usada como materia prima en los
procesos de produccion de pigmentos rojo, amarillo, negro y naranja y la
cuantificacion de porcentaje de humedad y calcinacion en caolin hidratado y
calcinado por gravimetria usado como materia prima en el proceso de produccion
del pigmento azul ultramar, para demostrar su competencia en el desarrollo,
adaptacion y validacion de metodologias analiticas.

Las actividades realizadas en el presente trabajo se desarrollaron bajo los
lineamientos de la NTC/ISO/IEC 17025:2005 que cumplen con las exigencias de
un Sistema de Gestion de la Calidad. Cubriendo las exigencias de la normal se
validaron las metodologias analiticas con trazabilidad asociada al Sistema
Internacional.
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2. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Los métodos analiticos pueden ser comprendidos como los recursos elementales
usados en un Laboratorio, con los cuales se busca determinar la presencia o la
cantidad esperada de un analito de interés particular sobre una matriz especifica
en condiciones establecidas previamente. Para los métodos analiticos de titulacién
directa y gravimetria empleados en el Laboratorio de Control Calidad de Ferro
Colombia surge el siguiente interrogante ¢Los métodos de analisis y la capacidad
técnica del Laboratorio para la cuantificacion de Hidréxido de Sodio y Carbonato
de Sodio por titulometria y la determinacion del porcentaje de humedad y
calcinacion en Caolin por gravimetria son idoneos y proporcionan datos analiticos
confiables?

Para la resolucion de dicho interrogante se desarrolla la validacion de los métodos
mencionados, estando acorde a que la validacién de los diversos métodos
analiticos, en concordancia con lo expresado en la ISO N.T.C 17025 (Requisitos
generales para la competencia de los laboratorios de ensayo y calibracién, 2005-
10-26) [1] consiste en confirmar, a través del examen y el aporte de evidencias
objetivas, que se cumplen los requisitos particulares para un uso especifico
previsto. Tal confirmacion requiere el empleo de las estadisticas como una
herramienta que aporta evidencia concreta de las tendencias en los resultados
gue se obtienen para que asi el analista esté en capacidad de conseguir datos
confiables con técnicas de andlisis validadas afrontando preguntas como: ¢el
meétodo es exacto?, ¢ el método es preciso?, ¢ el método es robusto?, ¢ el método
es reproducible?, ¢ existen datos anémalos? entre otras.

Con base en los anteriores interrogantes es posible que el analista emita juicios
reales, dejando a un lado el sesgo personal, y tome decisiones de las
modificaciones o mejoras que requiera el método en particular segun las
exigencias establecidas por la normativa y por los clientes externos y/o internos
del Laboratorio.

La validacién de las metodologias, junto a otras actividades englobadas en el
Control del Aseguramiento de la Calidad, permite demostrar a los Laboratorios que
sus métodos analiticos proporcionan resultados fiables. De acuerdo a lo anterior,
es importante contar con una clara comprensién de los parametros o indicadores
de calidad asi como de su relacién con el sistema de aseguramiento de la calidad
y buenas practicas de Laboratorio, debidamente documentado con el cual se
respalda la confiabilidad de los resultados. Asi mismo la incertidumbre, asociada a
las mediciones realizadas en los Laboratorios de ensayo, debe estar definida para
los diferentes tipos de determinaciones con el objeto de poder estimar en forma
mas exacta la proximidad del valor obtenido con el valor esperado y con el valor
tedrico o real del analito.

Es por ello que antes de empezar a determinar la incertidumbre de una técnica, de
un equipo o de un instrumento se requiere contar con un método de ensayo que
se encuentre validado y verificado, o sea, que se debe conocer cual es el
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comportamiento de los datos obtenidos en términos de: exactitud y precision, para
poder garantizar que los resultados obtenidos por el método aplicado son
absolutamente confiables.

En este orden de ideas, se establece el montaje de un programa modelo

de mejoramiento continuo para los métodos de analisis por titulacion directa y
gravimetria proporcionando: el procedimiento del método, el protocolo de
validacion, la validacion, el informe y el Aseguramiento de la Calidad para el
Laboratorio de Control de la Calidad de Ferro Colombia, con el objeto de brindar
informacion confiable y valedera al resto de la compafia, demostrando que los
resultados emitidos a las areas de produccion que consumen hidréxido de sodio y
caolin como materia prima sean técnicamente validos, por lo cual las areas de
produccion que soportan la toma de las decisiones en la informacién emitida por
las personas encargadas del Control y el Aseguramiento de la Calidad tengan
plena confianza de los datos suministrados.

3. MARCO TEORICO

3.1Introduccion

Las compafiias desarrollan un esfuerzo importante, no solo por entender los
conceptos fundamentales de la Calidad Total, sino buscando realizaciones
concretas que las lleven a la visualizacion de resultados tangibles como un apoyo
definitivo a la gestion administrativa que les permitira mejorar sus posiciones de
mercadeo, dada la alta competitividad que existe en todos los sectores
econdémicos. Es por ello, que las organizaciones para dar garantia de que sus
productos, procesos y/o servicios estén conformes a los requisitos establecidos se
certifican en distintas normas de acuerdo a sus necesidades, entre las que se
encuentran las normas ISO por medio de las cuales las empresas demuestran que
tienen implementadas buenas practicas empresariales a través de una politica de
calidad con objetivos medibles, que cumplen determinados requisitos de
satisfaccion al cliente, y proporcionan la capacitacion necesaria para que los
empleados alcancen las competencias requeridas, entre otras actividades. Dentro
de este margen, aquellas organizaciones que tienen como uno de sus procesos un
Laboratorio de Control Calidad, el cual da emision de la conformidad o no del
producto que sale a la venta, asi como también de la aprobacion o rechazo de las
materias primas que van a ser usadas en las distintas areas de produccion, es
conveniente que el Laboratorio demuestre que sus métodos analiticos
proporcionan resultados fiables y adecuados para su finalidad y propésito
perseguido, ya que muchas de las decisiones que se toman estan basados en la
informacion que estos datos proporcionan. Para tal fin, la validacion de las
metodologias, junto a otras actividades englobadas en el control del
aseguramiento de la calidad, permite demostrar al laboratorio que sus métodos
analiticos proporcionan resultados fiables.

Millones de pruebas, mediciones y examenes se hacen cada dia en miles de
laboratorios de todo el mundo. Hay innumerables razones que las sustentan, por
ejemplo para valorar bienes con fines comerciales; apoyar la asistencia sanitaria;
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controlar la calidad de agua potable, alimentos y piensos; analizar la composicion
elemental de una aleacion para confirmar su idoneidad para su uso en la
construccion de aviones; el analisis forense de los fluidos corporales en las
investigaciones criminales. Practicamente todos los aspectos de la sociedad se
apoyan, de alguna manera, en el trabajo analitico [2].

El costo de llevar a cabo estas mediciones es alto y pueden surgir costos
adicionales con base a las decisiones tomadas a partir de los resultados. Por
ejemplo, los ensayos que demuestren que los alimentos son no aptos para el
consumo pueden derivar en indemnizaciones por reclamacion; los ensayos que
confirman la presencia de sustancias prohibidas pueden generar sanciones
econdémicas, encarcelamiento o incluso, en algunos paises, la ejecucion. Esta
claro que es importante hacer una correcta medicion y ser capaz de demostrar
que el resultado es correcto. Si el resultado de un andlisis no genera confianza,
entonces tiene poco valor y el andlisis puede mejor no llevarse a cabo. Cuando los
clientes solicitan trabajos analiticos a un Laboratorio, se supone que el Laboratorio
tiene un grado de conocimiento técnico que los clientes no tienen. El cliente
espera confiar en los resultados recibidos y, por lo general, solo los cuestiona
cuando surge una controversia. Asi, el Laboratorio y su personal tienen la
responsabilidad de brindar confianza al cliente, proporcionando una respuesta
correcta a la parte analitica del problema, en otras palabras, demostrar la
“adecuacion al uso”. Implicitamente los ensayos llevados a cabo son apropiados
para responder a la parte analitica del problema que el cliente desea resolver, y el
informe final presenta los datos analiticos de tal manera que el cliente pueda
comprender facilmente y sacar las conclusiones pertinentes. La validacion
(confirmacion a través del examen y el aporte de evidencias objetivas, de que se
cumplen los requisitos particulares para un uso especifico previsto) del método
permite a los quimicos demostrar que un método es “adecuado para el uso
previsto”. Para que un resultado analitico sea apto para su uso, implica que este
debe ser lo suficientemente fiable para que cualquier decisién basada en él, pueda
ser tomada con confianza. Debe validarse el desempefio de un método y estimar
la incertidumbre del resultado, para un determinado nivel de confianza. La
incertidumbre se debe evaluar y citar de tal manera que sea ampliamente
reconocida, internamente consistente y facil de interpretar. La mayor parte de la
informacion requerida para evaluar la incertidumbre puede ser obtenida durante la
validacion del método [3].

El Laboratorio de Control Calidad de Ferro Colombia tiene como uno de sus
objetivos proporcionar resultados confiables a sus clientes, siendo estos las
distintas areas de produccion, el area de compras y el almacén; dado a que de
acuerdo a sus resultados emitidos un producto y/o materia prima puede ser
aprobado o rechazado, busca generar confianza y validez en sus métodos. Es asi,
como comienza a realizar la validacion de dos métodos rutinarios de analisis:
cuantificacion de hidréxido de sodio y carbonato de sodio por titulometria y la
determinacion del porcentaje de humedad y calcinacion en caolin por gravimetria.
Los resultados de estos dos procesos de analisis son muy incisivos en las areas
de produccion de oxidos de hierro y azul ultramar, ya que el hidréxido de sodio es
empleado como una de las materias primas en la fabricacién de los pigmentos
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rojos, amarillos y negro; mientras que el caolin como una de las materias primas
en la fabricacion de azul ultramar.

3.20btencion de pigmentos de 6xidos de hierro

El proceso de Penniman es probablemente el método de produccion mas usado
para oxidos de hierro amarillo. Este método reduce considerablemente la cantidad
de sales neutras formadas como subproductos. Las materias primas son sulfato
de hierro (Il), solucion de hidroxido de sodio y chatarra. Si el sulfato contiene
cantidades apreciables de impurezas saladas, estas pueden ser removidas por
precipitacion parcial. El hierro debe estar libore de componentes aleados. Este
proceso generalmente consta de dos pasos:

En el primer paso los nacleos son preparados por precipitacion de sulfato (II) con
alcali (NaOH) a 20-50°C con aireacion. Dependiendo de las condiciones, pueden
ser obtenidos nucleos amarillos, naranjas o rojos. La suspensién de nucleos es
bombeada dentro de un recipiente con chatarra y diluida con agua. Aqui, el
proceso es completado por el crecimiento del 6xido de hierro hidréxido u oxido
sobre los ndcleos.

El sulfato de hierro (ll) en la suspensién de ndcleos es oxidado a sulfato de hierro
(1) por medio de un chorro con aire a 75-90°C. EIl sulfato de hierro (Ill) es
entonces hidrolizado a la forma FeOOH o a-Fe»Os, el acido sulfdrico liberado
reacciona con la chatarra para formar sulfato de hierro (ll), el cual es también
oxidado con aire. El tiempo de reaccion puede variar desde cerca de 2 dias hasta
varias semanas, dependiendo de las condiciones elegidas y las deseadas del
pigmento. Al final de la reaccién, impurezas metalicas y particulas gruesas son
removidas desde los sélidos con mallas o hidrociclones; sales solubles en agua
son removidas por lavado. El secado es llevado a cabo en secaderos de banda o
sprays y desintegradores o jet-mills son usados para la molienda. La principal
ventaja de este proceso es la pequefia cantidad de alcali y sulfato de hierro (Il)
requerida. Las bases son solamente usadas para formar los nudcleos y la
relativamente pequefia cantidad de sulfato de hierro (Il) inicialmente requerida es
continuamente renovada por disolucion de hierro por medio de la reaccién con el
acido sulfarico liberado por hidrdlisis, el proceso se considera ambientalmente
amigable. Los 6xidos de hierro obtenidos por el proceso de Penniman son suaves,
tienen buenas propiedades de humectacién y una muy baja tendencia a la
floculacion [4].

Pigmento amarillo:

Fe(s) + HZSO4-(Z) - FBSO4(S) + HZ @)
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FeSO4(S) + ZNCI.OH(D i Fe(OH)Z(l) + Na2504(s)

J

hidroxido de
hierro (azul)

Semilla: nano-pigmento

1 - .
Fe(OH)Z(l) + 502 9) F6504(S) FGOOH(S) + HZO(l)

Reactor de crecimiento:

F€SO4(S) + 02(9) + HZO(l) - FQOOH(S) + H2504(l)

FeZO}/HZO/

Filtracion ——> para recuperar la pasta

L

Lavar: para retirar las sales del pigmento

L

>200°C

Las aguas se recuperan ——> FeS0, ) — recuperado

Aguas: se tratan para recuperar el hierro —> o6xido de hierro negro

Pigmento rojo:

Fe (s) + HZSO4 o - F8504 () + HZO(I)

Semilla:;

2FeS045) + 4NaOHy + =0y >  FeyOs3) + 2NazSO4 s

!

semilla

+ 2H,0(
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Reactor de crecimiento:
1
2F8504 Q) + ZHZO(Z) + 502 ) g F€203 (s) + 2H2504_ )

Fe(s) + HZSO4(1) - FBSO4_(S) + HZ 9)

Pigmento negro: a partir de amarillo
F€SO4 (s) + ZNCIOH(Z) + 2F€00H(S) - 04, () + Na2504 (s) + 2H20(l)
Recuperacion de las aguas de lavado: aguas ricas en FeSO,

FeSO4 (s) + NCIOH(l) - FG(OH)Z (s) + Na2504 Q)

So6lido —- decantar

1
3F€(0H)2(S) + 502(9) - F€3O4(S) + 3H20(l)

De acuerdo a lo citado anteriormente, el Hidréoxido de Sodio es muy importante,
debido a que interviene en la formacion correcta de los cristales nucleo de los
oxidos de hierro, ya que la precipitacion de los cristales con sus formas y
dimensiones correctas al interactuar con la luz reflejara la luz amarilla, en caso
gue se tengan deformaciones presentes en los cristales puede cambiar la forma
de reflejar la luz, dando origen a pigmentos con subtonalidades no deseadas. Se
tiene también, que a medida que disminuye la concentracion de hidréxido de sodio
aumenta el contenido de carbonatos (Na,CO3) y al darse el crecimiento en el
reactor la formacion de los cristales sera deforme, por lo que se ve afectada la
interaccién de la luz con los cristales y por tanto el color.

3.3 Obtencion de pigmentos de colores de cromo

Formacion de nitrato de plomo:

PbO(s) + HN03 ) - Pb(N03)2(5) + HZO(Z)
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Formacién de Cromato de Sodio:

NCIZCT207(S) + ZNG,OH(I) + HZO(l) - ZN(ZZCT'O4(1) + HZO(l)

Los colores de amarillo de cromo se fabrican mezclando una solucién de nitrato de
plomo con una solucidn que lleva una mezcla de cromato sodico y sulfato sédico:

2Pb(N03)2(S) + NazCr04(l) + Na2504(5) - PbCT'O4_PbSO4_(S) + 4NaN03(S)

|

pigmento

El pigmento es facilmente separable de la solucion ya que precipita, después de la
precipitacion se afiaden toda una serie de aditivos que mejoran las propiedades
innatas del pigmento, entre ellas: incremento de la solidez a la luz e intemperie, al
calor, resistencia al anhidrido sulfuroso, etc. [5].

Los naranjas de cromo se fabrican por reaccion del nitrato de plomo con el
cromato sodico en un medio alcalino.

Los naranjas y rojos de molibdeno siguen un método de fabricacion similar al de
los amarillos de cromo, pero hay que sefalar que la solucién de cromato y de
sulfato también lleva molibdato sodico:

3Pb(NO3)ys) + NayCrOy gy + Nay S0y + Na;MoO,q) -

PbCr0,. PbSO,. PbM00,(s) + 6NaN O3, $

pigmento

En los cromatos de plomo la tonalidad depende de la forma de los cristales, la cual
puede ser controlada durante y después de la precipitacion. Los parametros que
afectan la forma de los cristales son la concentracion de las soluciones
empleadas, la temperatura de reaccion, el pH de la precipitacion, ya que
dependiendo de este se tiene la presencia de las distintas especies del Cr(VI) y de
este ultimo depende el cambio en la coloracion, presentandose un color amarillo
intenso a valores de pH 0, 1y 3 (HCrOy) ; pero en aquellos de pH 7 a 13.1 el color
amarillo es menos fuerte que en los primeros (CrO4%). Quedando demostrado, que
la especiacion del Cr (VI) es dependiente de la acidez (Graficos 1y 2) y la
velocidad de reaccion. Adicionalmente los tratamientos posteriores a la
precipitacion influyen en las propiedades del pigmento.

En la siguiente Tabla se muestra la composicion quimica de los cristales que
conforman los cromatos de plomo.
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Tabla 1. Composicion quimica de los cromatos de plomo [6]

PbSO,4 Estructura Tamafo
Pigmento Formula (Y enla cristalina medio de
mezcla de particula
cristales) (W
amarillo de cromo Pb(Cr,S)04 0-6 monoclinica | agujas con
medio longitud 0.1-
amarillo de cromo Pb(Cr,S)04 23-30 monoclinica | 0.8 L/A3:1
limén
amarillo de cromo Pb(Cr,S)04 20 - 38 ortorrémbica 0.2-0.6
primoroso
naranja de molibdeno | Pb(Cr,S,M0)O4 3-10 tetragonal 0.15-0.25
rojo de molibdeno Pb(Cr,S,M0)O4 3-10 tetragonal 04-1.0
3 ] - PYCLLLLT TN LueBSIEEEESE NN EEERERRERENEREE
3 5 :E 0.9 1 “‘ g .-
HECDy Eﬂo.s . . £ ..
2 0.7 - -
li'll;_ 15 Croy o6 L ** . «H,Cr0,
0.5 - +HCro,
I 041 . " wCro,”
05 - ST C
0.2 {4 ] . .
- 0.1 . o b,
5 Fj .'. " “a
0 F———TT] L T ———

Grafico 1. Efecto del pH sobre la concentraciéon de especies

Gréafico 2. Efecto del pH sobre la concentracion . .
b de Cr presentes en la disolucion (6)

de especies (VI) de Cr (VI) presentes en la
disolucién (6)
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Es de resaltar también, la importancia del hidroxido de sodio en el proceso de
colores de cromo, ya que incide en la correcta formacion y estabilidad de los
cristales en sus habitos, ademéas mantiene el rango de pH deseado en el cual se
da la formacién del cromato [6].

En este orden de ideas, tener certeza de su concentracion analitica es de alta
criticidad, creandose la motivacion para la realizacion de la validacion del método
de analisis titulométrico empleado en el Laboratorio de Ferro Colombia para la
verificacion de la concentracion de la base comprada como materia prima para el
ingreso a las areas de produccion de éxidos y colores de cromo.

3.4 Proceso de calcinaciéon del caolin

La reaccién para la obtencion del azul de ultramar se da en distintas etapas y con
procesos simultaneos en paralelo que permiten la transformacién de las materias
primas iniciales en lo que sera el azul de ultramar. Las materias primas principales
son el caolin, el azufre, el carbonato sodico y los reductores.

Uno de los procedimientos fundamentales para conseguir un buen azul ultramar
consiste en partir de un caolin que previamente ha sido calcinado y activado
térmicamente para desestabilizar la estructura de la Caolinita por la remocion de
iones hidroxilo como agua. La calcinacion del caolin implica una pérdida de peso
cercana al 12%.

El caolin, es un aluminosilicato de estructura laminar. En la primera etapa, ésta
estructura bidimensional en forma de planos se transforma a una estructura
tridimensional de sodalita que es la que presenta al final el azul de ultramar.

Esto se da en dos procesos:

En la primera etapa (reaccion de reduccion) (entre 500 y 600°C), el Caolin se
deshidrata y forma el Metacaolin:

ALSi,05(0H) sy =  AlLSi0, + 2H,0,

En la segunda etapa (reaccién de oxidacién) (entre 750-850°C), el Metacaolin
adopta ya la forma tridimensional y a la vez incorpora los radicales de azufre:

5Al25i207(s) + 4Sl02(s) + 8Na25203(s) + 5H20(g)
il 2Na8A155i7024S408(g) + SHZS(Q) + 5308(5)

La reaccién de formacién del radical de Azufre (S*), quien es el responsable del
color azul del azul de ultramar, se da por transformacion del azufre elemental en
dicho radical en presencia de un agente reductor y del carbonato. A la vez que se
produce este radical se incorpora en la estructura de sodalita que se forma al
cambiar el caolin de un empaguetamiento bidimensional a uno tridimensional.
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Posteriormente, en la segunda etapa se da la oxidacion del producto, en esta
etapa se forma la tonalidad del azul de ultramar por transformacion de los
radicales de azufre formados en la primera etapa. Cuando la oxidacion termina, el
horno se enfria y se descarga el ultramar bruto, este producto del horno debe
triturarse, molerse y suspenderse en agua caliente para remover el sulfato de
sodio, luego debe de realizarse una molienda en humedo para reducir el tamafio
de particula entre 0.1 y 10 micras (1) y una flotacion para retirar las impurezas.
Adicionalmente, se separa por tamafios de particula para obtener las diferentes
tonalidades del azul, se filtra, lava, seca, muele y empaca [7].

El Grafico 3, muestra la malla del azul ultramar, siendo una red fundamentalmente

una estructura geométrica tetraédrica. La causa del color se piensa puede ser
debida al sistema sodio, oxigeno y azufre atrapados al interior de la capa aluminio-
silicio, aunque ni la sola interaccion entre aluminio-silicio ni la de sodio, oxigeno y
azufre por si solos poseen el color del ultramar.

v i AL

s .

Gréfico 3. Malla cristalina de un azul ultramar
o jaula de sodalita

De acuerdo a lo anterior, las relaciones Si/Al y Na/Si deben ser las adecuadas y
esto se da, si el caolin esta calcinado para que dichas proporciones se mantengan
y se facilite asi la formulacion del azul ultramar, entre menos haya que manipular
la formulacibn menos se vera afectada la calidad del producto. También, debe
tenerse cuidado con una sobrecalcinacion, ya que esto genera problemas
morfoldgicos y por tanto se ve afectada la formacién de la red mencionada.

Para el proceso de calcinacion Ferro Colombia tiene un rango estimado de 0.5% a
1.2% de pérdidas por calcinacion para el caolin, por lo cual al Laboratorio de
Control Calidad son llevadas muestras de esta materia prima calcinada para
verificar que las pérdidas de calcinacion estén dentro del rango estipulado para ser
empleado en la formulacion. Lo anterior lleva a la posibilidad de la validacion del
método empleado para la determinacién de las pérdidas por calcinacion realizadas
en el Laboratorio, con el fin de que los resultados emitidos al area de azul ultramar
sean idoneos.
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3.5 Ventajas

Las técnicas volumétrica y gravimétrica son la que se encuentran disponibles en el
Laboratorio de Ferro Colombia, para la técnica volumétrica se tiene una cantidad
medida de muestra (NaOH) (tomada directamente, no necesita tratamiento
previo), la cual se coloca en un frasco de precipitados y una pequefa cantidad de
indicador (fenolftaleina-naranja de metilo) colocado debajo de una bureta que
contiene la disolucion estandar (HCI). Controlando cuidadosamente la cantidad
afiadida, es posible detectar el punto en el que el indicador cambia de color. Si el
indicador ha sido elegido correctamente, este deberia ser también el punto de
neutralizacion de los dos reactivos, leyendo en la escala de la bureta sabremos
con precision el volumen de la disolucion estandar afadida. Como la
concentracion de la disolucion estandar y el volumen afiadido son conocidos,
podemos calcular el nimero de moles de la solucion estandar, luego, a partir de la
ecuacion quimica que representa el proceso que tiene lugar, podremos calcular el
namero de moles de la sustancia a analizar presentes en la muestra. Finalmente,
dividiendo el numero de moles de reactivo por su volumen, conoceremos la
concentracion buscada. Con relacion a la gravimetria, en este método se miden
los componentes de la muestra que son o pueden ser volatiles, el método es
indirecto, ya que volatilizamos el analito (H,O) y pesamos el residuo posterior a la
volatilizacion, asi pues la pérdida de peso sufrida corresponde al analito que ha
sido volatilizado. De lo anteriormente mencionado, tanto la volumetria y la
gravimetria son técnicas rapidas, econdémicas y sencillas. Existen desde hace
muchos afios y en la actualidad siguen siendo empleadas gracias a su sencillez,
facil aplicacion y emision de buenos resultados.

3.6 Aseguramiento de la calidad

El Aseguramiento de la Calidad nace como una evolucion natural del Control de
Calidad, que resultaba limitado y poco eficaz para prevenir la aparicion de
defectos. Para ello, se hizo necesario crear sistemas de calidad que incorporasen
la prevencion como forma de vida y que, en todo caso, sirvieran para anticipar los
errores antes de que estos se produjeran. Un Sistema de Calidad se centra en
garantizar que lo que ofrece una organizacion cumple con las especificaciones
establecidas previamente por la empresa y el cliente, asegurando una calidad
continua a lo largo del tiempo. Se enmarca como un conjunto de acciones
planificadas y sistematicas, implementadas en el Sistema de Calidad, que son
necesarias para proporcionar la confianza adecuada de que un producto satisfara
los requisitos dados sobre la calidad. Es por ello, que el laboratorio debe tener
procedimientos de control de la calidad para realizar el seguimiento de la validez
de los ensayos y las calibraciones llevados a cabo. Los datos resultantes deben
ser registrados en forma tal que se puedan detectar las tendencias, y cuando sea
posible, se deben aplicar técnicas estadisticas para la revision de los resultados.
Los datos de Control de la Calidad deben ser analizados y, si no satisfacen los
criterios predefinidos, se deben tomar las acciones planificadas para corregir el
problema y evitar consignar resultados incorrectos [12].
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4. OBJETIVOS

4.1 General

Validar los métodos analiticos para la determinacion cuantitativa de hidroxido de
sodio y carbonato de sodio mediante el uso de titulacion directa y la determinacién
de pérdidas de humedad y calcinacion en caolin por gravimetria

4.2 Especificos

v Describir los procedimientos para realizar la determinacion cuantitativa de
hidréxido de sodio, carbonato de sodio, determinacion de humedad y
calcinacion para el caolin

v Determinar los parametros de desempefio analitico de la validacion de los
meétodos para demostrar que los procedimientos son adecuados

v" Documentar el método, el protocolo de validacion e informe de este

v' Asegurar la calidad de los resultados analiticos mediante la implementacion
de cartas de control y el uso regular de materiales de referencia en la
aplicacion de los métodos

5. METODOLOGIA

El desarrollo metodoldgico del proyecto Validacién de los métodos rutinarios de
analisis para la cuantificacion de hidroxido de sodio y carbonato de sodio
por titulometria y la determinacién de pérdidas de humedad y calcinacion en
caolin hidratado y calcinado por gravimetria, utilizados en el Laboratorio de
Control y Calidad de Ferro Colombia, se llevd a cabo considerando las
directrices logicas que gobiernan un proceso de validacion de métodos analiticos
de laboratorios de ensayo, bajo la norma NTC/ISO IEC 17025 [1].

5.1 Documentacion

La descripcion de los procedimientos para la determinacion cuantitativa de
hidroxido de sodio y carbonato de sodio por titulometria y la determinacion del
porcentaje de humedad y calcinaciéon en caolin por gravimetria, se encuentran
COMO anexos.
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5.1 Especificaciones de compra

Los acuerdos establecidos con los proveedores para las materias primas de
hidroxido de sodio y caolin se encuentran como anexos.

5.1 Certificados de analisis

Los certificados de andlisis tanto del reactivo usado para la titulacion (HCI 0.1N) y
los entregados por los proveedores para cada ingreso de materia prima, se
encuentran como anexos.

5.2 Calificacion de equipos

La evaluacién del estado de cumplimiento técnico de los equipos: balanza, estufa
y mufla se encuentran consignados en los respectivos certificados de verificacion,
documentos que se encuentran Como anexos.

5.3 Matrices

Las matrices a trabajar son: hidroxido de sodio y caolin.

hidréxido de sodio: Al ingreso del carrotanque al area de descargue de la materia
prima, el operario del almacén toma una muestra representativa y la lleva al
Laboratorio de Control Calidad donde es verificada su concentracion, empleando
la titulacién acido-base, una vez la concentracién determinada por el Laboratorio
concuerda con lo proporcionado por el proveedor y esta bajo los parametros
establecidos por la compafia, la materia prima puede ser descargada a su
respectivo tanque, para posterior uso en las areas de 6xidos y colores de cromo
en la planta. Ademas, una vez a la semana suben muestra al Laboratorio de los
dos tanques (azul y rojo) en donde se almacena el hidroxido de sodio, para
realizar la verificacién de la concentracion y poder ser usada en planta.

caolin: Al ingreso del caolin a la bodega de materias primas, se toma una muestra
representativa por el operario encargado de la bodega, la muestra es llevada al
Laboratorio de Control Calidad, en donde se le realizan las pruebas de porcentaje
de humedad y calcinacién, tras esta verificacibn en concordancia con lo emitido
por el proveedor y cumpliendo las especificaciones exigidas por la compaiiia, la
materia prima ingresa al area de preparacion de materias primas de azul ultramar.
Cuando el caolin es almacenado en la bodega, los operarios suben muestra de
caolin antes de ser calcinado, con el fin de verificar tanto el porcentaje de
humedad como el de calcinacién, para determinar asi las condiciones de
operacion. Una vez realizada la calcinacion del caolin en la planta, los operarios
encargados toman muestras y las suben al Laboratorio de Control Calidad para
realizar las pruebas de porcentaje de humedad y calcinacion; de acuerdo a los
resultados emitidos por el area de calidad al area de produccion, ésta ultima debe
tomar medidas de dejar las condiciones de funcionamiento del calcinador o
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modificarlas para que dichos parametros estén dentro de las especificaciones
necesarias para el proceso.

6. VALIDACIONES

6.1 VALIDACION DEL METODO DE CUANTIFICACION DE HIDROXIDO DE
SODIO (NaOH) Y CARBONATO DE SODIO (Na,COsz) POR TITULOMETRIA
ACIDO-BASE

6.1.1 Objetivo

Validar el método analitico de cuantificacion de hidréxido de sodio y carbonato de
sodio por titulometria, en una solucion viscosa de hidroxido de sodio grado
industrial con presencia de trazas de Hierro (Fe), cloruro de sodio (NaCl), sulfato
de sodio (Na,SO,), oxido de sodio (Na,O) y clorato de sodio (NaClO3), cumpliendo
con todos los criterios de aceptacion para los parametros de precision, exactitud y
estabilidad.

6.1.2 Propoésito

El propésito de este informe de validacion es proporcionar los hallazgos de la
validacion del método de cuantificacion de hidréxido de sodio y carbonato de sodio
por titulometria, siguiendo el protocolo de validacion PV1119001 (se encuentra
COMO anexo).

6.1.3 Alcance

Este informe aplica y contiene los resultados del protocolo de validacion del
método analitico utilizado en la cuantificacion de hidroxido de sodio grado
industrial con una concentracion minima de 48% y carbonato de sodio con una
concentracion maxima de 1.2% por titulometria (PV1119001) (se encuentra como
anexo). Los resultados de este método de analisis son muy incisivos en las areas
de produccién de 6xidos de hierro y colores de cromo, ya que el hidréxido de sodio
y el carbonato de sodio son empleados como una de las materias primas en la
fabricacion de los pigmentos de 6xidos: rojos, amarillos y negro y pigmentos de
colores de cromo: amarillo, rojo y naranja de molibdeno.
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6.1.4 Introducciodn

La calidad es un concepto demandante para las organizaciones en la actualidad,
ya que deben dar garantia de que sus productos, procesos y/o servicios estén
conformes a los requisitos establecidos, es por ello que las distintas entidades se
certifican en varias normas de acuerdo a sus necesidades, entre las que se
encuentran las normas ISO por medio de las cuales las empresas demuestran que
tienen implementadas buenas practicas empresariales a través de una politica de
calidad con objetivos medibles, que cumplen determinados requisitos de
satisfaccion al cliente, y proporcionan la capacitacion necesaria para que los
empleados alcancen las competencias requeridas, entre otras actividades. Dentro
de este margen, aquellas organizaciones que tienen como uno de sus procesos un
Laboratorio de Control Calidad, el cual da emision de la conformidad o no del
producto que sale a la venta, asi como también de la aprobacion o rechazo de las
materias primas que van a ser usadas en las distintas areas de produccion, es
conveniente que el Laboratorio demuestre que sus métodos analiticos
proporcionan resultados fiables y adecuados para su finalidad y propdsito
perseguido, ya que muchas de las decisiones que se toman estan basadas en la
informacion que estos datos proporcionan. Para tal fin, la validacion de las
metodologias, junto a otras actividades englobadas en el control del
aseguramiento de la calidad, permite demostrar al Laboratorio que sus métodos
analiticos proporcionan resultados fiables.

6.1.5 Definiciones

6.1.5.1 Agua desionizada

El agua desionizada es aquella a la cual se le han quitado los cationes, como los
de sodio, calcio, hierro, cobre y otros, y aniones como el carbonato, fluoruro,
cloruro, etc. mediante un proceso de intercambio iénico.

6.1.5.2 Analito

Sustancia (quimica, fisica o biolégica) buscada o determinada en una muestra,
gue debe ser recuperada, detectada o cuantificada por el método.

6.1.5.3 Cartas de control Xy R

Son la herramienta para analizar la variacion en la mayoria de los procesos,
enfocan la atencion hacia las causas especiales de variacion cuando estas
aparecen y reflejan la magnitud de la variacién debida a las causas comunes (las
causas comunes o0 aleatorias se deben a la variacion natural del proceso). Se dice
gue un proceso esta bajo control estadistico cuando presenta causas comunes
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Gnicamente, cuando ocurre esto tenemos un proceso estable y predecible.
Cuando existen causas especiales el proceso esta fuera de control estadistico; las
gréficas de control detectan la existencia de estas causas en el momento en que
se dan, lo cual permite que podamos tomar acciones al momento [12].

6.1.5.4 Certificado de anélisis

Documento que se utiliza para verificar que la mercancia vendida se ajusta a unos
parametros, principalmente de caracter fisico-quimico, tales como composicion,
humedad, acidez, basicidad y otros, se corresponden con lo pactado en las
condiciones contractuales. Este certificado puede ser emitido por una entidad de
certificacion (nombrada por el exportador o el importador) o por los propios
laboratorios del exportador, cuando ya se ha establecido una relacién de confianza
entre las partes. El andlisis se puede realizar en la fabrica o almacén del
exportador, o en el punto de expedicion de la carga. Habitualmente se hace sobre
muestras que representen un determinado porcentaje del total de la mercancia.

6.1.5.5 Criterios de aceptacion

Exigencias de una caracteristica de funcionamiento o comportamiento en funcion
de las cuales se puede determinar que un método analitico es adecuado para la
finalidad perseguida y ofrece resultados confiables.

6.1.5.6 Especificacion de compra

Son las caracteristicas y/o requerimientos concisos de compras de los productos
gue entrega el proveedor en cuanto a color, calidad, tamafio, peso, porcion,
presentacion, cantidad, etc., deseados para lograr una uniformidad para la
produccion; ya que mientras mas especifico es el requerimiento en cuanto a las
caracteristicas del material solicitado, mayor es la probabilidad de obtener el
material con las caracteristicas deseadas y necesarias.

6.1.5.7 Exactitud

Proximidad entre el valor medio obtenido de un conjunto de resultados y el valor
de referencia aceptado; normalmente se expresa en términos de error. Se tendra
como referencia para la validacion titulométrica una solucion grado analitico de
hidroxido de sodio comprado con certificado (se encuentra como anexo) y una
muestra de caolin hidratado y calcinado proporcionado por el Laboratorio de Ferro
Espafia para la validacion gravimétrica. La concentracién de esta solucién y los
porcentajes de humedad y calcinacidon para ambas muestras estan dentro del
rango de aplicacion del método. La exactitud expresada como el porcentaje de
error, se calcula por:
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X —_
% Error = ( exp

Xreal ) + 100
Xreal

6.1.5.8 Incertidumbre

Parametro, asociado con el resultado de una medicion, que caracteriza la
dispersibn de los valores que podrian ser razonablemente atribuidos al
mesurando. Se calcula:

Coeficiente de variacion (RSD):

RSD =

X Wn

6.1.5.9 Precision

Indica el grado de concordancia entre los resultados obtenidos para réplicas de
una misma muestra, aplicando el mismo procedimiento experimental bajo
condiciones prefijadas. Usualmente se expresa en términos de la desviacion
estandar (s). Otra forma de expresar la precision es la desviacion estandar relativa
o coeficiente de variacion (RSD), se calcula:

S %100
RSD: _—

6.1.5.10 Reactivo grado analitico

Este reactivo esta destinado a aplicaciones analiticas. Es aquel cuyo contenido de
impurezas no rebasa el nUmero minimo de sustancias determinables durante el
estudio; pues, de superarlo, los resultados podrian tener interferencias y perderian
confiabilidad. Estos son los mas usados en la quimica analitica clasica, tanto
cualitativa como cuantitativa.

6.1.5.11 Reactivo grado industrial

El uso de este reactivo esta estrictamente limitado a los procesos técnicos de
distintas industrias. Estas sustancias pueden tener ciertas impurezas dentro de los
limites permisibles; es decir, las suficientes como para no afectar los resultados
analiticos o de reaccién requeridos en el proceso. Tienen un limite de impurezas
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mas flexible porque estan destinados a usarse en grandes procesos de produccion
y sintesis en rubros como la mineria, metalurgia, quimica inorgénica, agricultura
industrial, industrias energéticas y otras dedicadas a la manufactura de productos
no destinados al consumo humano.

6.1.5.12 Repetibilidad

Grado de concordancia entre los resultados de mediciones sucesivas de un
analito, efectuado bajo las mismas condiciones de ensayo: Mismo protocolo,
mismo analista, mismo equipo, mismas instalaciones, mismo dia.

6.1.5.13 Reproducibilidad

Se refieren a la precisién evaluada sobre la misma muestra, utilizando el mismo
método, en el mismo laboratorio, cambiando (una o mas) de las siguientes
condiciones: Diferentes analistas, diferentes equipos, diferentes tiempos.

6.1.5.14 Validacion

Es la confirmacién mediante el suministro de evidencia objetiva de que se han
cumplido los requisitos para una utilizacién o aplicacion especifica prevista.

6.1.6 Expresion para el célculo de cuantificacion de hidroxido de sodio

v, — V.
% NaOH = (39.99 *%) « N

Donde:

V1: Volumen de HCI 0.1N gastado en la titulacion con fenolftaleina (mL)
V>: Volumen de HCI 0.1 N gastado en la titulaciéon con naranja de metilo
(mL).

W: Peso de muestra (g)

N: Normalidad del HCI (0.1N)

6.1.7 Expresion para el calculo de cuantificacion de carbonato de sodio

(V2)
% NayCO; =(105.99 x—2= | N
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Donde:

V>: Volumen de HCI 0.1 N gastado en la titulacion con naranja de metilo
(mL).

W: Peso de muestra (Q)

N: Normalidad del HCI (0.1N)

6.1.8 Especificaciones de concentracion
Tabla 2. Especificaciones de concentraciones de hidroxido de sodio y

carbonato de sodio

Concentracion de hidréxido Concentracion de carbonato de sodio

de sodio (NaOH) (%p/v) (NaxCOs3) (%p/v)

48.00 - 51.00 0.05-1.20

6.1.9 Reacciones involucradas

NaOH(aC) + HCl(ac) d NaCl(aC) + Hzo(l)
Na,CO3qe) + HClgey —» NaHCO3( + NaCli,

NaHCO3,) + HClgy - HyCO3¢5 + NaCliy

6.1.10 Precauciones

El hidroxido de sodio es muy corrosivo y puede causar quemaduras serias a los
ojos y la piel. El contacto con los ojos de sélo unos pocos segundos puede causar
dafio permanente, aun la ceguera. Incluso un contacto de corta duracion con la
piel puede causar intensa irritacion o quemaduras de tipo quimico.

Debido a los riesgos del manejo del hidroxido de sodio, es importante que todas

las personas que lo manejen, bien sea directa o indirectamente, conozcan y
cumplan en forma estricta los procedimientos de seguridad.
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6.1.10.1 Reactividad y estabilidad

El producto absorbe agua y dioxido de carbono del aire. Se deben mantener los
recipientes cerrados y sellados.

Condiciones que deben evitarse: Puede reaccionar violentamente con agua,
acidos y compuestos orgénicos. Puede generar hidrogeno cuando entra en
contacto con metales como estafio, aluminio, zinc y bronce. El hidrégeno es
inflamable y explosivo. Incompatibilidad con otras sustancias: Agua y acidos.

6.1.10.2 Manejo y almacenamiento
Manejo: Se debe evitar el contacto con los ojos o la piel. No respire sus polvos.
Almacenamiento: Evite almacenar el producto cerca de &cidos fuertes. El

Hidroxido de sodio debe almacenarse en areas secas y limpias. No almacene en
tanques subterraneos.

6.1.10.3 Identificacion de riesgos

Ojos: Puede causar irritacion severa con dafio a la cérnea y resultar en un
deterioro permanente de la visién, causando hasta la ceguera.

Piel: Breves exposiciones pueden causar severas quemaduras en la piel. Es un
producto clasificado como corrosivo.

Ingestion: Puede causar irritaciébn gastrointestinal o ulceraciones y quemaduras
severas de la boca y garganta.

Inhalacién: Polvos y vaporizaciones del producto pueden causar irritaciones
severas en la parte superior del aparato respiratorio.

6.1.10.4 Diluciéon de la solucion de hidréxido de sodio

a) Agregue siempre la solucion de hidroxido de sodio al agua agitando en forma
constante. Nunca agregue agua a la solucion de hidréxido de sodio.

b) El agua debe estar tibia entre 27°C a 38°C. Nunca inicie el proceso con agua
fria o caliente.

Al agregar el hidroxido de sodio al liqguido se produce un aumento en la
temperatura. Si el hidréxido de sodio se concentra en un area 0 se agrega con
demasiada rapidez, o se agrega al liquido caliente o frio, el aumento rapido en la
temperatura puede generar vapores peligrosos, hervores o salpicaduras, que
pueden causar una erupcion violenta inmediata.
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6.1.10.5 Precauciones de seguridad y medidas preventivas

La solucion de hidroxido de sodio es un quimico industrial muy corrosivo. No
parece ser peligroso, tiene la apariencia del agua, como el hidroxido de sodio es
inodoro, no se advierte el peligro. Ademas, el hidréxido de sodio no produce dolor
inmediato cuando entra en contacto con la piel, pero si causa dafio inmediato. Un
contacto de corta duracibn con la piel, puede causar irritacion intensa o
guemadura de tipo quimico.

6.1.10.6 Primeros auxilios

En caso de contacto con hidréxido de sodio enjuaguese con agua solamente. No
intente neutralizar el hidréxido de sodio con productos quimicos. Continte
enjuagandose con agua durante media hora o siga las instrucciones del médico.
No vaya al hospital 0 a un centro médico puesto que éstos no podran suministrar
otro tratamiento distinto al enjuague con agua y la pérdida de tiempo durante el
transporte de la victima puede causar un dafio irreparable.

Ojos: Enjuaguese inmediatamente con agua a baja presion en la fuente lavaojos.
Una vez que se haya enjuagado las manos completamente, mantenga los
parpados abiertos y continde lavandose durante media hora.

Cuerpo: Lavese inmediatamente con agua en la ducha de seguridad. Lave la zona
afectada con agua durante media hora. Quitese la ropa mientras se ducha. Si los
0jos no han estado expuestos, no se quite los anteojos de seguridad hasta que se
haya enjuagado completamente la cabeza y el cabello, puesto que el hidréxido de
sodio podria entrar a los o0jos. Enjuaguese la cabeza completamente, quitese los
anteojos y siga lavandose.

Ingestion: No induzca el vomito. Suministre inmediatamente grandes cantidades
de leche o0 agua y llame al médico.

Manos: enjuaguese con agua hasta que la sensacién resbaladiza desaparezca.
Ropas: Lave la ropa contaminada para eliminar el hidréxido de sodio, antes de
volver a ponérsela. Los zapatos contaminados y los articulos de cuero deben ser
desechados.

6.1.10.7 Medidas a tomar en caso de emisiones accidentales

Evacue y ventile el area del derrame. Utilice equipo de proteccion personal

completo durante la limpieza. Solamente el personal entrenado y protegido
adecuadamente puede involucrase en las operaciones de limpieza de derrame.

32



6.1.11 Descripcion del método

Los métodos por titulacibn comprenden un grupo grande y poderoso de
procedimientos cuantitativos que se basan en la medicién de la cantidad de un
reactivo de concentracion conocida que se consume por el analito. En la titulacion
volumétrica se mide el volumen de una solucion de concentracion conocida que se
necesita para reaccionar por completo con el analito. Los métodos por titulacion se
utilizan en muchos andlisis de rutina porque son rapidos, convenientes, precisos y
se pueden automatizar facilmente, las titulaciones de neutralizacion encuentran
gran aplicacion en la determinacion de acidos y bases naturales y sintéticas;
ademas de especies moleculares que pueden transformarse en acidos o bases
mediante reacciones quimicas. En este orden de ideas, es por ello, que en
Laboratorio de Control Calidad de Ferro Colombia, las titulaciones son aplicadas
para la verificacion de la concentracion de las materias primas acidas y basicas
que van a ingresar a la planta de produccién, ya que ademas de ser
procedimientos rapidos son econdmicos, aspecto altamente considerado, ya que
en la industria Colombiana el presupuesto para la inversion en la investigacion y
equipos de alta tecnologia es bastante reducida.

Durante la titulacion el &cido y la base reaccionan cuantitativamente entre si donde
el producto son agua y sales y una reaccion de neutralizacion. Por lo tanto, es
posible determinar la concentracién de exceso de hidréxido de sodio y carbonato
de sodio en solucién acuosa con alta precision; el punto de equivalencia (valor
tedrico que no puede ser determinado experimentalmente, sélo se puede estimar
su posicibn observando algun cambio fisico asociado a la condicion de
equivalencia, cambio llamado, punto final de la titulacién) se alcanza cuando la
cantidad de titulante afiadido es quimicamente equivalente a la cantidad de analito
en la muestra.

En este proceso es muy comun afiadir un indicador a la solucion del analito para
obtener un cambio fisico apreciable (punto final) en o cerca del punto de
equivalencia, los cambios mas grandes en la concentracién relativa del analito o
del titulante se dan, precisamente, en la zona del punto de equivalencia. Estos
cambios de concentracion son los que hacen que cambie la forma del indicador,
siendo los mas tipicos la aparicion o desaparicion de un color, el cambio de color,
o0 la aparicion o desaparicion de turbiedad.

6.1.12 Equipos

Balanza analitica Mettler AB204
Agitador magnético IKA C-MAG HS 7
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6.1.13 Insumos

Balones volumétricos de 50 mL

Pipetas volumétricas de 5 mL

Pipetas Pasteur

Erlenmeyers de 250mL

Bureta volumétrica de 50mL

Frasco lavador

Recipientes para descartar material contaminado
Magnetos

6.1.14 Reactivos

Agua desionizada

Solucion de acido clorhidrico grado analitico al 0.1N (HCI)
Solucién de fenolftaleina al 1% (Indicador)

Solucién de naranja de metilo al 1% (Indicador)

Solucién grado analitico de hidroxido de sodio (NaOH) al 48% p/V

6.1.15 Método analitico de cuantificacion

Pesar entre (1.0 — 1.1) g de muestra en un balén volumétrico de 50 mL, aforar con
agua desionizada y mezclar con agitador magnético durante 5 minutos (se debe
garantizar que durante la mezcla se vea el vértice en la parte superior del balén).
Tomar una alicuota de 5 mL y llevarla al Erlenmeyer, titular con HCI (0.1N)
utilizando como indicador fenolftaleina, hasta la desaparicion del color rosa.
Registrar este volumen (V;). Adicionar 2 o 3 gotas de naranja de metilo y
continuar la valoracién con HCI (0.1N) hasta la aparicion de un color rojo —
naranja, en este punto se da la valoracion por terminada, registrar este Gltimo
volumen gastado de HCI como (V).

6.1.16 Personal involucrado

Para la realizacion de la validacion del método participaron dos analistas (un
Técnico de Laboratorio y una Tecnologa Quimica) en el Laboratorio de Control
Calidad de Ferro Colombia. Para el ensayo interlaboratorio participé un analista en

el Laboratorio de Ferro Espafia y una Tecndloga de Alimentos en el Laboratorio
externo.

6.1.17 Software usado

Microsoft Office Excel 2010.
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6.1.18 Parametros de validacién

6.1.18.1 Precisioén

Para determinar la precision del método se verific6 que las pruebas de
repetibilidad, precision intermedia y reproducibilidad cumplan con los criterios de
aceptacion establecidos en el PV1119001 Protocolo de validacion del método
de cuantificacion de hidroxido de sodio (NaOH) y carbonato de sodio
(Na,CO3) por titulometria acido-base usada como materia prima en los
procesos de produccién de pigmentos rojo, amarillo, negro y naranja en
Ferro Colombia (se encuentra como anexo).

6.1.18.2 Repetibilidad del método

Para la determinacion de la repetibilidad se llevo a cabo el procedimiento descrito
en el numeral 9.1.1 del PV1119001 Protocolo de validacion del método de
cuantificacion de hidroxido de sodio (NaOH) y carbonato de sodio (Na,COs)
por titulometria acido-base usada como materia prima en los procesos de
produccién de pigmentos rojo, amarillo, negro y naranja en ferro Colombia
(se encuentra como anexo). Las tablas 3, 4, 5, 6, 7 y 8, muestran el andlisis
estadistico realizado de repetibilidad del método.

Tabla 3. Repetibilidad método (solucion de hidréxido de sodio grado
analitico al 48% (p/v)

REPETIBILIDAD DEL METODO
Solucién hidréxido de sodio grado analitico al 48% (p/v)
Concentracion Concentracion
NUumero de andlisis NaOH (% p/v) Na2CO3 (% p/v)
1 48.50 1.03
2 48.70 1.04
3 48.70 1.05
4 48.41 0.99
5 48.68 1.04
6 48.59 0.97
7 48.59 1.03
8 48.46 0.97
9 48.33 1.04
10 48.57 0.98
11 48.78 1.05
12 48.59 1.03
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Concentracion promedio 48.58 1.02
RDS (%) 0.13 0.03

Criterio de aceptacion
(%) <13 <28

Tabla 4. Repetibilidad método (hidréxido de sodio de los proveedores)

Brenntag Mondmeros Trichem
Concentracié | Concentraci6 Concentracio Concentracié | Concentracién
Ndmero de n NaOH (% n Na2CO3 (% Ndmero de Concentracion | n Na2CO3 (% | Numero de n NaOH (% Na2CO3 (%
andlisis p/v) p/v) andlisis NaOH (% p/v) p/v) andlisis p/v) p/v)
1 49.72 1.01 1 49.97 1.03 1 49.48 0.98
2 49.69 1.04 2 49.31 1.02 2 49.47 1.01
3 49.70 1.01 3 49.24 0.97 3 48.99 1.05
4 49.20 0.97 4 49.43 1.02 4 49.27 0.99
5 49.21 0.97 5 48.76 0.99 5 49.37 1.01
6 50.04 1.03 6 49.37 0.99 6 49.81 1.06
7 49.86 1.01 7 49.50 1.06 7 49.06 0.99
8 49.72 1.05 8 49.52 0.99 8 49.49 1.06
9 49.89 1.05 9 49.44 0.99 9 49.71 0.98
10 49.81 1.06 10 49.73 1.01 10 49.56 1.06
11 49.52 1.04 11 49.47 0.98 11 49.81 1.04
12 49.56 1.01 12 49.34 0.97 12 49.93 1.06
Concentracion Concentracio Concentracio
promedio 49.66 1.02 n promedio 49.42 1.00 n promedio 49.50 1.02
RDS (%) 0.25 0.03 RDS (%) 0.29 0.03 RDS (%) 0.29 0.03
Criterio de Criterio de Criterio de
aceptacion (%) <13 <2.8 aceptacion (%) <13 <238 aceptacion (%) <13 <2.8

Tabla 5. Test de Grubbs parala solucién de hidréxido de sodio grado
analitico —Repetibilidad

Solucion grado analitico al 48% (p/v)

Solucion grado analitico al 48% (p/v)

Namero | Concentracié T T Dato Concentracio T T Dato

de n NaOH (% experiment | tedric Rechazad | n Na2CO3 (% | experiment | tedric Rechazad
analisis p/v) al 0 Aceptado 0 p/v) al 0 Aceptado 0

1 48.50 0.56 2,29 X 1.03 0.31 2,29 X

2 48.70 0.98 2,29 X 1.04 0.71 2,29 X

3 48.70 0.94 2,29 X 1.05 0.97 2,29 X

4 48.41 1.25 2,29 X 0.99 0.76 2,29 X

5 48.68 0.80 2,29 X 1.04 0.69 2,29 X

6 48.59 0.14 2,29 X 0.97 1.58 2,29 X
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7 48.59 0.12 2,29 X 1.03 0.37 2,29 X
8 48.46 0.90 2,29 X 0.97 1.67 2,29 X
9 48.33 1.86 2,29 X 1.04 0.72 2,29 X
10 48.57 0.05 2,29 X 0.98 1.13 2,29 X
11 48.78 1.52 2,29 X 1.05 1.02 2,29 X
12 48.59 0.12 2,29 X 1.03 0.37 2,29 X
Com_:gntr Con(_:fantrac
prz(r:r:(;zio 48.58 prolr(r)12dio 1.02
RDS (%) 0.13 RDS (%) 0.03
%ERROR 1.20 %ERROR 1.85
Tabla 6. Test de Grubbs para el hidréxido de sodio del proveedor Brenntag —
repetibilidad
Hidréxido de sodio de Brenntag (p/v) Hidréxido de sodio de Brenntag (p/v)
Numero | Concentracié T T Dato Concentracion T Dato
de n NaOH (% | experiment | tedric Rechazad Na2CO3 (% | experimenta T Rechazad
analisis p/v) al 0 Aceptado 0 p/v) | tedrico | Aceptado 0
1 49.72 0.24 2,29 X 1.01 0.50 2,29 X
2 49.69 0.10 2,29 X 1.04 0.80 2,29 X
3 49.70 0.16 2,29 X 1.01 0.26 2,29 X
4 49.20 1.82 2,29 X 0.97 1.82 2,29 X
5 49.21 1.77 2,29 X 0.97 1.58 2,29 X
6 50.04 1.48 2,29 X 1.03 0.23 2,29 X
7 49.86 0.78 2,29 X 1.01 0.41 2,29 X
8 49.72 0.25 2,29 X 1.05 1.10 2,29 X
9 49.89 0.92 2,29 X 1.05 0.94 2,29 X
10 49.81 0.58 2,29 X 1.06 1.16 2,29 X
11 49.52 0.53 2,29 X 1.04 0.68 2,29 X
12 49.56 0.40 2,29 X 1.01 0.35 2,29 X
Con(_:fantr Concgntraci
promedio | 49.66 promedio 1.02
RDS (%) 0.25 RDS (%) 0.03
%ERROR 3.46 %ERROR 2.09
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Tabla 7. Test de Grubbs para el hidroxido de sodio del proveedor Monémeros —
repetibilidad

Hidréxido de sodio de Monémeros (p/v)

Hidréxido de sodio de Monémeros (p/v)

Namero | Concentracio T T Dato Concentracién T T Dato

de n NaOH (% experiment | tedric Rechazad Na2CO3 (% experiment | teéric Rechazad
analisis p/v) al 0 Aceptado 0 p/v) al 0 Aceptado 0

1 49.97 1.89 2,29 X 1.03 1.00 2,29 X

2 49.31 0.40 2,29 X 1.02 0.79 2,29 X

3 49.24 0.64 2,29 X 0.97 1.24 2,29 X

4 49.43 0.03 2,29 X 1.02 0.59 2,29 X

5 48.76 2.29 2,29 X 0.99 0.22 2,29 X

6 49.37 0.20 2,29 X 0.99 0.33 2,29 X

7 49.50 0.28 2,29 X 1.06 2.18 2,29 X

8 49.52 0.33 2,29 X 0.99 0.49 2,29 X

9 49.44 0.07 2,29 X 0.99 0.55 2,29 X

10 49.73 1.07 2,29 X 1.01 0.23 2,29 X

11 49.47 0.18 2,29 X 0.98 0.80 2,29 X

12 49.34 0.29 2,29 X 0.97 1.17 2,29 X
Congfentr Conpfentrac
pri(r:’r:zrt;io 49.42 prolrg?adio 1.00
RDS (%) 0.29 RDS (%) 0.03
%ERROR 2.96 %ERROR 0.03

Tabla 8. Test de Grubbs para el hidroxido de sodio del proveedor Trichem —
repetibilidad
Hidréxido de sodio de Trichem (p/v) Hidréxido de sodio de Trichem (p/v)

Namero | Concentracio T T Dato Concentracion T T Dato

de n NaOH (% | experiment | teoric Rechazad Na2CO3 (% experiment | tedric Rechazad
analisis p/v) al 0 Aceptado 0 p/v) al 0 Aceptado 0

1 49.48 0.04 2,29 X 0.98 1.33 2,29 X

2 49.47 0.08 2,29 X 1.01 0.44 2,29 X

3 48.99 1.74 2,29 X 1.05 0.72 2,29 X

4 49.27 0.76 2,29 X 0.99 1.01 2,29 X

5 49.37 0.43 2,29 X 1.01 0.26 2,29 X

6 49.81 1.06 2,29 X 1.06 0.99 2,29 X

7 49.06 1.48 2,29 X 0.99 0.91 2,29 X

8 49.49 0.01 2,29 X 1.06 0.89 2,29 X

9 49.71 0.73 2,29 X 0.98 1.42 2,29 X

10 49.56 0.21 2,29 X 1.06 1.08 2,29 X

11 49.81 1.07 2,29 X 1.04 0.49 2,29 X

12 49.93 1.47 2,29 X 1.06 1.06 2,29 X
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Concentr
acion
promedio

49.50

RDS (%)

0.29

%ERROR

3.12

Concentrac
ion
promedio

RDS (%)

%ERROR

1.02
0.03
2.30

De acuerdo a los valores de % RSD y a los resultados del test de Grubbs (Tablas
3,4,5, 6, 7y 8) se concluye que las pruebas de repetibilidad se ajustan a los
criterios de aceptacion estipulados en el Protocolo de validacion del método de
cuantificacion de hidroxido de sodio (NaOH) y carbonato de sodio (Na,CO3)
por titulometria acido-base usada como materia prima en los procesos de
produccion de pigmentos rojo, amarillo, negro y naranja en ferro Colombia
(se encuentra como anexo), el cual indica que se debe obtener un % RSD inferior
al 1.3% en la concentracion de hidroxido de sodio y de 2.8% en la concentracion
de carbonato de sodio para el hidroxido de sodio grado analitico y el usado como
materia prima comprado a los tres proveedores.

6.1.18.3 Precision intermedia

Para cada uno de los tres proveedores de hidroxido de sodio (Brenntag,
Monomeros y Trichem), se evalud la precision intermedia de acuerdo al numeral
9.1.2 del PV1119001 del Protocolo de validacion del método de cuantificacién
de hidréxido de sodio (NaOH) y carbonato de sodio (Na,CQOs3) por titulometria
acido-base usada como materia prima en los procesos de producciéon de
pigmentos rojo, amarillo, negro y naranja en ferro Colombia (se encuentra
como anexo). Los resultados del estudio de precision intermedia se muestran en
las tablas 9, 10 y 11, el dia de andlisis y el analista son la fuente de variacién
analizada.

De acuerdo con los valores de % RSD y a los resultados del test de Grubbs (los

resultados del test de Grubbs para la aceptacion o rechazo de datos, se encuentran consignados
en la hoja auxiliar de calculo: “Estadistica Validacion de hidroxido de sodio” donde todos los

resultados fueron aceptados), S€ concluye gque las pruebas de precision intermedia se
ajustan a los criterios de aceptacion estipulados, por lo tanto, las variaciones en el
analisis no influyen en la precisién del método analitico.

Tabla 9. Precision intermedia-hidréxido de sodio del proveedor Brenntag

Hidréxido de sodio del proveedor Brenntag

Concentracio

Numero de
analisis

n NaOH (%
p/v)

Concentracion
Na2CO3 (%
p/v)

Concentracio
n NaOH (%
p/v)

Concentracio
n Na2C0O3 (%
p/v)

Concentracion
NaOH (% p/v)

Concentracio
n Na2CO3 (%
p/v)

Concentracio
n NaOH (%
p/v)

Concentracio
n Na2CO3 (%

piv)

| Al/Laboratorio

1

2
3
4

50.19
50.09
49.88
49.66

1.03
1.03
1.03
1.01

| B/Laboratorio

49.50
49.53
49.38
49.67

1.03
1.03
1.03
1.05

| AlLaboratorio

49.80
49.74
49.63
49.95

1.05
1.02
1.04
1.02

| B/Laboratorio

49.72
49.69
49.70
49.20

1.01
1.04
1.01
0.97
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5 49.60 1.03 49.96 1.05 49.65 1.00 49.21 0.97
6 49.79 1.04 49.68 1.05 49.74 1.03 50.04 1.03
7 49.72 1.04 49.58 0.98 49.80 1.02 49.86 1.01
8 49.75 1.04 50.09 1.03 49.69 1.05 49.72 1.05
9 50.04 1.04 49.75 1.00 50.04 1.04 49.89 1.05
10 49.58 0.98 49.64 1.00 49.96 0.97 49.81 1.06
11 49.93 0.97 49.47 1.03 49.85 0.98 49.52 1.04
12 49.68 1.04 50.03 1.03 49.90 1.03 49.56 1.01
Concentracié
n promedio 49.82 1.02 49.69 1.03 49.81 1.02 49.66 1.02
RDS (%) 0.20 0.02 0.23 0.02 0.13 0.03 0.25 0.03
Criterio de
aceptacion
(%) <1.3 <28 <13 <28 <1.3 <28 <1.3 <28
Concentracié | Concentracion Concentraci6 | Concentracié Concentraci6 Concentracié | Concentracié
Namero de n NaOH (% Na2CO3 (% n NaOH (% | n Na2CO3 (% Concentracion | n Na2CO3 (% n NaOH (% | n Na2CO3 (%
andlisis p/v) p/v) p/v) p/v) NaOH (% p/v) p/v) p/v) p/v)
1 49.25 1.00 49.98 1.05 49.23 1.04 49.34 1.04
2 49.29 1.05 49.52 1.01 49.13 1.03 49.35 1.05
2 3 49.34 1.05 °(g 49.57 1.03 : 49.28 1.03 : 49.12 1.05
fa) a =) a
S 4 49.64 1.04 S 49.70 1.05 S5 49.58 1.05 S 49.73 1.05
o o
£ 5 49.45 1.04 S| 49.44 102 |2 49.93 1.05 | 4931 1.05
g 6 49.62 1.01 g 49.38 1.01 g 49.60 1.06 g 49.12 0.99
Ke) Qo Qo Q
= 7 49.68 1.03 S| 4956 101 |S[ 4961 102 S| 4919 1.03
< @ < @
o 8 49.24 1.00 © 49.74 0.98 o 49.14 0.97 © 48.80 1.00
2 7] K @
? 9 49.01 1.05 = 49.33 1.01 Tg 49.24 1.03 T 49.29 1.04
c c
< 10 49.91 1.02 < 4925 100 |[¥]  s007 1.01 <| 4959 1.06
11 49.59 1.04 49.29 1.05 49.28 1.02 49.64 1.02
12 49.81 1.04 49.34 1.05 49.00 1.04 49.28 1.04
Concentracio
n promedio 49.49 1.03 49.51 1.02 49.42 1.03 49.31 1.03
RDS (%) 0.27 0.02 0.22 0.02 0.33 0.02 0.25 0.02
Criterio de
aceptacion
(%) <1.3 <2.8 <13 <2.8 <1.3 <2.8 <13 <2.8
Concentracié | Concentracion Concentraci6é | Concentracio Concentracio Concentracié | Concentracié
NUmero de n NaOH (% Na2CO3 (% n NaOH (% n Na2CO3 (% Concentracion | n Na2CO3 (% n NaOH (% n Na2CO3 (%
andlisis p/v) p/v) p/v) p/v) NaOH (% p/v) p/v) p/v) p/v)
o B o
1 49.98 1.05 A 48.74 1.04 b 49.49 1.06 A 49.34 1.00
H o H
2 49.52 1.01 ?_ 49.04 1.02 P 49.66 1.04 g 48.98 1.01
= b =
3 49.57 1.03 o 49.46 0.99 g 49.51 1.02 [© 49.35 1.04
=} b =}
o 4 49.70 1.05 % Yl 49.27 1.01 B ¢ 48.97 0.98 § 9 4924 1.04
= H =
5 49.44 1.02 B 49.33 1.01 ; 49.52 1.00 B 49.25 1.02
J : &
6 49.38 1.01 24 49.44 1.00 g 49.39 1.04 & 49.13 1.06
S 3 kS
7 49.56 1.01 2 49.16 100 [ 49.50 100 [ 49.52 0.99
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8 49.74 0.98 49.05 1.02 48.68 1.02 49.29 1.02

9 49.33 1.01 49.49 1.02 48.89 1.03 49.38 1.05

10 49.25 1.00 49.31 1.02 49.43 1.05 49.74 1.05

11 49.29 1.05 49.35 0.99 49.19 1.01 49.10 1.01

12 49.34 1.05 49.44 1.01 49.38 1.01 49.53 0.99

Concentracio

n promedio 49.51 1.02 49.26 1.01 49.30 1.02 49.32 1.02

RDS (%) 0.22 0.02 0.22 0.01 0.30 0.02 0.21 0.02
Criterio de
aceptacion

(%) <1.3 <2.8 <1.3 <2.8 <1.3 <2.8 <1.3 <2.8

Tabla 10. Precision intermedia-hidroxido de sodio del proveedor Monémeros

Hidréxido de sodio del proveedor Monomeros

Concentracio

Concentracio

Concentracio

Concentracio

Concentracio

Concentracio

Concentracio

Concentracio

Namero de n NaOH (% n Na2CO3 (% n NaOH (% | n Na2CO3 (% n NaOH (% | n Na2CO3 (% n NaOH (% n Na2CO3 (%
analisis piv) piv) piv) piv) piv) piv) piv) piv)
49.61 1.00 49.84 1.01 49.84 0.97 49.99 1.03
2 49.47 0.99 49.26 1.00 50.29 1.03 49.12 1.02
- 3 49.44 1.00 - 50.54 1.03 o 49.79 1.01 < 49.67 0.99
8| a4 49.46 099 (8] 4913 099 |8| 4960 101 [8]| 4968 1.03
2l s 50.11 101 || 50.78 103 [£| 5045 104 [€| 49.06 1.01
gl s 50.77 104 || 5031 103 |E| 4931 098 |[£| 5013 0.99
3 7 50.85 1.04 3 50.03 1.02 i 49.95 1.05 3 49.70 1.04
S| s 5078 104 |g| 4940 099 |g| 4963 104 |g| 4929 098
é 9 50.64 1.06 'TE 49.57 0.97 TE 49.76 1.05 é 49.36 1.01
< 10 49.38 0.99 < 49.20 0.98 < 50.09 1.01 < 49.72 1.04
11 49.09 0.99 50.40 1.04 50.41 1.04 49.45 1.02
12 49.56 1.00 49.92 1.01 49.50 1.02 49.58 1.00
eomedia’ | 49.93 1.01 49.87 1.01 49.88 1.02 49.56 1.01
RDS (%) 0.66 0.03 0.56 0.02 0.37 0.03 0.32 0.02
Criterio_c{e
B <13 <2.8 <13 <2.8 <13 <2.8 <13 <2.8
Concentraci6 | Concentracio Concentracié | Concentracio Concentraci6é | Concentracio Concentracié | Concentracio
NGmero de | nNaOH (% |nNa2cO3 (% nNaOH (% |n Na2cos (% nNaOH (% |nNa2cO3 (% nNaOH (% | nNa2CO3 (%
analisis piv) piv) piv) piv) piv) piv) piv) piv)
o 49.97 103 |o| 49.69 098 || 49.79 098 |e| 4973 1.04
g 2 49.31 102 |§| 49.93 103 |§| 49.45 102 |§| 49.64 1.04
%&: 3 49.24 0.97 %u) 49.37 1.04 %; 49.37 0.97 %&: 50.80 1.03
< a4 49.43 102 [2] 4961 101 [%] 5001 105 || 49.25 1.01
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5 48.76 0.99 49.88 1.01 49.58 1.03 48.96 1.02
6 49.37 0.99 49.08 1.06 49.85 1.05 49.32 1.01
7 49.50 1.06 49.06 1.05 49.90 1.01 49.68 1.02
8 49.52 0.99 49.78 1.03 49.32 0.98 49.48 1.02
9 49.44 0.99 49.70 1.05 49.60 1.04 49.15 1.03
10 49.73 1.01 49.44 1.02 49.69 1.01 49.70 1.03
11 49.47 0.98 49.54 1.05 49.48 1.06 49.57 1.02
12 49.34 0.97 49.44 1.03 49.84 0.97 49.48 1.03
oromedia | 49.42 1.00 49.54 1.03 49.66 1.01 49.56 1.03
RDS (%) 0.29 0.03 0.28 0.02 0.22 0.03 0.46 0.01
Criterio de
e o" <1.3 <28 <13 <28 <13 <28 <13 <28
Concentraci6é | Concentraci6 Concentracié | Concentracio Concentraci6é | Concentraci6 Concentracié | Concentracio
Numero de n NaOH (% n Na2CO3 (% n NaOH (% | n Na2CO3 (% n NaOH (% | n Na2CO3 (% n NaOH (% n Na2CO3 (%
andlisis piv) p/v) piv) piv) piv) piv) piv) piv)
49.71 1.03 49.62 1.04 49.24 1.01 49.03 1.06
2 50.15 1.02 49.52 1.02 50.01 1.02 49.37 1.00
ol 3 49.56 1.00 |o| 4951 101 |e| 49.33 105 |e| 49.19 1.00
gl 4 49.16 1.03 |S| 4938 1.04 |8]| 4905 1.05 [8]| 49.50 1.06
2l s 49.57 105 |2| 49.15 105 |2| 4837 103 [€| 4954 1.03
gl 6 49.24 100 |E| 4885 1.04 [E| 49.94 1.02 |E| 4948 1.01
gl 7 49.14 103 |8| 4896 105 |8 4931 098 |[E| 49.04 1.05
| 8 49.44 106 |g| 49.49 103 |g| 4934 105 |g| 4887 1.02
% 9 49.77 1.06 c‘§ 49.07 1.01 c—g 49.71 1.01 % 48.94 1.05
<[ 10 49.74 1.05 [<| 49.24 1.04 |<| 49.93 1.05 [<| 49.02 1.02
11 49.21 0.98 49.47 1.02 49.00 1.01 49.14 1.01
12 49.61 1.04 49.10 1.01 48.91 1.03 48.93 1.05
Noremean. | 49.52 1.03 49.28 1.03 49.35 1.03 49.17 1.03
RDS (%) 0.30 0.02 0.25 0.02 0.49 0.02 0.24 0.02
Criterio_ge
ey <13 <2.8 <13 <2.8 <13 <2.8 <13 <2.8
Tabla 11. Precisiéon intermedia-hidréoxido de sodio del proveedor Trichem
Hidréxido de sodio del proveedor Trichem
Concentracié | Concentracié Concentracion Concentracié | Concentracio Concentracié | Concentracio
Numero de n NaOH (% n Na2CO3 (% Concentracion Na2CO3 (% n NaOH (% | n Na2CO3 (% n NaOH (% n Na2CO3
analisis p/v) p/v) NaOH (% p/v) p/v) p/v) p/v) p/v) (% p/v)
E . 49.80 103 g 4941 098 |[§ 4978 o098 |S| 4911 102
s 2 49.70 103 |8 4004 100 [§ 49.72 101 |8| 49.47 1.04
d 3 49.88 1.03 5 4976 103 [g 4975 104 |5| 49.42 0.99
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4 49.66 1.01 49.87 0.99 49.60 1.03 49.23 1.01
5 49.99 1.03 49.85 1.02 49.94 1.01 49.38 0.99
6 49.79 1.04 49.99 1.04 49.75 0.98 49.35 1.01
7 49.33 1.04 49.69 1.04 49.76 1.01 49.77 1.03
8 49.36 1.04 49.92 0.99 49.96 1.05 49.39 1.00
9 49.68 1.04 49.91 1.03 49.86 1.03 49.72 1.05
10 49.94 0.98 49.66 1.05 49.97 1.01 49.16 1.02
11 49.53 1.06 49.61 1.05 49.85 0.99 49.31 0.98
12 49.65 1.00 49.49 0.98 49.79 1.05 49.28 0.97
ovemean’ | 49.69 1.03 49.76 1.02 49.81 1.02 49.38 1.01
RDS (%) 0.21 0.02 0.19 0.03 0.11 0.02 0.20 0.02
Criterio de
ey <13 <28 <13 <2.8 <13 <2.8 <13 <2.8
Concentracio Concentraci6 Concentraci6é | Concentracio Concentracié | Concentracio

Numero de n NaOH (% Concentracion Concentracion n Na2CO3 n NaOH (% | n Na2CO3 (% n NaOH (% n Na2CO3
andlisis p/v) Na2CO3 (% p/v) NaOH (% p/v) (% p/v) p/v) p/v) p/v) (% p/v)
1 49.50 1.02 49.67 1.01 49.48 0.98 49.30 1.02
2 49.85 1.04 49.58 1.04 49.47 1.01 49.24 1.04
© 3 49.22 1.02 “ 49.62 1.01 ~ 48.99 1.05 M 49.47 1.02
ol 4 49.55 1.01 S| 4930 105 |9 49.27 099 S| 4963 0.97
E 49.05 1.01 2| 49.58 103 (3 49.37 101 || 49.40 1.04
g 6 49.33 1.05 S| 49.46 099 [§ 49.81 1.06 |S| 49.38 1.05
§ 7 49.58 1.00 ﬁ 49.47 099 [3 49.06 0.99 § 49.44 0.99
5 8 49.79 1.00 o 49.25 101 [ 49.49 106 |'g| 49.75 1.02
;—E 9 49.52 1.06 2 49.77 1.04 % 49.71 098 |2| 49.89 1.00

c c
< 10 49.63 1.04 < 49.55 1.01 <| 49.56 1.06 < 49.64 1.01
11 49.56 1.05 49.70 1.00 49.81 1.04 49.87 0.98
12 49.44 1.06 49.80 0.98 49.93 1.06 49.71 0.98
Croromedio | 49.50 1.03 49.56 1.01 49.50 1.02 49.56 1.01
RDS (%) 0.22 0.02 0.17 0.02 0.29 0.03 0.22 0.03
Criterio_c{e
B <13 <28 <13 <2.8 <13 <2.8 <13 <2.8
Concentracio Concentracio Concentraci6é | Concentracio Concentracié | Concentracio

Numero de n NaOH (% Concentracion Concentracion n Na2CO3 n NaOH (% | n Na2CO3 (% n NaOH (% n Na2CO3
analisis p/v) Na2CO3 (% p/v) NaOH (% p/v) (% p/v) p/v) p/v) p/v) (% p/v)
49.79 1.06 49.57 0.98 49.64 1.04 % 49.65 1.00
2 49.94 1.05 49.54 1.06 49.63 1.02 g 49.54 1.02
3 49.70 1.03 49.84 1.02 49.45 0.98 % Lé 49.99 0.99

h 4

4 49.63 1.05 49.51 0.99 49.64 1.01 [ 4 49.83 0.99
5 49.74 0.98 49.50 1.06 49.51 1.06 % 49.74 0.98
6 50.01 0.97 49.62 1.03 49.78 1.01 g 49.78 1.01
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49.86 1.02 49.51 1.06 49.78 0.97 49.72 0.97
49.48 1.06 49.67 1.04 49.81 0.98 49.74 1.01
9 49.60 1.05 49.77 1.01 49.80 0.98 49.80 1.02
10 49.92 1.05 49.79 1.06 49.54 1.03 49.77 1.05
11 49.74 1.00 49.84 1.06 49.71 1.05 49.50 1.02
12 49.50 0.98 49.70 1.00 49.84 0.97 49.73 1.00
Concentr
acion
promedio 49.74 1.02 49.65 1.03 49.68 1.01 49.73 1.01
RDS (%) 0.17 0.03 0.13 0.03 0.13 0.03 0.13 0.02
Criterio
de
aceptacio
n (%) <13 <2.8 <13 <2.8 <13 <2.8 <13 <28

6.1.18.4 Reproducibilidad

Para cada uno de los tres proveedores de hidroxido de sodio (Brenntag,
Monomeros y Trichem), se evalué la reproducibilidad del método, llevando a cabo
el procedimiento establecido en el numeral 9.1.3 del PV1119001 Protocolo de
validacién del método de cuantificaciéon de hidroxido de sodio (NaOH) y
carbonato de sodio (Na,CO3) por titulometria acido-base usada como materia
prima en los procesos de produccién de pigmentos rojo, amarillo, negro y
naranja en ferro Colombia (se encuentra como anexo). Los resultados del
estudio de reproducibilidad se muestran en las Tablas 12, 13, 14, 15, 16 y 17. La
desviacion estandar relativa obtenida a partir de las mediciones realizadas fue
inferior a la desviacién estandar establecida por la AOAC, siendo esta inferior a
1.3% para la concentracion estimada del analito; de lo que puede concluirse que el

método no presenta variaciones para el analisis (los resultados del test de Grubbs para la
aceptacion o rechazo de datos, se encuentran consignados en la hoja auxiliar de calculo:
“estadistica validacion de hidréxido de sodio” donde todos los resultados fueron aceptados).

Tabla 12. Reproducibilidad hidréxido de sodio del proveedor Brenntag

Hidréxido de sodio del proveedor Brenntag
Ndmero de
Laboratorio analisis NaOH (% p/v) Na2CO3 (% p/v)
A 1 49.71 1.04
2 49.79 1.01
B 1 49.71 1.06
2 49.70 1.05
C 1 49.53 1.12
2 49.88 1.16
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O romedio || 49.72 1.07
RDS (%) 0.12 0.06
%ERROR 3.58 7.39
Criterio de

aceptacion (%) <1.3 <2.8

Tabla 13. Porcentaje de diferencia relativa (%RPD) para el duplicado de cada
Laboratorio

%RPD
%RPD NaOH (% | Na2CO3 (%
Laboratorio p/v) p/v)
A
0.11 1.44
B
0.02 0.43
C
0.47 2.27
Criterio de
aceptacion
(%) <13 <28

Tabla 14. Reproducibilidad hidroxido de sodio del proveedor Monémeros

Hidroxido de sodio del proveedor Monémeros
Laboratorio | Niumero de andlisis | NaOH (% p/v) Na2CO3 (% p/v)
A 1 49.80 0.97

2 50.17 1.02
B 1 49.81 1.06
2 49.85 1.05
C 1 50.45 1.17
2 50.61 1.14
amedt | 50.11 1.07
RDS (%) 0.35 0.07
%ERROR 4.40 6.81
Criterio de
aceptacion (%) <1.3 <2.8




Tabla 15. Porcentaje de diferencia relativa (%RPD) para el duplicado de cada
Laboratorio

%RPD
%RPD NaOH (% | Na2CO3 (%
Laboratorio p/v) p/v)
A
0.48 3.52
B
0.05 0.38
C
0.21 1.29
Criterio de
aceptacion
(%) <1.3 <2.8

Tabla 16. Reproducibilidad hidréxido de sodio del proveedor Trichem

Hidroxido de sodio del proveedor Trichem
Namero de
Laboratorio andlisis NaOH (% p/v) | Na2CO3 (% p/v)
A 1 49.80 1.02
2 49.65 1.01
B 1 49.06 1.05
2 49.10 1.02
c 1 50.44 1.18
2 50.66 1.15
© romedio | 49.79 1.07
RDS (%) 0.66 0.07
%ERROR 3.72 7.30
Criterio de
aceptacion (%) <1.3 <2.8




Tabla 17. Porcentaje de diferencia relativa (%RPD) para el duplicado de cada
laboratorio

%RPD
%RPD NaOH (% | Na2CO3 (%
Laboratorio p/v) p/v)
A
0.20 0.71
B
0.05 2.19
C
0.30 1.74
Criterio de
aceptacion
(%) <1.3 <2.8

Se concluye que las pruebas de reproducibilidad se ajustan a los criterios de
aceptacion estipulados en el PV1119001 Protocolo de validacion del método de
cuantificacion de hidroxido de sodio (NaOH) y carbonato de sodio (Na,COs)
por titulometria acido-base usada como materia prima en los procesos de
produccion de pigmentos rojo, amarillo, negro y naranja en ferro Colombia
(se encuentra como anexo), el cual indica que se debe obtener un % RSD y un
%RPD inferior al 1.3% para la determinacién de la concentracion de hidroxido de
sodio y del 2.8% para la determinacion de carbonato de sodio.

6.1.18.5 Exactitud

El calculo de la exactitud como porcentaje de error se efectud a partir de los datos
obtenidos tanto en condiciones de repetibilidad como en condiciones de
reproducibilidad. Los resultados del estudio de exactitud se muestran en las
Tablas 18 y 19.

Tabla 18. Porcentajes de error bajo condiciones de repetibilidad

% Error o
NaOH % Error Criterio de
Proveedor (%p/V) Na2CO3 (% p/v) aceptacion
Brenntag 3.46 2.09 <10.0
Monomeros 2.96 0.03 <10.0
Trichem 3.12 2.30 <10.0
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Tabla 19. Porcentajes de error bajo condiciones de reproducibilidad

% Error % Error o
NaOH Na2CO3 (% | Criterio de
Proveedor (%p/V) p/v) aceptacion
Brenntag 3.58 7.39 <10.0
Mondémeros 4.40 6.81 <10.0
Trichem 3.72 7.30 <10.0

De las pruebas de exactitud realizadas se concluye que el método es exacto, ya
que los porcentajes de error obtenidos estan por debajo del 10% conforme con
criterio de aceptaciéon establecidos en el PV1119001 Protocolo de validacién
del método de cuantificacién de hidroxido de sodio (NaOH) y carbonato de
sodio (Na,COs) por titulometria acido-base usada como materia prima en los
procesos de produccién de pigmentos rojo, amarillo, negro y naranja en
ferro Colombia (se encuentra como anexo).

6.1.18.6 Estabilidad de la muestra

La evaluacion de la estabilidad se realizd durante cinco dias, tanto a la solucién
grado analitico de hidroxido de sodio como a las muestras independientes de cada
uno de los tres proveedores y a una de las muestras suministradas por la planta
de produccién almacenada en los tanques rojo y azul. Los resultados son
mostrados en los gréaficos 4y 5.

Estabilidad de la concentracion
de hidréxido de sodio en el tiempo
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M Hidroxido de sodio planta tanque rojo M Hidroxido de sodio tanque azul

Grafico 4. Estabilidad de la concentracion de hidroxido de sodio en el tiempo
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Estabilidad de la concentracion
de carbonato de sodio en el tiempo
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H Carbonato de sodio de Brenntag M Carbonato de sodio de Monémeros H Carbonato de sodio de Trichem
s Carbonato de sodio planta tanque rojo u Carbonato de sodio planta tanque azul

Gréfico 5. Estabilidad de la concentracion de carbonato de sodio en el tiempo

6.1.19 Control calidad

6.1.19.1 Cartas de control X

Para mantener el control de calidad de los distintos ingresos de la materia prima
de hidréxido de sodio comprada a los tres proveedores, asi como el hidroxido de
sodio almacenado en los dos tanques de produccion, se crean las tablas de
control X, en las cuales para cada uno de los tres proveedores, se evalian por
duplicado la muestra suministrada por inspeccion en cada uno de los descargues
por parte del area del almacén de Ferro Colombia; de igual manera se evallan las
muestras suministradas por la planta de producciéon de hidroxido de sodio
almacenado en dos tanques que va a ser utlizado en las formulaciones,
evaluacion hecha una vez a la semana.

En la carta X la linea central representa el valor promedio aritmético de la solucion
grado analitico analizado por duplicado a través de analisis repetidos durante un
tiempo, se calcula la media aritmética (X) y la desviacion estandar (s) de los
promedios de cada duplicado. El criterio establecido para la operacion en planta
es que la concentracion de hidroxido de sodio no sea inferior a 48% (p/v) y que la
concentracion de carbonato de sodio no sea superior a 1.2% (p/v) por lo tanto, se
calcula los limites inferior de control e inferior de alerta para la concentracion de
hidroxido de sodio y los limites superior de control y superior de alerta para la
concentracion de carbonato de sodio, aplicando las siguientes ecuaciones:
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Limite inferior de control: X — 3§
Limite inferior de alerta: X — 2S
Limite superior de control: X + 3S
Limite superior de alerta: X + 2S

Se registran cada uno de los resultados de la concentracién determinada en el
Laboratorio para los ingresos de la materia prima de hidroxido de sodio y de
carbonato de sodio del proveedor que ingrese y se llevan a la respectiva tabla a
modo de seguimiento; asi como también son registrados en las tablas, los
resultados de la evaluacion de la concentracion de hidroxido de sodio y carbonato
de sodio, almacenada en los tanques de la planta. Los resultados son mostrados
en los gréaficos 6, 7, 8, 9, 10, 11, 12, 13, 14y 15.
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Carta de Control X hidroxido de sodio
de Brenntag
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Gréfico 6. Carta de Control X para el hidroxido de sodio de Brenntag
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Carta de Control X carbonato de sodio de Brenntag
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Gréfico 7. Carta de Control X para el carbonato sodio de Brenntag
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Grafico 8. Carta de Control X para el hidréxido de sodio de Monémeros
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Carta de Control X carbonato de sodio de
Monomeros
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Grafico 9. Carta de Control X para el carbonato sodio de Monémeros
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Gréfico 10. Carta de Control X para el hidréxido de sodio de Trichem
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Carta de Control X carbonato de sodio de Trichem
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Gréfico 11. Carta de Control X para el carbonato de sodio de Trichem
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Grafico 12. Carta de Control X para el hidréxido de sodio almacenado en el
tanque rojo en la planta de produccién de Ferro Colombia
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Carta de Control X carbonato de sodio almacenado
en el tanque rojo en planta
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Gréfico 13. Carta de Control X para el carbonato de sodio almacenado en el
tanque rojo en la planta de produccion de Ferro Colombia

Carta de Control X hidroxido de sodio
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Gréfico 14. Carta de Control X para el hidréxido de sodio almacenado en el
tanque azul en la planta de produccién de Ferro Colombia



Carta de Control X carbonato de sodio almacenado
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Gréfico 15. Carta de Control X para el carbonato de sodio almacenado en el
tanque azul en la planta de producciéon de Ferro Colombia

6.1.19.2 Cartas de control R

Para complementar el control estadistico tanto para los ingresos de la materia
prima como la que se encuentra almacenada en planta de produccion para su uso
en proceso de hidréxido de sodio, con el fin de reducir la variabilidad, se
establecen las cartas de control R para cada uno de los tres proveedores,
evaluandose por duplicado la muestra suministrada por inspeccion en cada uno de
los descargues por parte del area del almacén de Ferro Colombia; de igual
manera se evallan las muestras suministradas por la planta de produccion de
hidréxido de sodio almacenado en dos tanques que va a ser utilizado en las
formulaciones, evaluacion hecha una vez a la semana.

En la carta R se establece el limite superior de control, representando el valor
promedio aritmético de la diferencia entre cada uno de los duplicados de la
evaluacion de la concentracion de hidroxido de sodio y carbonato de sodio, se
calcula la media aritmética (X) y la desviacién estandar (s) de los promedios de
cada diferencia, aplicando la siguiente ecuacion:

Limite superior de control: 3.27 * Ry omedio

Los resultados son mostrados en los graficos 16, 17, 18, 19, 20, 21, 22, 23, 24y
25.
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Grafico 16. Carta de Control R para el hidroxido de sodio de Brenntag
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Grafico 17. Carta de Control R para el carbonato de sodio de Brenntag
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Carta de Control R hidroxido de sodio
de Mondémeros
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Grafico 18. Carta de Control R para el hidroxido de sodio de Monémeros
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Grafico 19. Carta de Control R para el carbonato de sodio de Monémeros



Carta de Control R hidroxido de sodio
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Grafico 20. Carta de Control R para el hidroxido de sodio de Trichem
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Grafico 21. Carta de Control R para el carbonato de sodio de Trichem
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Carta de Control R hidréxido de sodio
almacenado en el tanque rojo en planta
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Gréfico 22. Carta de Control R para el hidroxido de sodio almacenado en el
tanque rojo en la planta de produccion de Ferro Colombia
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Grafico 23. Carta de Control R para el carbonato de sodio almacenado en el
tanque rojo en la planta de produccion de Ferro Colombia
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Carta de Control R hidroxido de sodio

almacenado en el tanque azul en planta
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Gréfico 24. Carta de Control R para el hidroxido de sodio almacenado en el
tanque azul en la planta de produccién de Ferro Colombia
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Grafico 25. Carta de Control R para el carbonato de sodio almacenado en el
tanque azul en la planta de produccién de Ferro Colombia

Cuando se presentan resultados por fuera de los limites de control, caso que se
da en la materia prima que se almacena en los dos tanques de produccion para su
uso, se informa inmediatamente al area de produccion sobre el resultado, posterior
a ello, produccién realiza un nuevo muestreo y se procede nuevamente a la
cuantificacion de la nueva muestra en el Laboratorio de Control Calidad;
dependiendo del resultado del re-analisis se toman medidas correctivas para la
reformulacion.
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6.1.20 Resumen de resultados de la validacién

Los resultados de los parametros evaluados en la validacién del método de
cuantificacion de hidroxido de sodio (NaOH) y carbonato de sodio (Na,CO3)
por titulometria acido-base usada como materia prima en los procesos de
produccion de pigmentos rojo, amarillo, negro y naranja en ferro Colombia
(se encuentra como anexo), son recopilados a modo de resumen en las tablas 20

y 21.

Tabla 20. Resumen resultados de la validacion para la concentracion de NaOH

(Yop/v)

Concentracion NaOH (% p/v)

Parametro

Resultado

Criterio de aceptacion

Repetibilidad del método
hidréxido de sodio grado
analitico
Repetibilidad del método
hidréxido de sodio Brenntag

Repetibilidad del método
hidréxido de sodio Mondmeros

Repetibilidad del método
hidréxido de sodio Trichem

Desviacion estandar relativa
maxima de 0.13%

Desviacion estandar relativa
maxima de 0.25%

Desviacion estandar relativa
maxima de 0.29%

Desviacion estandar relativa
maxima de 0.29%

Precision intermedia -Proveedor Desviacion estandar relativa <1.3%
Brenntag maxima de 0.05%
Precisién intermedia -Proveedor Desviacion estandar relativa
Monbémeros maxima de 0.14%
Precisién intermedia -Proveedor Desviacion estandar relativa
Trichem maxima de 0.05%
Reproducibilidad-Proveedor Desviacion estandar relativa
Brenntag maxima de 0.12%
Reproducibilidad-Proveedor Desviacion estandar relativa
Monbémeros maxima de 0.35%
Reproducibilidad-Proveedor Desviacion estandar relativa
Trichem maxima de 0.66%
Exactitud-Prueba de
repetibilidad. Proveedor
Brenntag Porcentaje de error de 3.46%
Exactitud-Prueba de
repetibilidad. Proveedor
Monémeros Porcentaje de error de 2.96%
Exactitud-Prueba de
repetibilidad. Proveedor Trichem Porcentaje de error de 3.12%
Exactitud-Prueba de
<10.0%

reproducibilidad. Proveedor
Brenntag
Exactitud-Prueba de
reproducibilidad. Proveedor
Mondmeros

Porcentaje de error de 3.58%

Porcentaje de error de 4.40%
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Exactitud-Prueba de
reproducibilidad. Proveedor
Trichem

Porcentaje de error de 3.72%

Estabilidad en el tiempo-
Proveedor Brenntag

Estabilidad en el tiempo-
Proveedor Monémeros

Estabilidad en el tiempo-
Proveedor Trichem

Estabilidad en el tiempo-Tanque
de almacenamiento rojo en
planta de produccién

Estabilidad en el tiempo-Tanque
de almacenamiento azul en
planta de produccién

Desviacion estandar relativa
maéaxima de 0.06%

Desviacion estandar relativa
maxima de 0.16%

Desviacion estandar relativa
méaxima de 0.11%

Desviacion estandar relativa
maxima de 0.22%

Desviacion estandar relativa
maxima de 0.17%

<1.3%

Tabla 21. Resumen resultados de la validacion para la concentracion de Na,COg3

(%Yop/v)

Concentracion Na2C0s (% p/v)

Parametro

Resultado

Criterio de aceptacion

Repetibilidad del método
hidréxido de sodio grado
analitico
Repetibilidad del método
hidréxido de sodio Brenntag

Repetibilidad del método
hidréxido de sodio Mondmeros

Repetibilidad del método
hidréxido de sodio Trichem

Precision intermedia -Proveedor
Brenntag

Precision intermedia -Proveedor
Mondmeros

Precision intermedia -Proveedor
Trichem

Reproducibilidad-Proveedor
Brenntag

Reproducibilidad-Proveedor
Mondmeros

Reproducibilidad-Proveedor
Trichem

Desviacion estandar relativa
maxima de 0.03%

Desviacion estandar relativa
maxima de 0.03%
Desviacion estandar relativa
maxima de 0.03%
Desviacion estandar relativa
maxima de 0.03%

Desviacion estandar relativa
méaxima de 0.004%

Desviacion estandar relativa
maxima de 0.006%
Desviacion estandar relativa
méaxima de 0.005%
Desviacion estandar relativa
maxima de 0.06%
Desviacion estandar relativa
maxima de 0.07%

Desviacion estandar relativa
maxima de 0.07%

<1.3%

Exactitud-Prueba de
repetibilidad. Proveedor
Brenntag
Exactitud-Prueba de
repetibilidad. Proveedor
Mondmeros

Porcentaje de error de 2.09 %

Porcentaje de error de 0.03 %
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Exactitud-Prueba de
repetibilidad. Proveedor Trichem

Exactitud-Prueba de

Porcentaje de error de 2.30%

reproducibilidad. Proveedor <10.0%
Brenntag Porcentaje de error de 7.39 %
Exactitud-Prueba de
reproducibilidad. Proveedor
Monémeros Porcentaje de error de 6.81 %
Exactitud-Prueba de
reproducibilidad. Proveedor
Trichem Porcentaje de error de 7.30%
Estabilidad en el tiempo- Desviacion estandar relativa
Proveedor Brenntag maéaxima de 0.003%
Estabilidad en el tiempo- Desviacion estandar relativa
Proveedor Mondémeros méaxima de 0.02%
Estabilidad en el tiempo- Desviacion estandar relativa
Proveedor Trichem méxima de 0.02% <1.3%

Estabilidad en el tiempo-Tanque
de almacenamiento rojo en
planta de produccién

Estabilidad en el tiempo-Tanque
de almacenamiento azul en

Desviacion estandar relativa
maxima de 0.07%

Desviacion estandar relativa
maxima de 0.13%

planta de produccién

6.1.21 Declaracion de idoneidad del método

Luego de evaluar los resultados obtenidos en la validacion del método
cuantificacion de hidroxido de sodio (NaOH) y carbonato de sodio (Na,COs)
por titulometria acido-base usada como materia prima en los procesos de
produccion de pigmentos rojo, amarillo, negro y naranja en ferro Colombia
(se encuentra como anexo), cuya referencia es tomada del Standard test methods
for chemical analysis of caustic soda and caustic potash (sodium hydroxide and
potassium hydroxide). E291 — 09. 2017; se da el criterio de confianza para uso de
este método en el Laboratorio de Control Calidad de Ferro Colombia, en muestras
de hidréxido de sodio y carbonato de sodio comprada como materia prima en una
concentracion de 48.0% (p/V) para el hidroxido de sodio y del 1.2% (p/V) para el
carbonato de sodio, con lo cual el area de produccion pueda hacer sus
reformulaciones en caso de que se requieran con la plena seguridad de que los
resultados de concentracion estan dentro de conformidad.
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6.2 VALIDACION DEL METODO DE CUANTIFICACION DE PORCENTAJE
DE HUMEDAD Y CALCINACION EN CAOLIN HIDRATADO Y CALCINADO POR
GRAVIMETRIA

6.2.1 Objetivo

Validar el método analitico de cuantificacion de porcentaje de humedad y
calcinacion en caolin hidratado y calcinado, material sélido en forma de chips
compuesto por didxido de silicio (SiO,), oxido de aluminio (Al,O3) y 6xido de hierro
(Fe203) por gravimetria, cumpliendo con todos los criterios de aceptacion para los
parametros de precision, exactitud y estabilidad.

6.2.2 Propdsito

El propdsito de este informe de validacién es proporcionar los hallazgos de la
validacion del método de cuantificacion de porcentaje de humedad y calcinacion
en caolin hidratado y calcinado por gravimetria, siguiendo el protocolo de
validacion PV1119001 (se encuentra como anexo).

6.2.3 Alcance

Este informe aplica y contiene los resultados del protocolo de validacién del
método analitico utilizado en la cuantificacion de porcentaje de humedad y
calcinacion en caolin hidratado y calcinado con un porcentaje de humedad entre
8.0-12.0% para el caolin hidratado y de 0.0-1.0% para el caolin calcinado y de
porcentaje de calcinacion de 13.6-14.2% para el caolin hidratado y de 0.5-1.2%
para el caolin calcinado por gravimetria (PV1119001) (se encuentra como anexo).
Los resultados de este método de analisis son muy incisivos en el area de
produccion de azul ultramar, ya que el caolin calcinado es empleado como una de
las materias primas en la fabricacién del pigmento de azul ultramar.

6.2.4 Expresion para el calculo de cuantificacion de porcentaje de humedad

Wm— (Ws —Wc)
N H = Wm

)* 100%

Donde:
wc: Peso crisol: Peso Crisol limpio y seco

W: Peso muestra himeda
Ws: Peso Final: Peso Crisol + producto seco.
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6.2.5 Expresion para el célculo de cuantificacion de porcentaje de
calcinacion

wf —wc

%L01=1—< )*100%

wSs — wc

Donde:
W.: Peso crisol: Peso crisol limpio y seco

Ws: Peso seco: Peso crisol + muestra luego de estufa 3 horas a 105°C
Wt Peso final: Peso de crisol + muestra calcinada

6.2.6 Especificaciones de porcentaje de humedad y calcinacién

Tabla 22. Especificaciones de porcentaje de humedad y calcinacion de caolin
hidratado y calcinado

Caolin Porcentaje de humedad Porcentaje de calcinacion
(%) (%)
Hidratado 8.0-12.0 0.0-1.0
Calcinado 13.6 —14.2 0.5-1.2

6.2.7 Precauciones

No es una sustancia o0 mezcla peligrosa
6.2.7.1 Almacenamiento

Almacenar en lugares secos

6.2.7.2 Primeros auxilios

Inhalacion: Llevar a aire fresco.

Contacto con la piel: Quitar inmediatamente todas las prendas contaminadas.
Aclararse la piel con agua/ducharse.

Ojos: Aclarar con abundante agua. Retirar las lentes.
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Ingestion: hacer beber agua (maximo 2 vasos), en caso de malestar consultar al
médico.

6.2.7.3 Consejos de prudencia

No respirar el polvo

6.2.8 Descripcion del método

El andlisis gravimétrico es una clase de técnica de laboratorio utilizada para
determinar la masa o la concentracion de una sustancia midiendo un cambio en la
masa. Los métodos por andlisis gravimétrico se basan en la medida del peso de
una sustancia de composicibn conocida y quimicamente relacionada con el
analito. Uno de los métodos usados es la volatilizacién, en donde se separan los
componentes de una mezcla por medio de calor o de descomposicion quimica de
la muestra al calentar o al descomponer la muestra quimicamente, el analito o sus
productos de descomposicion se volatilizan a una temperatura adecuada. Luego
se hace la pesada del producto o bien se determina el peso del residuo. Estos
andlisis implican cambiar la fase del analito, para separarlo del resto de la mezcla,
lo que resulta en un cambio en la masa, haciendo que se separe cualquier
compuesto volatil, lo que resulta en un cambio de masa que podemos medir.

Los métodos por gravimetria se utilizan en muchos analisis de rutina porque son
convenientes, precisos y se pueden automatizar facilmente. En este orden de
ideas, es por ello, que en el Laboratorio de Control Calidad de Ferro Colombia, los
analisis gravimétricos son aplicados para la verificacion del porcentaje de
humedad y calcinacion de las materias primas solidas que van a ingresar a la
planta de produccion, ya que son procedimientos econémicos, aspecto altamente
considerado, ya que en la industria Colombiana el presupuesto para la inversiéon
en la investigacion y equipos de alta tecnologia es bastante reducida.

6.2.9 Equipos

Balanza analitica Mettler AB204

Estufa Binder ED 53- UL, serie 08-47473
Mufla terrigeno modelo D8 Serie 2555
Desecador

6.2.10 Insumos

Crisoles de porcelana de 25 mL
Pesa muestras
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Bandeja de transporte
Recipientes para descartar material contaminado

6.2.11 Reactivos

Caolin

6.2.12 Método analitico de cuantificacion

6.2.12.1 Determinacion del porcentaje de humedad

Pesar entre (20.0 £ 1.0) g de muestra en un crisol de porcelana tarado (es
imprescindible que esté limpio y bien seco), se coloca en la estufa durante 3 h a
105°C y tras enfriar en un desecador, se pesa.

6.2.12.2 Determinacion del porcentaje de calcinacion

Se toma la muestra seca (del procedimiento de humedad) y se lleva a la mufla, la
cual debe estar a temperatura ambiente. Se alcanza una temperatura de 900°C
durante 90min y se sostiene la temperatura durante 1 hora.

Sacar los crisoles con la muestra de la mufla cuando la temperatura <100°C.
Llevar al desecador hasta temperatura ambiente y pesar.

6.2.13 Personal involucrado
Para la realizacion de la validacién del método participaron dos analistas (un
Técnico de Laboratorio y una Tecnologa Quimica) en el Laboratorio de Control

Calidad de Ferro Colombia. Para el ensayo interlaboratorio particip6 un analista en
el Laboratorio de Ferro Espafia.

6.2.14 Software usado

Microsoft Office Excel 2010.

6.2.15 Parametros de validacion

6.2.14.1 Precisioén

Para determinar la precision del método se verific6 que las pruebas de
repetibilidad, precision intermedia y reproducibilidad cumplan con los criterios de
aceptacion establecidos en el PV1119001 Protocolo de validacion del método
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de cuantificacion de porcentaje de humedad y calcinacion en caolin
hidratado y calcinado por gravimetria usado como materia prima en el
proceso de producciéon del pigmento azul ultramar en Ferro Colombia (se
encuentra como anexo).

6.2.14.2 Repetibilidad del método

Para la determinacion de la repetibilidad se llevo a cabo el procedimiento descrito
en el numeral 9.1.1 del PV1119001 Protocolo de validacién del método de
cuantificacion de porcentaje de humedad y calcinacion en caolin hidratado y
calcinado por gravimetria usado como materia prima en el proceso de
produccion del pigmento azul ultramar en ferro Colombia (se encuentra como
anexo). Las tablas 23, 24, 25, 26, 27 y 28, muestran el analisis estadistico
realizado de repetibilidad del método.

Tabla 23. Repetibilidad método (caolin hidratado y calcinado de Ferro Espafia
como patrén)

REPETIBILIDAD DEL METODO

Caolin hidratado-Ferro Espaiia Caolin calcinado-Ferro Espaiia
Porcentaje de
Nimero de Porcentaje de calcinacién NUumero de Porcentaje de Porcentaje de
analisis humedad (%) (%) analisis humedad (%) calcinacion (%)
1 10.81 13.84 1 0.13 0.61
2 10.96 13.86 2 0.12 0.67
3 10.80 13.85 3 0.15 0.59
4 10.37 13.85 4 0.15 0.63
5 11.19 13.86 5 0.15 0.77
6 11.09 13.86 6 0.14 0.78
7 11.07 13.83 7 0.18 0.68
8 11.14 13.88 8 0.19 0.76
9 10.24 13.86 9 0.13 0.78
10 10.23 13.88 10 0.15 0.80
Porcentaje Porcentaje
promedio 10.79 13.86 promedio 0.15 0.71
RDS (%) 0.38 0.02 RDS (%) 0.02 0.08
Criterio de Criterio de
aceptacion (%) <13 <13 aceptacion (%) <37 <27
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Tabla 24. Repetibilidad método (caolin hidratado del proveedor Minerales
Industriales y calcinado de la Planta de produccion Ferro Colombia)

REPETIBILIDAD DEL METODO

Caolin hidratado-Minerales Industriales Caolin calcinado-Planta Ferro Colombia
Porcentaje de Porcentaje de Porcentaje de Porcentaje de
Numero de andlisis humedad (%) calcinacién (%) | Numero de andlisis humedad (%) calcinacién (%)
1 9.49 13.77 1 0.11 0.57
2 10.48 13.72 2 0.04 0.66
3 11.30 13.75 3 0.07 0.61
4 10.94 13.81 4 0.08 0.68
5 11.61 13.70 5 0.16 0.72
6 10.96 13.76 6 0.09 0.71
7 9.80 13.95 7 0.08 0.53
8 11.66 13.85 8 0.08 0.60
9 11.66 13.85 9 0.16 0.90
10 11.85 14.06 10 0.05 0.90
Porcentaje Porcentaje
promedio 10.98 13.82 promedio 0.09 0.69
RDS (%) 0.82 0.11 RDS (%) 0.04 0.13
Criterio de Criterio de
aceptacion (%) <1.3 <1.3 aceptacion (%) <3.7 <27
Tabla 25. Test de Grubbs para el caolin hidratado de Ferro Espafia como patrén
—Repetibilidad
Caolin hidratado-Ferro Espaiia Caolin hidratado-Ferro Espaiia
Porcentaj Porcentaje
Namero ede Dato de T T Dato
de humedad T T Rechazad | calcinacion | experiment | tedric
analisis (%) experimental | tedrico | Aceptado 0 (%) al 0 Aceptado | Rechazado
1 10.81 0.06 2,18 X 13.84 1.11 2,18 X
2 10.96 0.45 2,18 X 13.86 0.08 2,18 X
3 10.80 0.02 2,18 X 13.85 0.26 2,18 X
4 10.37 1.13 2,18 X 13.85 0.54 2,18 X
5 11.19 1.06 2,18 X 13.86 0.33 2,18 X
6 11.09 0.81 2,18 X 13.86 0.33 2,18 X
7 11.07 0.74 2,18 X 13.83 1.60 2,18 X
8 11.14 0.94 2,18 X 13.88 1.57 2,18 X
9 10.24 1.46 2,18 X 13.86 0.09 2,18 X
10 10.23 1.48 2,18 X 13.88 1.46 2,18 X
Porcentaje Porcentaje
promedio 10.79 promedio 13.86
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RDS (%) 0.38 RDS (%) 0.02
%ERROR 7.91 %ERROR 0.31
Tabla 26. Test de Grubbs para el caolin calcinado de Ferro Espafia como patron
—Repetibilidad
Caolin calcinado-Ferro Espaia Caolin calcinado-Ferro Espaia
Porcentaj Porcentaje
Namero ede T T Dato de T Dato
de humedad | experiment | tedric Rechazad | calcinacién | experiment T Rechazad
analisis (%) al 0 Aceptado 0 (%) al tedrico | Aceptado 0
1 0.13 0.90 2,18 X 0.61 1.23 2,18 X
2 0.12 1.27 2,18 X 0.67 0.49 2,18 X
3 0.15 0.08 2,18 X 0.59 1.49 2,18 X
4 0.15 0.01 2,18 X 0.63 0.92 2,18 X
5 0.15 0.17 2,18 X 0.77 0.81 2,18 X
6 0.14 0.22 2,18 X 0.78 0.94 2,18 X
7 0.18 1.52 2,18 X 0.68 0.32 2,18 X
8 0.19 1.84 2,18 X 0.76 0.69 2,18 X
9 0.13 0.88 2,18 X 0.78 0.83 2,18 X
10 0.15 0.17 2,18 X 0.80 1.17 2,18 X
Porcentaje Porcentaje
promedio 0.15 promedio 0.71
RDS (%) 0.02 RDS (%) 0.08
%ERROR 6.80 %ERROR 1.24

Tabla 27. Test de Grubbs para el caolin hidratado de Minerales Industriales —

Repetibilidad
Caolin hidratado-Minerales Industriales Caolin hidratado-Minerales Industriales
Porcentaje Porcentaje
Namero de T T Dato de T T Dato
de humedad experiment | tedric Rechazad | calcinacién | experiment | tedric Rechazad
analisis (%) al 0 Aceptado 0 (%) al 0 Aceptado 0
1 9.49 1.81 2,18 X 13.77 0.47 2,18 X
2 10.48 0.60 2,18 X 13.72 0.92 2,18 X
3 11.30 0.40 2,18 X 13.75 0.65 2,18 X
4 10.94 0.04 2,18 X 13.81 0.11 2,18 X
5 11.61 0.77 2,18 X 13.70 1.09 2,18 X
6 10.96 0.02 2,18 X 13.76 0.56 2,18 X
7 9.80 1.43 2,18 X 13.95 1.15 2,18 X
8 11.66 0.84 2,18 X 13.85 0.25 2,18 X
9 11.66 0.84 2,18 X 13.85 0.25 2,18 X
10 11.85 1.07 2,18 X 14.06 2.14 2,18 X
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Porcentaje
promedio

10.98

RDS (%)

0.82

%ERROR

9.75

Porcentaje
promedio

13.82

RDS (%)

0.11

%ERROR

0.56

Tabla 28. Test de Grubbs para el caolin calcinado de la Planta de Ferro Colombia

—Repetibilidad
Caolin calcinado-Planta Ferro Colombia Caolin calcinado-Planta Ferro Colombia
Porcentaj Porcentaje

Nimero ede T T Dato de T Dato
de humedad | experiment | teoric calcinacion T tedric | Aceptad

andlisis (%) al 0 Aceptado | Rechazado (%) experimental 0 0 Rechazado
1 0.11 0.51 2,18 X 0.57 0.90 2,18 X
2 0.04 1.10 2,18 X 0.66 0.22 2,18 X
3 0.07 0.47 2,18 X 0.61 0.60 2,18 X
4 0.08 1.08 2,18 X 0.68 0.07 2,18 X
5 0.16 1.71 2,18 X 0.72 0.23 2,18 X
6 0.09 0.00 2,18 X 0.71 0.19 2,18 X
7 0.08 0.22 2,18 X 0.53 1.28 2,18 X
8 0.08 0.17 2,18 X 0.60 0.69 2,18 X
9 0.16 1.59 2,18 X 0.90 1.68 2,18 X
10 0.05 0.78 2,18 X 0.90 1.66 2,18 X

Porcentaje Porcentaje

promedio 0.09 promedio 0.69

RDS (%) 0.04 RDS (%) 0.13

%ERROR 8.33 %ERROR 1.89

De acuerdo a los valores de % RSD y a los resultados del test de Grubbs (Tablas
23, 24, 25, 26, 27 y 28) se concluye que las pruebas de repetibilidad se ajustan a
los criterios de aceptacion estipulados en el Protocolo de validacién del método
de cuantificacion de porcentaje de humedad y calcinacion en caolin
hidratado y calcinado por gravimetria usado como materia prima en el
proceso de produccion del pigmento azul ultramar en ferro Colombia (se
encuentra como anexo), el cual indica que se debe obtener un % RSD inferior al
1.3% en el porcentaje de humedad y calcinacién para el caolin hidratado y de
3.7% en el porcentaje de humedad en el caolin calcinado y de 2.7% en el
porcentaje de calcinacién para el caolin calcinado.
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6.2.14.3 Precision intermedia

Para el proveedor de caolin hidratado (Minerales Industriales) y para el caolin
calcinado de la planta de produccion de Ferro Colombia, se evalu6 la precision
intermedia de acuerdo al numeral 9.1.2 del PV1119001 del Protocolo de
validacién del método de cuantificacion de porcentaje de humedad y
calcinacion en caolin hidratado y calcinado por gravimetria usado como
materia prima en el proceso de produccion del pigmento azul ultramar en
ferro Colombia (se encuentra como anexo). Los resultados del estudio de
precision intermedia se muestran en las tablas 29 y 30, el dia de analisis y el
analista son la fuente de variacion analizada.

De acuerdo con los valores de % RSD y a los resultados del test de Grubbs (los
resultados del test de Grubbs para la aceptacién o rechazo de datos, se encuentran consignados
en la hoja auxiliar de calculo: “Estadistica Validacién de caolin” donde todos los resultados fueron

aceptados), se concluye que las pruebas de precision intermedia se ajustan a los
criterios de aceptaciéon estipulados, por lo tanto, las variaciones en el analisis no
influyen en la precision del método analitico.

Tabla 29. Precision intermedia-caolin hidratado del proveedor Minerales
Industriales

Caolin hidratado-Minerales Industriales

Porcentaj | Porcentaje Porcentaj | Porcentaje Porcentaj | Porcentaje Porcentaj | Porcentaje
NGmero ede de ede de ede de ede de
de humedad | calcinacién humedad | calcinacion humedad | calcinacion humedad | calcinacién
analisis | (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
- 11.44 13.80 | « 11.68 13.80 ~ 11.14 13.90 N 10.77 13.99
(1] ©
‘g 2 11.98 13.78 | A 11.90 13.76 g 11.51 13.96 Ia) 11.40 13.98
i 3 1171 1381 || 1153  13.75 i 11.32 1391 | T | 1093  13.94
5 4 11.36 1381 | 5| 11.22 1379 | 5| 1051 13.90 | 5| 10.90 14.02
g 5 12.15 13.84 g 11.27 13.76 g 10.71 13.99 g 10.62 13.92
G 6 1157  13.84 § 11.68 1381 | Q| 1079 13.99 ﬁ 11.77 13.96
—I ~ i ~
< 7 11.79 13.83 | @ 11.60 13.77 < 10.46 13.95 m 10.45 13.95
© ©
5| 8 1163 1382 | 5| 1122 1379 |@| 11.02 1396 | % | 1099 1388
S 9 11.69 13.76 ‘_C‘S 11.87 13.16 g 11.55 14.02 ‘_C“ 11.03 13.86
< <
10 1104 1379 | €| 1145 1377 1120 1397 || 1156 13901
Porcentaje
promedio 11.73 13.81 11.54 13.72 11.02 13.96 11.04 13.94
RDS (%) 0.24 0.03 0.25 0.20 0.39 0.04 0.42 0.05
%ERROR 2.29 0.67 3.82 1.32 8.16 0.40 7.98 0.30
Criterio‘c,ie
e | <13 | <13 <1.3 <1.3 <13 <13 <1.3 <1.3
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Porcentaje | Porcenta Porcentaj | Porcentaje Porcentaj | Porcentaje Porcentaj | Porcentaje
de je de ede de ede de ede de
Nimero de | humedad | calcinaci humedad | calcinacion humedad | calcinaciéon humedad | calcinacion
andlisis (%) on (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
1) 11.19 13.62 | m 10.52 13.57 < 10.65 13.88 < 11.06 13.92
© ]
‘g 2 11.59 13.59 é 11.07 13.68 ‘CDE 11.03 13.86 é 11.20 13.94
‘;' 3 11.44 13.60 : 11.15 13.58 ‘; 10.86 13.86 ‘; 10.97 13.93
5 4 1095 1365 | 5| 10.92 1366 | 5| 11.35 1386 | 5| 11.33  13.91
g 5 10.82 13.55 g 11.45 13.55 g 11.05 13.91 g 11.31 13.93
'c-j 6 10.75 13.63 ﬁ 11.14 13.60 § 11.36 13.89 ﬁ 10.91 13.95
< 7 11.22 13.62 | @ | 10.63 13.50 < | 11.02 13.90 @ | 10.99 13.89
© ©
§ 8 10.60 13.67 *UCE) 10.85 13.51 Z 10.77 13.96 g 11.11 13.88
‘_g 9 11.19 13.62 ‘_CG 10.50 13.51 C_g 11.29 13.93 Tg 11.36 13.89
<l 10 1167 1359 | <] 1155 1350 | ¥| 1120 1390 || 1152 1390
Porcentaje
promedio 11.14 13.61 10.98 13.57 11.06 13.90 11.17 13.91
RDS (%) 0.36 0.03 0.36 0.06 0.25 0.03 0.20 0.02
%ERROR 7.15 2.05 8.52 2.39 7.85 0.04 6.88 0.11
Criterioge
e " | <13 | <13 <13 <13 <13 <13 <13 <13
Porcentaje | Porcenta Porcentaj | Porcentaje Porcentaj | Porcentaje Porcentaj | Porcentaje
de je de ede de ede de ede de
Namero de | humedad | calcinaci humedad | calcinacion humedad | calcinacion humedad | calcinacion
andlisis (%) on (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
7o) 11.28 13.76 | v 11.34 13.49 © 11.30 13.74 © 10.89 13.68
© ©
‘g 2 11.31 13.77 é 10.98 13.52 ‘CDE 11.17 13.68 é 11.38 13.67
‘; 3 10.55 13.73 : 11.20 13.52 ‘; 10.67 13.55 ; 10.63 13.69
5 4 11.16 13.77 | o | 11.02 1349 | 5| 1111 1387 | o| 10.67 13.64
g 5 11.42 13.41 g 11.09 13.53 g 10.61 13.48 g 11.65 13.74
'c.j 6 10.90 13.95 ﬁ 11.19 13.56 § 11.54 13.62 § 10.94 13.73
< 7 11.00 13.76 @ 11.32 13.57 < 11.26 13.89 o 10.81 13.67
© ©
§ 8 10.71 13.78 *Ug) 11.00 13.57 § 10.82 13.86 g 11.04 13.70
‘_g 9 11.19 13.34 ‘_C“‘ 11.13 13.47 C_CG 11.37 13.69 Tg 10.95 13.70
<l 10 1083 1370 | <] 1100 1349 | | 1131 1376 || 1116 1376
Porcentaje
promedio 11.03 13.70 11.13 13.52 11.12 13.71 11.01 13.70
RDS (%) 0.28 0.18 0.13 0.04 0.31 0.14 0.31 0.04
%ERROR 8.05 1.45 7.27 2.72 7.37 1.34 8.23 1.46
Criterio‘c,ie
ey | <13 | <1.3 <13 <13 <1.3 <1.3 <1.3 <1.3
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Tabla 30. Precision intermedia -caolin calcinado de la planta de Ferro Colombia

Caolin calcinado-Planta Ferro Colombia

Porcentaj | Porcentaje Porcentaj | Porcentaje Porcentaj | Porcentaje Porcentaje
Numero ede de ede de ede de de
de humedad | calcinacion humedad | calcinacion humedad | calcinacién humedad Porcentaje de
analisis (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) calcinacién (%)
o 1 0.08 0.54 - | 011 052 || 0.08 057 |« 0.09 0.40
S 008 05 || o1  ost [§ oo7 o050 |§| o008 0.50
2 3 0.09 0.75 S| 009 057 |Z| 0.10 058 || o0.08 0.73
S 4 0.08 075 | 5| 009 045 |5| 013 052 |g| 012 0.65
Sl s 0.11 035 |=| 010 054 |Z| 012 059 |=| o007 0.53
G 6 0.11 039 |[®]| o011 049 |8| o0.08 048 |®| o013 0.54
< < < <
< 7 0.09 0.67 | 011 053 |<| 0.08 058 |@m| 0.08 0.40
© ©
5| 8 0.09 050 |%| 013 058 |®| 008 052 |%| o007 0.71
£ 9 0.09 031 [ &| 0.09 064 |E&| o0.08 052 [S| o011 0.51
< <
10 0.10 078 | <] o0.10 0.67 0.09 055 |<| o008 0.63
Porcentaje
promedio | 0.09 0.56 0.10 0.55 0.09 0.54 0.09 0.56
RDS (%) 0.01 0.17 0.01 0.07 0.02 0.04 0.02 0.12
%ERROR | 9.02 6.41 2.68 8.64 8.31 9.90 8.58 6.57
Criterioge
e " | <3.7 <27 <37 <27 <37 <27 <37 <27
Porcentaj | Porcentaje Porcentaj | Porcentaje Porcentaj | Porcentaje Porcentaje
Numero ede de ede de ede de de
de humedad | calcinacién humedad | calcinacion humedad | calcinacion humedad Porcentaje de
analisis (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) calcinacion (%)
o™ 0.08 0.46 o | 011 0.68 |<| 0.09 1.00 |<| 012 0.82
(] ©
2l 2 0.09 054 |g| 010 054 |8] 0.09 078 |g| 012 0.81
2 3 0.09 067 |35 | 011 069 |[Z| 0.10 075 |3| o010 0.54
S 4 0.08 053 | 5| o011 067 |g| 0.09 088 |5| o008 0.84
S| 5 0.11 059 | S| 007 059 S| o011 097 |5| 013 0.73
2 6 0.12 055 |®| o008 066 |8 o0.10 076 |®| 013 0.67
2 < o o
< 7 0.12 0.53 0| 0.08 056 |<| 0.12 087 |a| o0.10 0.74
] ©
5| 8 0.08 069 | % | 006 063 |z| 013 087 |g¢| o009 0.69
ER 0.09 056 | S| 0.0 057 |&| 013 074 || o010 0.73
< 10 0.10 0.59 <1 009 056 || o012 077 |<| o.10 0.66
Porcentaje
promedio | 0.10 0.57 0.09 0.61 0.11 0.84 0.11 0.72
RDS (%) 0.02 0.07 0.02 0.06 0.02 0.09 0.02 0.09
%ERROR | 4.19 4.97 9.84 2.43 8.10 6.93 7.46 9.84
Criterioge
ey | <37 <27 <3.7 <27 <37 <27 <3.7 <27
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Porcentaj | Porcentaje Porcentaj | Porcentaje Porcentaj | Porcentaje Porcentaje
Numero ede de ede de ede de de
de humedad | calcinacién humedad | calcinacion humedad | calcinacién humedad Porcentaje de

analisis (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) calcinacion (%)

0 0.09 099 |[w]| 0.09 070 |o| o011 055 |o| 013 0.63
(] ©

2l 2 0.10 089 |5 | 009 062 |5| o0.09 054 |g| o1t 0.62
2 3 0.12 057 |5 | 0.08 084 |[Z| 0.10 043 || o014 0.52
5 4 0.12 058 | g| 0.08 0.86 |5| 0.10 062 |g| o008 0.58
- 0.10 103 | S| 009 071 |E| o.08 070 |=| o008 0.61
2 6 0.10 091 |®| o008 079 |8 o011 059 |®| o007 0.57
J J 2 <
< 7 0.10 089 |[o| 0.09 070 |<| o0.06 068 |@| 0.09 0.51
© ©
5| 8 0.10 075 || o008 071 |g| 007 070 [£| 009 0.51
sl 9 0.07 084 || 010 068 |8 o007 071 |S| 008 0.66
<1 10 0.10 092 | <] o010 087 || oos 067 |<| o0.09 0.62

Porcentaje

promedio | 0.10 0.84 0.09 0.75 0.09 0.62 0.10 0.58

RDS (%) | 0.02 0.16 0.01 0.09 0.01 0.09 0.02 0.05

%errOR | 0.85 456 10.62 6.92 12.87 3.02 4.33 2.98

Criterio_qe

e | <37 <27 <3.7 <27 <3.7 <27 <3.7 <27

6.2.14.4 Reproducibilidad

Para el proveedor de caolin hidratado (Minerales Industriales) y el caolin calcinado
(Planta Ferro Colombia), se evalué la reproducibilidad del método, llevando a cabo
el procedimiento establecido en el numeral 9.1.3 del PV1119001 Protocolo de
validacién del método de cuantificacibn de porcentaje de humedad y
calcinacion en caolin hidratado y calcinado por gravimetria usado como
materia prima en el proceso de produccion del pigmento azul ultramar en
ferro Colombia (se encuentra como anexo). Los resultados del estudio de
reproducibilidad se muestran en las Tablas 31, 32, 33 y 34. La desviacion estandar
relativa obtenida a partir de las mediciones realizadas fue inferior a la desviacion
estandar establecida por la AOAC, siendo esta inferior a 1.3% para el porcentaje
de humedad y calcinacion en el caolin hidratado y de 3.7% para el porcentaje de
humedad en el caolin calcinado y de 2.7% para el porcentaje de calcinacion en el
caolin calcinado; de lo que puede concluirse que el método no presenta

variaciones para el analisis (los resultados del test de Grubbs para la aceptaciéon o rechazo
de datos, se encuentran consignados en la hoja auxiliar de calculo: “estadistica validacion de

caolin” donde todos los resultados fueron aceptados).
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Tabla 31. Reproducibilidad caolin hidratado del proveedor Minerales Industriales

Caolin hidratado-Minerales Industriales
NGamero de Porcentaje de Porcentaje de
Laboratorio andlisis humedad (%) | calcinacion (%)
A 1 11.74 13.71
2 11.53 13.71
B 1 11.66 13.85
2 11.66 13.85
Porcentaje
promedio 11.65 13.78
RDS (%) 0.09 0.08
%ERROR 5.89 0.86
Criterio de
aceptacion (%) <13 <13

Tabla 32. Porcentaje de diferencia relativa (%RPD) para el duplicado de cada
Laboratorio

%RPD
Porcentaje
%RPD de
Porcentaje de | calcinacion
Laboratorio humedad (%) (%)
A
1.20 0.00
B
0.00 0.00
Criterio de
aceptacion
(%) <13 <13

Tabla 33. Reproducibilidad caolin calcinado de la Planta Ferro Colombia

Caolin calcinado-Planta Ferro Colombia
NGmero de Porcentaje de Porcentaje de
Laboratorio analisis humedad (%) | calcinacion (%)
A 1 0.09 0.71
2 0.09 0.73
B 1 0.10 0.72
2 0.10 0.71
Porcentaje
promedio 0.10 0.72
RDS (%) 0.01 0.01
%ERROR 4,78 2.36




Criterio de
aceptacion (%) < 3.7 <2.7

Tabla 34. Porcentaje de diferencia relativa (%RPD) para el duplicado de cada
Laboratorio

%RPD
Porcentaje
%RPD de
Porcentaje de | calcinacion
Laboratorio humedad (%) (%)
A
0.00 1.86
B
2.34 0.50
Criterio de
aceptacion
(%) <3.7 <27

Se concluye que las pruebas de reproducibilidad se ajustan a los criterios de
aceptacion estipulados en el PV1119001 Protocolo de validacion del método
de cuantificacion de porcentaje de humedad y calcinacion en caolin
hidratado y calcinado por gravimetria usado como materia prima en el
proceso de produccion del pigmento azul ultramar en ferro Colombia (se
encuentra como anexo), el cual indica que se debe obtener un % RSD y un %RPD
inferior al 1.3% para la determinacion del porcentaje de humedad y calcinacion en
el caolin hidratado y de 3.7% para el porcentaje de humedad del caolin calcinado
y del 2.7% para la determinacion de calcinacion en el caolin calcinado.

6.2.14.5 Exactitud

El célculo de la exactitud como porcentaje de error se efectud a partir de los datos
obtenidos tanto en condiciones de repetibilidad como en condiciones de
reproducibilidad. Los resultados del estudio de exactitud se muestran en las
Tablas 35y 36.
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Tabla 35. Porcentajes de error bajo condiciones de repetibilidad

Repetibilidad
% Error-Porcentaje | % Error-Porcentaje | Criterio de
de humedad de calcinacion aceptacion
Minerales
Industriales 9.75 0.56 <10.0
Planta Ferro
Colombia 8.33 1.89 <10.0

Tabla 36. Porcentajes de error bajo condiciones de reproducibilidad

Reproducibilidad
% Error-Porcentaje | % Error-Porcentaje | Criterio de
de humedad de calcinacidn aceptacioén
Minerales
Industriales 5.89 0.86 <10.0
Planta Ferro
Colombia 4.78 2.36 <10.0

De las pruebas de exactitud realizadas se concluye que el método es exacto, ya
gue los porcentajes de error obtenidos estan por debajo del 10% conforme con
criterio de aceptaciéon establecidos en el PV1119001 Protocolo de validacién
del método de cuantificacion de porcentaje de humedad y calcinacién en
caolin hidratado y calcinado por gravimetria usado como materia prima en el
proceso de produccion del pigmento azul ultramar en ferro Colombia (se
encuentra como anexo).

6.2.14.6 Estabilidad de la muestra

La evaluacion de la estabilidad se realizo0 durante cinco dias, tanto al caolin
hidratado de Ferro Espafia como al caolin hidratado comprado a Minerales
Industriales. Los resultados son mostrados en los gréaficos 26 y 27.
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Estabilidad del porcentaje de humedad en caolin
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Grafico 26.Estabilidad del porcentaje de humedad en caolin hidratado en el
tiempo
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Grafico 27.Estabilidad del porcentaje de calcinacion en caolin hidratado en el
tiempo



6.2.15 Control calidad

6.2.15.1 Cartas de control X

Para mantener el control de calidad de los distintos ingresos de la materia prima
de caolin hidratado comprada al proveedor, asi como el caolin hidratado
almacenado previo a la calcinacion y el caolin calcinado en planta de produccion,
se crean las tablas de control X, en las cuales para el proveedor, se evalian por
duplicado la muestra suministrada por inspeccion en cada uno de los descargues
por parte del area del almacén de Ferro Colombia; de igual manera se evaltan las
muestras suministradas por la planta de produccion de caolin hidratado
almacenado y caolin calcinado que va a ser utlizado en las formulaciones,
evaluacion hecha una vez a la semana para el caolin hidratado y diario para el
caolin calcinado.

En la carta X la linea central representa el valor promedio aritmético del caolin de
Ferro Espafia tomado como patron analizado por duplicado a través de analisis
repetidos durante un tiempo, se calcula la media aritmética (X) y la desviacion
estandar (s) de los promedios de cada duplicado. El criterio establecido para la
operacion en planta es que el porcentaje de humedad este entre 8.0 — 12.0% y de
calcinacion este entre 13.6 — 14.2% para el caolin hidratado y el porcentaje de
humedad este entre 0.0 — 1.0% y el de calcinacion este entre 0.5 — 1.2% para el
caolin calcinado, por tanto, se calcula los limites inferior de control e inferior de
alerta para el caolin y los limites superior de control y superior de alerta para el
caolin, aplicando las siguientes ecuaciones:

Limite inferior de control: X — 3S
Limite inferior de alerta: X — 2§
Limite superior de control: X + 3S
Limite superior de alerta: X + 2S

Se registran cada uno de los resultados del porcentaje de humedad y calcinaciéon
determinados en el Laboratorio para los ingresos de la materia prima de caolin
hidratado del proveedor y se llevan a la respectiva tabla a modo de seguimiento;
asi como también son registrados en las tablas, los resultados de la evaluacion del
porcentaje de humedad y calcinacion del caolin hidratado almacenado en bodega
y el calcinado en la planta de produccion. Los resultados son mostrados en los
graficos 28, 29, 30, 31, 32y 33.
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Grafico 28. Carta de Control X para el porcentaje de humedad del caolin
hidratado de Minerales Industriales
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Gréfico 29. Carta de Control X para el porcentaje de calcinacion del caolin
hidratado de Minerales Industriales
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Grafico 30. Carta de Control X para el porcentaje de humedad del caolin
hidratado almacenado en bodega
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Gréfico 31. Carta de Control X para el porcentaje de calcinacion del caolin
almacenado en bodega
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Gréfico 32. Carta de Control X para el porcentaje de humedad del caolin

calcinado en Planta
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Grafico 33. Carta de Control X para el porcentaje de calcinacion del caolin

calcinado en Planta
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6.2.15.2 Cartas de control R

Para complementar el control estadistico tanto para los ingresos de la materia
prima como la almacenada y la que se calcina en la planta de produccion de
caolin, con el fin de reducir la variabilidad, se establecen las cartas de control R
para el proveedor, evaluandose por duplicado la muestra suministrada por
inspeccién en cada uno de los descargues por parte del area del almacén de Ferro
Colombia; de igual manera se evaltan las muestras suministradas por la planta de
produccién de caolin hidratado previo a la calcinacion y el calcinado en la planta
gue va a ser utilizado en las formulaciones, evaluacién hecha una vez a la semana
para el hidratado y diariamente para el calcinado.

En la carta R se establece el limite superior de control, representando el valor
promedio aritmético de la diferencia entre cada uno de los duplicados de la
evaluacion del porcentaje de humedad y calcinacion, se calcula la media
aritmética (X) y la desviacion estandar (s) de los promedios de cada diferencia,
aplicando la siguiente ecuacion:

Limite superior de control: 3.27 * Ry omedio

Los resultados son mostrados en los graficos 34, 35, 36, 37, 38 y 39.
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Gréafico 34. Carta de Control R para el porcentaje de humedad del caolin
hidratado de Minerales Industriales
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Grafico 35. Carta de Control R el porcentaje de calcinacion del caolin hidratado de

Minerales Industriales
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Gréfico 36. Carta de Control R para el porcentaje de humedad del caolin
almacenado en bodega
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Grafico 37. Carta de Control R para el porcentaje de calcinacion del caolin
almacenado en bodega
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Grafico 38. Carta de Control R para el para el porcentaje de humedad del caolin

calcinado en Planta
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Grafico 39. Carta de Control R para el porcentaje de calcinacion del caolin
calcinado en Planta

Cuando se presentan resultados por fuera de los limites de control, caso que se
da en la materia prima que se almacena en la bodega para su uso, se informa
inmediatamente al area de produccién sobre el resultado, posterior a ello,
produccion realiza un nuevo muestreo y se procede nuevamente a la
cuantificacion de la nueva muestra en el Laboratorio de Control Calidad;
dependiendo del resultado del re-andlisis se toman medidas correctivas para la
reformulacion.

6.2.16 Resumen de resultados de la validacién

los resultados de los pardmetros evaluados en la Validacién del método de
cuantificacion de porcentaje de humedad y calcinacion en caolin hidratado y
calcinado por gravimetria usado como materia prima en el proceso de
produccion del pigmento azul ultramar en Ferro Colombia (se encuentra como
anexo), son recopilados a modo de resumen en las tablas 37 y 38.

Tabla 37. Resumen resultados de la validacion para el porcentaje de humedad y
calcinacion en caolin hidratado

Caolin hidratado

Parametro Resultado Criterio de aceptacion
Repetibilidad del método- Desviacién estandar relativa
Humedad maxima de 0.38%
Repetibilidad del método- Desviacion estandar relativa
calcinacion méxima de 0.02%
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Precision intermedia -Humedad

Precision intermedia -
Calcinacioén

Reproducibilidad-Humedad

Reproducibilidad-Calcinacién

Exactitud-Humedad

Exactitud-Calcinacién

Estabilidad en el tiempo-
Humedad

Estabilidad en el tiempo-
Calcinacion

Desviacion estandar relativa
maxima de 0.083%

Desviacion estandar relativa
méaxima de 0.063%
Desviacion estandar relativa
maéaxima de 0.09%
Desviacion estandar relativa
maxima de 0.08%

Porcentaje de recuperacion de
101.71%

Porcentaje de recuperacion de
99.75%

Desviacion estandar relativa
maxima de 0.58%

Desviacion estandar relativa
maxima de 0.062%

<1.3%

Tabla 38. Resumen resultados de la validacion para el porcentaje de humedad y

calcinacioén en caolin calcinado

Caolin calcinado

Parametro Resultado Criterio de aceptacion
Repetibilidad del método- Desviacién estandar relativa <3.7%
Humedad maxima de 0.02%
Repetibilidad del método- Desviacion estandar relativa o 704
calcinacion maxima de 0.08% <<
Desviacion estandar relativa
Precision intermedia -Humedad maxima de 0.004% <3.7%
Precisién intermedia - Desviacion estandar relativa <2.7%
Calcinacion méaxima de 0.041%
Desviacion estandar relativa
Reproducibilidad-Humedad méxima de 0.01% <3.7%
Desviacion estandar relativa <2.7%
Reproducibilidad-Calcinacién maxima de 0.01%
Exactitud-Humedad Porcentaje de recuperacion de <3.7%
0 .
_ 64.16% | <2.7%
Exactitud-Calcinacion Porcentaje de recuperacion de
84.12%
Estabilidad en el tiempo- Desviacion estandar relativa <3.7%
Humedad maxima de 0.462% <2.7%
Estabilidad en el tiempo- Desviacion estandar relativa
Calcinacion maxima de 0.145%
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6.2.17 Declaracion de idoneidad del método

Luego de evaluar los resultados obtenidos en la validacion del método
cuantificacion de porcentaje de humedad y calcinacion en caolin hidratado y
calcinado por gravimetria usado como materia prima en el proceso de
produccion del pigmento azul ultramar en Ferro Colombia (se encuentra como
anexo), cuya referencia es tomada del Standard Test Methods for Chemical
Analysis of Limestone, Quicklime, and Hydrated Limel. C25 — 19. 2017; se da el
criterio de confianza para uso de este método en el Laboratorio de Control Calidad
de Ferro Colombia, en muestras de caolin hidratado comprado como materia

prima con porcentajes de humedad entre 8.0 — 12.0% y de calcinacion entre
13.6 — 14.2% y para el caolin calcinado en planta, cuyos porcentajes de humedad
estan entre 0.0 — 1.0% y de calcinacion entre 0.5 — 1.2%, con lo cual el

area de produccion pueda hacer sus reformulaciones en caso de que se requieran
con la plena seguridad de que los resultados de porcentajes estan dentro de
conformidad.

Fecha: Noviembre de 2019
Analista titular: Paola Andrea Monsalve P
Analista Suplente: Wilfer Andrés Mufioz

7. CONCLUSIONES

» Se demostr6 mediante el trabajo experimental y con la evaluacion
estadistica de los resultados y teniendo como base los criterios de
aceptacion establecidos, que el método analitico es exacto y preciso a la
concentracion requerida de hidréxido de sodio y carbonato de sodio, asi
como también para los porcentajes de humedad y calcinacion requeridos en
el caolin

» Mediante el estudio realizado, se establece que las caracteristicas de
desempeiio analitico cumplen con los requisitos para la cuantificacion de
hidroxido de sodio y carbonato de sodio, asi como para los porcentajes de
humedad y calcinacion requeridos en el caolin, siendo confiables y
repetibles para ser utilizados en la comprobacién de las especificaciones de
calidad.

» Se demostré que la metodologia analitica desarrollada en el presente
trabajo proporciona resultados de concentracién de hidréxido de sodio,
carbonato de sodio, porcentajes de humedad y calcinacion fiables y
adecuados para ser usadas en las formulaciones en la planta de
produccion, ya que muchas de las decisiones que se toman estan basadas
en la informacion que proporciona el Laboratorio de Control Calidad, tal

89



fiabilidad de los resultados se demostrd verificando la trazabilidad de la
metodologia analitica con incertidumbre asociada a las mediciones.

» Se asegura la calidad de los datos obtenidos durante el proceso de
validacion y la competencia técnica del Laboratorio, por lo cual se puede
concluir que los criterios de aceptacién establecidos para el método de
cuantificacion de hidroxido de sodio (NaOH) y carbonato de sodio (Na,CO3)
por titulometria &cido-base, asi como el método de cuantificacion de
porcentaje de humedad y calcinacion por gravimetria; proporcionan
seguridad y confianza a los clientes internos de la compafiia.

» El proceso se encuentra bajo control estadistico, debido a que la mayoria
de los valores de las muestras se encuentran dentro de los limites de
control, en caso de identificar un valor por fuera de los limites se realiza un
re analisis con muestra diferente para analizar las causas que afectaron la
uniformidad en el proceso.
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9.0 Anexos

Anexo A. Procedimiento para la determinacion cuantitativa de hidroxido de
sodio y carbonato de sodio por titulometria

Generalidades

Para la soda caustica, se establecen controles estrictos de analisis, seguimiento y
manejo, debido a la importancia de la precision que se requiere de este material
en los distintos procesos de produccion. Su analisis se basa en la titulacion acido
— base utilizando como titulante Acido Clorhidrico y Fenolftaleina y naranja de
metilo como indicadores.

Control de recepcién

A la Soda Caustica se le determina la riqueza y contenido de Carbonatos. Se
informa inmediatamente al personal del almacén correspondiente la aceptacion o
rechazo del producto. El analisis de riqueza se hace a la muestra tomada del carro
tanque. La contra muestra del proveedor se evalla solo en caso de
incongruencias importantes respecto al certificado de analisis.

Equipos

- Balanza analitica

- Erlenmeyer de 250 mL.

- Bureta de 50 mL.

- Pipeta Volumétrica de 5 mL
- Balén Volumétrico de 50 mL

Reactivos

- Acido Clorhidrico (HCI 0.1 N)
- Fenolftaleina (Indicador) al 1%
- Naranja de Metilo (Indicador) al 1%

Procedimiento

- Pesar de 1.0 a 1,1 g de muestra en un balén Volumétrico de 50 mL

- Aforar con agua desionizada y mezclar con agitador magnético durante 5
minutos, se debe garantizar que durante la mezcla se vea el vértice en la parte
superior del balon.
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- Tomar una alicuota de 5 mL y llevarla al Erlenmeyer

- Titular con HCI (0.1N) utilizando como indicador Fenolftaleina, hasta la
desaparicion del color rosa. Registrar este volumen (V1)

- Adicionar 2 6 3 gotas de Naranja de Metilo y continuar la valoracion con HCI
(0.1N) hasta la aparicion de un color rojo - naranja, en este punto se da la
valoracion por terminada. Se anota el volumen gastado de HCI total como (V>).

Reacciones:

NaOH + HCl - NaCl + H,0
(semivaloraciéon de carbono)

Na,CO; + HCl - NaHCO; + NaCl
(semivaloracion de carbonato)

NaHCO; + HCl — H,CO03 + NaCl
(segunda mitad de la valoracién)

Célculos:

* N

Vv, — V.
% NaOH = <39.99 * “TZJ)

Donde:

V1: Volumen de HCI 0.1N gastado en la titulacién con fenolftaleina (mL)

V>: Volumen de HCI 0.1 N gastado en la titulacion con naranja de metilo
(mL).

W: Peso de muestra (Q)

N: Normalidad del HCI

(V2)
% Na,CO; = 105'99*W * N
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Donde:

V,: Volumen de HCI 0.1 N gastado en la titulacién con naranja de metilo (mL)
W: Peso de muestra (Q)
N: Normalidad del HCI

Consignar en el 006DPMP REGISTRO CONSUMO SUSTANCIAS
CONTROLADAS EN LABORATORIO los mL de HCI (0.1N) gastados en la
titulacion, incluyendo purgas y replicas.

94



Anexo B. Procedimiento para la determinacidn del porcentaje de humedad y
de calcinacién por gravimetria

Generalidades

Toma de muestras para el analisis

-La muestra tomada de la pila, se cuartea, desechando 2 de las porciones y
volviendo a mezclar las otras 2.

- Se hacen sucesivos cuarteos hasta llegar a obtener la cantidad que se juzga

necesaria para las determinaciones a efectuar. En general bastan unos 40 6
50 gramos.

Reactivos

Acido Clorhidrico concentrado

Mezclar equimoléculas de Carbonato Sédico y Carbonato de Potasio
Indicador Fenolftalleina

Hidroxido de Amonio (NH4(0H)

Equipos

- Crisol de platino y Crisoles de porcelana
- Beaker de 250 mL

- Matraz volumétrico de 250 mL
- Embudos

- Pipeta de 25 mL

- Mufla eléctrica

- Plato de calentamiento

- Papel filtro banda azul

- Agitador

- Vidrios de reloj

Desecador

Procedimiento
Determinacién de la humedad
Sobre un pesafiltros o un crisol tarado (es imprescindible que esté limpio y

bien seco) se pesan 20 g de la muestra, se colocan en la estufa durante 3 h a
105°C y tras enfriar en un desecador, se pesa.
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Wm— (Ws —Wc)
% H = *100%
Wm
Donde:
w: Peso crisol: Peso Crisol limpio y seco
Wr: Peso muestra humeda

W,: Peso Final: Peso Crisol + producto seco.
Determinacion de la pérdida por calcinacion

Se toma la muestra seca y se lleva a la mufla, la cual debe estar a
temperatura ambiente. Se lleva a una temperatura de 900°C durante 90min y
se sostiene la temperatura durante 1 hora.

Sacar los crisoles con la muestra de la mufla cuando la temperatura <100°C.
Llevar al desecador hasta temperatura ambiente y pesar. Realizar el calculo
de acuerdo a la siguiente ecuacién:

wf —wc

%L01=1—( )*100%

wSs —wc

Donde:

W.: Peso crisol: Peso crisol limpio y seco

W;: Peso seco: Peso crisol + muestra luego de estufa 3 horas a 105°C
Ws: Peso final: Peso de crisol + muestra calcinada

Determinacion de Si0,, Al203 y Fe20;

Se tara el crisol de platino y se colocan en su interior (pesando conjuntamente)
(0,5-0,6) g de la muestra. Una vez pesado se adiciona el contenido del crisol
hasta cubrir el material existente, una mezcla equimolecular de COsNa, y C0sK;
(Aprox.7.0 g)

Provisto el crisol de su tapa se coloca la mezcla a fundir en la mufla a 900°C.
por 1 hora.

- Se deja enfriar el crisol y se introduce en un vaso de 250 mL, donde se
adicionan unos 90 mL de agua destilada y 20 mL de HCL concentrado,
hirviendo unos minutos. Luego con una varilla de vidrio se eleva el crisol,
cogiéndolo después con unas pinzas (o cuidadosamente con los dedos). Se
saca fuera el crisol y con unas gotas de HCl concentrado se despega su
contenido y se vierte el vaso lavando con el frasco lavador hasta asegurarse
que no queda nada en su interior.

- Del vaso se pasa a una capsula de porcelana, calentada al bafno maria para
llevar el liquido a sequedad. Al llegar a sequedad adicionar 20 mL de HCL y un
chorro de agua destilada para reunir al fondo lo que queda adherido a las
paredes. Se lleva de nuevo a sequedad, repitiendo la adicion de HCL
concentrado. En total debe llegar 3 veces a sequedad, después de lo cual se
pasa a un vaso de 250 mL con la ayuda de H,0 destilada caliente y 20 mL de
HCL concentrado. Debe procurarse que el volumen no sobrepase los 200 mL

- Se deja en reposo durante una hora, tapando el vaso con un vidrio de reloj
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y provisto de una varilla de vidrio y se procede a filtrar sobre un filtro
Banda azul No. 238 a un matraz aforado de 500 mL.

Si0-

El residuo insoluble en el papel de filtro se coloca en un crisol de porcelana,
previamente tapado. Se seca a fuego lento, sobre un mechero hasta la
desaparicién de la mayor parte de agua y luego se calcina en la mufla eléctrica
durante 1 h. como minimo a 800°C- 900°C. Después se deja enfriar en el
desecador y se pesa tomando el peso como Si0,.

Céalculos:

$i0,= (M",’—f) «100%

m

Donde:

WF = Peso final
Wm= Peso muestra

Fe,03: Ver método
Al,03

Se pipetean 200 mL del matraz aforado de 500 mL vertiéndolos en un vaso de
600 mL adicionando ademas 100 6 150 mL de H,0 destilada y unas gotas de
fenoftaleina.

Con amoniaco se procede a la precipitacién de AlI(OH); y Fe(0H)s, finalizando la
adicion de NH4(0OH) cuando aparezca el color Rosado de la fenoftaleina, se
calienta a ebullicién y se deja en reposo media hora, filtrando luego sobre un
papel filtro Banda Azul No. 238, lavando el turté con H,0 destilada y
asegurandose que en el vaso que contenia el precipitado no queda
absolutamente ningun residuo sdlido.

Se calcina de idéntica forma que la indicada para el Si0,.

Calculos:

AI203 = (VVVV—L) +250%
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Donde:

Wf = Peso final
Wm= Peso muestra

Restando el % Fe,03, que se ha determinado
% (A|203 + Fe203) - % Fe203 = 0/0A|203
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Anexo C. Especificacion de compra hidréxido de sodio

ESPECIFICACIONES DE
033-DG-1
UFERRO  covpras

delivers performance™

EC-1091006-2

PRODUCTO: SODA CAUSTICA
VENDEDOR:

FORMULA : NaOH

N° CAS : 1310-73-2

MINIMO MAXIMO |UNIDAD |CERTIFICADA
CARACTERISTICAS

HIDROXIDO DE SODIO (NaOH) | 48.00 % X
DENSIDAD A 20°C 1.50 gmL | X
HIERRO (Fe) 0.01 % X
CARBONATO SODICO (Na;CO3) 0.60 %
CLORURO SODICO (NaCl) 0.10 %
CONTENIDO EN SULFATO %
SODICO (Na;SO.) 0.05

ALCALINIDAD TOTAL 37.8 %

DOCUMENTACION A PRESENTAR CON LA MERCANCIA:

REMISION

CERTIFICADO DE ANALISIS

EMBALAJE:

PRODUCTO A GRANEL

PLAZO DE ENTREGA:

OBSERVACIONES :
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NO DEBE PRESENTAR PARTICULAS EN SUSPENSION, TURBIDEZ O
COLORACION OSCURA.

LIQUIDO INCOLORO ALTAMENTE CORROSIVO E IRRITANTE

LEYENDA: las caracteristicas que en la columna “CERTIFICADA” LLEVEN UNA CRUZ,
HABRAN DE REFLEJARSE EN UN CERTIFICADO DE ANALISIS

Distribuido a: SUBCONTRATISTA:

Direccion de APROBADO SUBCONTRATISTA (FIRMA Y SELLO) :
compras

Direccion de POR (NOMBRE) CARGO:
calidad

EDITADO: G. Corrales | FECHA: 30/06/1992 REVISADO: M. Ruiz REVISION N° 2

APROBADO : M. ruiz

FECHA: 30/06/1992

FECHA: 19/03/1998

@ FERRO

Where innovation
delivers performance™

PURCHASING SPECIFICATION

033-DG-1

EC-1091006-2

PRODUCT :

CAUSTIC SODA

VENDOR:

FORMULA :

NaOH

N° CAS :

1310-73-2

CHARACTERISTICS (TIPICAL

VALUES)

MINIMUM

MAXIMUM

UNIT

CERTIFIED

NaOH CONTENT

48.00

%

X

DENSITY AT 20°C

1.50

g/mL

X

IRON (Fe)

0.01

%

Na,CO; CONTENT

0.60

%

NaCl CONTENT

0.10

%

Na,SO, CONTENT

0.05

%

TOTAL ALKALINITY

37.8

%
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DOCUMENTATION TO BE ENCLOSED WITH THE MERCHANDISE :

DEIL IWVERY NOTE AND ANAIL YSIS CERTIFICATE

PACKAGING :

BUI K PRODUCT

DELIVERY TERMS :

COMMENTS :

YOU MUST NOT PRESENT PARTICLES IN SUSPENSION, TURBIDITY OR
DARK COLORATION

COLORLESS LIQUID HIGHLY CORROSIVE AND IRRITANT

The features indicated with a “X”” in the “Certified” column, will be reflected in the Certificate of
Analysis.

Distributed to: VENDOR APPROVAL (Signature and Stamp) :
PURCHASING
QUALYTI
CONTROL
BY (Name) POSITION:
EDITED BY : G. Corrales DATE: 30/06/1992 REVIEWED: M. Ruiz | REVISION N°: 2
APPROVED BY : M. ruiz DATE: 30/06/1992 DATE : 19/03/1998
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Anexo D. Especificacion de compra caolin hidratado

ESPECIFICACIONES DE

@ FERRO COMPRAS

Where innovation
delivers performance

033-DG-1

EC-1014033-3

PRODUCTO : | CAOMIN HIDRATADO

VENDEDOR: |MINERALES INDUSTRIALES

FORMULA : | 2Si0,.Al,03.2H,0

N° CAS : 1332-58-7

MINIMO | MAXIMO | UNIDAD | CERTIFICADA
CARACTERISTICAS
CONTENIDO EN SiO, 44.5 46.5 % X
CONTENIDO EN Al;05 37.0 39.0 % X
HIERRO COMO Fe;03 1.2 % X
HUMEDAD 8.0 12.0 % X
PERDIDAS POR CALCINACION 13.6 14.2 % X
RETENIDO EN MALLA 325 0.0 3.5 %

DOCUMENTACION A PRESENTAR CON LA MERCANCIA:

REMISION

CERTIFICADO DE ANALISIS

EMBALAJE:

PRODUCTO EN BIG-BAG X 1000 Ka BIEN IDENTIFICADO

PLAZO DE ENTREGA:

OBSERVACIONES :

LA APARIENCIA DEL PRODUCTO DEBE SER AGLOMERADOS CILINDRICOS O CHIPS

FERRO MONITOREA INTERNAMENTE EL CONTENIDO DE METALES, LOS CUALES PARA SU PROCESO DEBE

SER: Pb <40ppm, Ba <650ppm, As <10ppm, Hg < 1ppm

LEYENDA: las caracteristicas que en la columna “CERTIFICADA” LLEVEN UNA CRUZ,
HABRAN DE REFLEJARSE EN UN CERTIFICADO DE ANALISIS

Distribuido a: Direccion de ISUBCONTRATISTA:
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compras APROBADO SUBCONTRATISTA (FIRMA'Y SELLO) :
Direccién
de calidad
POR (NOMBRE) CARGO:

EDITADO : M. FECHA: REVISADO: G. | REVISION N° 3
Saldarriaga 18/07/2010 Echeverri
APROBADO : G. FECHA: FECHA:
Echeverri 18/07/2010 20/02/2012
@ FERRO PURCHASING 033-DG-1

e B 7= T EC-1014033-3
PRODUCT : HYDRATED KAOMIN
VENDOR: MINERALES INDUSTRIALES
FORMULA : 2Si10,.Al;03.2H,0
N° CAS : 1332-58-7
CHARACTERISTICS (TIPICAL
VALUES) MINIMUM MAXIMUM UNIT CERTIFIED
SiO, CONTENT 44.5 46.5 % X
Al,O3 CONTENT 37.0 39.0 % X
IRON AS Fe,03 1.2 % X
MOISTURE 8.0 12.0 % X
CALCINATION LOSS 136 142 % X

0.0 35 % X

SIEVE RESIDUE 325u

DOCUMENTATION TO BE ENCLOSED WITH THE MERCHANDISE :

DELIVERY NOTE AND ANALYSIS CERTIFICATE

PACKAGING :

PRODUCT IN BIG-BAG X 1000 Kg WELL IDENTIFIED

DELIVERY TERMS :

COMMENTS :

THE APPEARANCE OF THE PRODUCT MUST BE CYLINDRICAL AGGLOMERATES OR CHIPS

FERRO MONITORED INTERNALLY THE CONTENT OF METALS, WHICH FOR THEIR PROCESS
SHOULD BE: Pb <40ppm, Ba <650ppm, As <10ppm, Hg < 1ppm
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The features indicated with a “X” in the “Certified” column, will be reflected in the Certificate of

Analysis.

Distributed to: VENDOR APPROVAL (Signature and Stamp) :

PURCHASING
QUALYTI CONTROL

BY (Name) POSITION:
) . DATE: REVIEWED: o.
EDITED BY : M. Saldarriaga 18/07/2010 G. Echeverri REVISION N°: 3
APPROVED BY : G. DATE: DATE :
Echeverri 18/07/2010 20/02/2012
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Anexo E. Especificacion de compra caolin calcinado

ESPECIFICACIONES DE COMPRAS

& FERRO 033-DG-1
bl EC-10110217-1
PRODUCTO : CAOLIN CALCINADO
VENDEDOR:
FORMULA : N/A
N° CAS : N/A

CARACTERISTICAS

MINIMO

MAXIMO

UNIDAD

CERTIFICADA

CONTENIDO EN SiO, 53.0 [55.0 |% X
CONTENIDO EN Al;03 41.0 1450 (% X
HIERRO COMO Fe,03 0.0 |12 % X
METALES PESADOS 0.0 ]40.0 |ppm X
HUMEDAD 0.0 |10 % X
PERDIDAS POR CALCINACION 05 |12 % X

DOCUMENTACION A PRESENTAR CON LA MERCANCIA:

REMISION

CERTIFICADO DE ANALISIS

EMBALAJE:

PRODUCTO EN BIG-BAG X 1000 Ka BIEN IDENTIFICADO

PLAZO DE ENTREGA:

OBSERVACIONES :

LA APARIENCIA DEL PRODUCTO DEBE SER AGLOMERADOS CILINDRICOS O CHIPS

MINERAL NATURAL A BASE DE SILICE Y ALUMINA, CUYO COMPONENTE PRINCIPAL ES LA CAOLINITA.

105




LEYENDA: las caracteristicas que en la columna “CERTIFICADA” LLEVEN UNA CRUZ, HABRAN DE
REFLEJARSE EN UN CERTIFICADO DE ANALISIS

Distribuido a: Direccién de compras SUBCONTRATISTA:
Direccion de calidad | ApROBADO SUBCONTRATISTA (FIRMA Y SELLO) :

POR (NOMBRE) CARGO:
EDITADO: M. FECHA: 18/08/2010 |REVISADO: G. Echeverri REVISION Ne° 1
Saldarriaga
APROBADO : G. FECHA: 18/08/2010 |FECHA: 16/02/2012
Echeverri
033-DG-1

@ FERRO. | p;RcHASING SPECIFICATION

Where innovation
delivers performance™

EC-1011027-1

PRODUCT : CALCINED KAOLIN
VENDOR:

FORMULA : N/A

N° CAS : N/A

CHARACTERISTICS (TIPICAL VALUES)

MINIMUM

MAXIMUM

UNIT

CERTIFIED

SiO, CONTENT 53.0 55.0 % X
Al,0; CONTENT 41.0 45.0 % X
IRON AS Fe,03 0.0 1.2 % X
HEAVY METALS 0.0 40.0 ppm | X
MOISTURE 0.0 1.0 % X
CALCINATION LOSS 0.5 1.2 % X

DOCUMENTATION TO BE ENCLOSED WITH THE MERCHANDISE :

DELIVERY NOTE AND ANALYSIS CERTIFICATE

PACKAGING :
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PRODUCT IN BIG-BAG X 1000 Kg WELL IDENTIFIED

DELIVERY TERMS :

COMMENTS :

THE APPEARANCE OF THE PRODUCT MUST BE CYLINDRICAL AGGLOMERATES OR CHIPS

NATURAL MINERAL BASED ON SILICE AND ALUMINUM, WHOSE MAIN COMPONENT IS CAOLINITE.

The features indicated with a “X” in the “Certified” column, will be reflected in the Certificate of Analysis.

Distributed to:
PURCHASING
QUALYTI CONTROL

BY (Name)

VENDOR APPROVAL (Signature and Stamp) :

POSITION:

EDITED BY : M. Saldarriaga

APPROVED BY : G. Echeverri

DATE: 18/08/2010

DATE: 18/08/2010

REVIEWED: G.
Echeverri

DATE : 16/02/2012

REVISION Ne°: 1
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Anexo F. Certificados de andlisis acido clorhidrico 0.1N

ceact V05 laloratorto

Certificate of Analysis

1.09060.1000 Hydrochloric acid ¢(HCI) = 0.1 mol/l (0.1 N) Titripur® Reag. Ph Eur,
Reag. USP - .
Batch HC86381660

Volumetric solution in accordance to the chapter reagents of the Pharmacopoeia (Ph Eur, USP).

Spec. Values Batch Values
Form liquid liquid
Amount-of-substance concentration 0.0995-0.1005 mol/l 0.1000 mol/l
Measurement uncertainty +/- 0.0003 molil +/- 0.0003 mol/l
Traceability NIST SRM 723E

The concentration is determined by volumetric titration and refers to 20°C.

The certified value is traceable to a primary standard from the National Institute of Standards and Technology USA (NIST SRM 723
Trishydroxymethylaminomethane) by means of volumetric standard Trishydroxymethylaminomethane (Art. 1.02408), certified by the
accredited calibration laboratory of Merck KGaA. Darmstadt, Germany according to DIN EN ISO 17025.

The uncertainty is expressed as expanded measurement uncertainty with a coverage factor k=2 covering a confidence level of 95%
All measurements are carried out in the laboratory of Merck KGaA. Darmstadt, Germany.

Note: The titer is a correction factor to correct for variations of the volumetric solution, the titration equipment, the temperature and other
laboratory conditions. For correct titration results it is recommended to determine a titer with the laboratory specific equipment and under
laboratory specific conditions directly after opening a new bottle and at reguiar time intervals.

Date of release (DD.MM.YYYY) 02.08.2018
Minimum shelf life (DD.MM.YYYY) 31.07.2021

Ayfer Yildirim

y quality control

This document has been produced electronically and is valid without a signature
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Certificate of Analysis

1.09060.1000 Hydrachloric acid ¢(HCI) = 0.1 mol/l (0.1 N) Titripur® Reag. Ph Eur,

Reag. USP
Batch HC85524460
Volumetric salution in to the chapler reagents of the Pharmacopaeia (Ph Eur, USP).

Spec. Values Batch Values

Form liquid liquid
Armount-of subslance cancentration 0.0006 0.1006 molil 0.1000 mabi
Measurement uncertainty +/-0.0003 molll +/-0.0003 mold
Traceahility NIST 8RM 723E

The cancentration is determined by volumetric titration and refers to 20°C.
The certified value is traceable to a primary standard from the National Institute of Standards and Technology USA (NIST SRM 723

Trishy y ) by means of T hane (Ar. 1.02408), certified by lhe
accredited calibration laboratory of Merck KGaA, D dt rding to DIN EN SO 17025.
i d ge factor k=2 covering & taval of 95%.

g

is exp as exp measurement inty with a
All measurements are carried oul in the laboratory of Merck KGaA, Darmstad!, Germany.

Note: The fiter is a correction factor to correct for variations of the volumetric solution, the tilration equipment, the temperature and other
laboratory conditions. For corract titration results it is recommended to determine a titer with the laboratory specific equipment and under

laboratory specific conditions directly after opening a new bottle and at regular tme infervals.

Date of release (DD.MM.YYYY) 13.03.2018
Minimum shelf life (DD.MM.YYYY) 31.03.2021

Ayfer Yildirim
Respansible laboraiory manager quality control
This has been p ically and is valid without a signature.
Merck KGaA, Frankfurter StraBe 250, 64293 Darmstadt (Germany): +49 6151 72-0 Page 1 of 1

EMD Millipore Corporation - a subsidiary of Merck KGaA, Darmstadt, Germany
290 Concord Road, Billerica, MA 01821, USA, Phone: (978) 7154321 \

SALSA Verslon 693811 /890000S28634)  Date: 13.032018 A
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Anexo G. Certificados de analisis hidroxido de sodio de Brenntag

n
BRENNTAG COLOMBIA S.A. It/.)¢ BRENNTAG amm
oy

m"(
Certificado de Analisis
Cédige 2ARAD POOOOOS Lote 16041184
Producte SODA CAUSTICA LIQUIDA GRANEL
Focks de Vonchmbents  20JUL-202) Fochs de Embida  16NOV-2000
' Analinn Unidad Resultades  Minimo Mivime Especificaciin
Acatrasest tuty comg 20 ~ b1 ) b
Corpens Pl AR T .
On Currgen Carncteranco
e Laad raaparea
Arpecra PN escei de partn
-~ vagerac
Caoruo oe soo ~ o <)
’ VDTG0 8 WO (T NeOY, ~ 0o “n "
Crorato 00 8080 (NeCI0Y) r 0 ®
Carvonano oo w000 " 2
Cortarstn de N v » s
' Concermacon de Nal3O4 oY o
facrae oo Vamtacnry 2007 200
Obery actanes

Vet eammiert) S Sater crat hEaadon OF 1 @AV AT SETLAT Rd) Y AMIE ROVOST Bt San mdo verThader €1 Tmrwee Lo Tery

Rosaura Zambrano Jemay Carolina Ducfias M
Jefe Nal, Control Calidad Analista Control Calidad
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: t‘lu ‘1
BRENNTAG COLOMBIA S.A. P “\QBRE NNTAGC &

Certificado de Andlisis
Cédige AS2A0P00000  * Lote 40841284
Producte SODA CAUSTICA LIQUIDA GRANEL®
Pecha de Venchmiente 25 AGO 2023 Forha de Embbda 17000 2000
Analisis Unidad  Resultados  Minime Mavimo Expecificackin
Acavead 1223 como (a0 -~ »a b &
o= ram 14
O Currgie Caracre o
Curgte LAQUE0 YAapecerne »
Azoacse P eacerts 20 paNc e
L
Conro de 1030 - ) 3] :
Moo 00 s komo NaHI % au “s 5 >
Charsto 20 3otk NaO0Y) o~ 1" »w
Catorwo e w00 - " 2
Cerseno on N N '\ $
Comcororacadn oe NaZS04 oy o
Focra 3¢ Marvtacsn 200200
Obsers mchomes:

Rosaura Zambrano Jenny Caroling Dechan M
Jefe Nal, Comtrol Calidad Analista Control Calidad
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l v . Zﬂ’nll 1%
| . Aseey
BRENNTAG COLOMBIA S.A. BRENNTAGES
. -4

‘ Certificado de Andlisis
- F s
Cédige ASIAD POO000 _ Lote 41271284
Prodecto SOUA CAUSTICA LIQUIDA GRANEL
‘ Powka de Vonammmmin  C8 ACOLD00) Pocha de Db 120002000
Anslon Usnidad Ressltades  Misise Mavime ¥ spevificackon
Acair et waa i NaJ0O ~ nw »
lmeneat ! iF - iy
Owr Comoem Cascmratcs
lorsw e e ]
Ascecs T Ecerns 08 petCUas
L
' Coror 26 2000 ~ x 0y
e de 00 et T NP ~ “was “s "
Corste 5o sone (NeOOY) [ ad " o
Lanorats e sass - " :
’ Corvemite 20 rore ~5% ' ’
Comomrractn 20 Nal304 L "
fecre 2o Mo ey 1900700
! Oy sctones:

B e L R Tkl e i Tl e e N T S R R UL

Rosaurs Zambesno Jenmy Carolima Dochas M
Jefe Nal, Comtrol Calidad Analista Comtrol Calidad
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g

f 86sue
BRENNTAG COLOMBIA S.A.

BRENNTAG 4
o

.Ceruﬁcadodem

Cédige  2AS2ADPOO00O
Products  SODA CAUSTICA LIQUIDA GRANEL
Fochs &¢ Venctmbemts 0L 2020

Lote 918111841

Fochs de Embida 1 1NOV2008

Analiss Unidad  Ressltades  Minime Mavimo Fapecificacion
Acareuted vix om0 Wall) - »nn » >
Oeracar e '8 15
Onr Curpe Caracteratee
Corvpee Ligads Yerape e 2
A ro Fn eserts Se petou
R el
Cwres S wao ) o0 o
R o R e . o e L))
Curats oo sode MO, [3ad " “©
Carvorato 08 000 - " 3
Cortmra: 38 hens - o °
Corcentracer o NaISO4 Y n
e e Maruteciss W70
Obsery aciones
Lot oot aodn 11raMaben (300n Yanads (3w wd s prverdee gumen ham wde verEiaaie e Rarn Mivedese
Rossera Zambrano Jenmy Carolina Ducfias M
Jefe Nal, Control Calided Analista Control Calidad
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. . vdnh
BRENNTAG COLOMBIA S.A. ; RENNTAC &
P 2?’ g

Certificado de Andlisis
Cédige 2ASR2A0P00000 ° Lote 40841284
Producto  SODA CAUSTICA LIQUIDA GRANEL *
Fecha de Veacimbemto 1% AGO- 2020 Focha de Embida  20.D0C 2018
Anilinis Unidad  Rewltades  Minkme Masximo Especificackén
Aravatad way come (NadOy ~ 4 e ¥
Oerucae 3 \an s
Oher Compre Coavwoner 3220
T Ligua3) Yerpareree 3
Argmoc PN e G partd
- pageseon
Curus o0 w00 - oo o0
M) Op 30 oo NaOe) ~ o ta “s LA
Cormo de sedo MaCON oo " L
Cotonan 0 100 - " 2
Corennads e hers gy AF . ]
Corcammacon oo NadSO4 o0? o1
Fecra ce Mantacan 8083008
Otery scivoes:

- )
Lim sty revalindos evam bannion 10 B Itanmarion semieiornie (v v roennder. Sl b wdo wenlendn on e (i o

Rosaura Zumbrano Jenny Caroline Ducias M
Jefe Nal, Control Calidad Analista Control Calidad
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Anexo H. Certificados de analisis hidroxido de sodio de Mondmeros
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mondmeros flsage,
Pt 4 Pequiven

CERTIFICADO DE CALIDAD
VA TERAL SO0A CAUSTICA
CLUENTE FERD COLOMA SAS
CENTRO B0
LOTE LOGISTICO 4700478224
LOTE DE INSFECCOION 80000009291
FEDIDO 2018
NUMERO PEDID0 DEL CUENTE ALOOOSS292
ONTREDA ! 80840027
CANTIOAD (328580 ™
FECHA DE EXPEDICION "04.09 2018

Umite Umite

Caractoristicas Valor Inferior Superior
Congentracion, % NaOw 5008 4000 -
Cartbonato, % Na2CO) 029 - 080
Clorwro, WNeC 0.0038
Cloratos, % NeCXO) 0.0000 . 0.0108
Calce. mohg Ca ] . [
Magresic. mphg Mg o . 0
Mo, mgig Fe .00 "
Satmos mog SO (] 200
Shce, mopiig 502 (] 100
Apwracce o Lgatos incoor Compw .
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Anexo |. Certificados de analisis hidroxido de sodio de Trichem

. . Wit
ATRICHEM P 8rte
COA awum Versién 1 Fecha 30/11/2016
Nombre del producto: SODA CAUSTICA LIGUNDA
Nurmerp de fote 1 183%4A
Parsmetro Valor de reforencia Ariuitade

{ “Mcateigad Yotal (N20H] e % ; U 0D Uiy
 Cartomato de oo (Na,CO. e % ! Mk 020 : o1l i
Demided en gfom’ 2 20°C 1533 - 150 | ___u» N
 Clorwrs de Sodio [NaC) en ppm Mhnai) | “ns
;_g.lhna.n M2 1) ‘ Y 184 |
Pomo (PO) en ppm i «01 i | [ 1
| Sstat0 Se 3050 (N2,30.) en ppem Mas 100 il 136 .1
[o—— | Lagundo VKO0, WaRSAAIC0 3 P |

R

Fecha du Fabricacon: 10 cde Dscrombee oo 2017
fecha de Ventimiento: 30 de Ditiemive e 2014

Tinbern de Colomibee SAS garestius gur mate cortificads de snbien o Fel copa deil el por o
roweedor ] N

-
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n/okj’f
ATRICHEM 4 il

Versién 1 Fecha 30/11/2016

“wa
0085
1524
nu
14
4
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. obfor /i
ATRICHEM £ oy,

COA  CERTIFICADO DE ANALISES Version 1 mm
. —

Nombre del producto;  SO0A CAUSTICA LIQUNDA

Numero e wie : JEST A

Pardmwtro Valor dw reterencis Revultado

| Aatded T (Mo e % T Y
Carsonats de Sedbe (We L0,) en % Mas 030 011
| Dewwded en gfom’ a 20°C 501 - 1.5% | 13208
Clorurs de Sodio INCT) on pom : Mas 1000 o
e feonsom M 1) in
P (PR ea po «01 Camete
"m {eaebo vcU 1Bmibe ¢ 4

l | eromete et Comole
Otnervaciones

Motonses Shar-och lipaer

Fecha e Fabricackine & or hno 0 2018 . _

Fechs de Vencemiente: ¢ de howo e 2019 .3

Tretmm ge Cotomies SAS garantes oun rite catiicads S snilive o5 ol cove del ooy por o
reveesss

-
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...

. G
ATRICHEM e

COA CERTIFICADO DE ANALISIS Versién 1 mgm

Nombes del producte:  SODS CAUSTICA LIGLADA

Numero de lote r1%TEA
Pardmetro Valor de referencia Revuitado

 Aicakonudod Tota (NIOM) on N “%0-5m 34
Carbonsts de o0 (Na LD, #a % e 020 su
Denaiad n g/om’ 2 20°C 1511-15% 1518
Ak abodtad Total (NaO) o % I 1o 1y e L)
_ Ooruro de 500 (MeCH n ppm | Mie 110 1264
Haerro (1) on ppen 1 s 1) in
_Pame (Ph) en pom .- «01 ‘ Compte
\ LR I BN 8

s . - g aente e Congle
Obrervaciones

Motonaee Crivius Mande

Fecha de Fabricacdn: ) oe Agonio oe 2018
Facha de Vencimiento: 3§ de Agoute de 2019

Trchem de Coomba SAS gaantis e eile Coficato de snbing o3 fiel c200 def emsido por of

Preveedor G0 cartficacion e « alitad
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o T——

———

OZ/n/‘(P"

ATRICHEM f 66297
COA CERTIFICADO DE ANALISIS Versién 1 Fecha 30/11/2016
Nombre del produgtor  SODA LAUSTICA LIQUIDA
Numero de lote 1 1918

Parametro Valor de referencia Resultado
Acabeudad Total (NaOM) en % @0 200 020
Carboneto de 30040 (Na,LO,) en N Mis. 020 016
 Densided on g/ow’ 2 20°C 1511 - 15% 152%
 Cloruro de Sod (NaC) en ppm Max. 13000 ne
_ Marro (Fai en ppe Mae 1) | 21
Prormo (PB] em ppm <01 1 Cumphe
 SuMato S Sodo (Na, 50 en pom Mas 100 10

LIguado vcoso, tramsiucoo &

w_t v omente turbe Cunole
Observaciones
Motonave Beatrke

Fecha de Fabricacién: 11 de Septiembre de 2018
Fecha de Vencimiento: 11 de Septiembre de J019

Trchem de Colombia SAS garantics Gue exte cortificado de andinn s el copw del emadc por of

T
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Anexo J. Certificados de anélisis caolin hidratado

MINERALES

g INDUSTRIALES

=

150 9007

'

150 14001

m - Met =

T TOE-1 SA-TER-13EIT

CERTIFICADD DE CALIDAD
CADMIN C08 CALCINADGD
CLIENTE: Ferro Colombia 5 AS.
M ceriificado Jur=)]
FECHA I-mar1s
CANTIDAD TON 1015
CARACTERISTICAS ESFECFICACION VALCR
LoTE 0222
CARACTERIETICAS FISICAS
Chips
% Humsdad 1.0 e, 0.4
FROFIEDADES GUIMICAS
%302 PR DEFMIR 523
HADTO3 FOS DEFMIR 43,2
%FeI03 PR DEFMIR 1,33
% PPl a3 S00°C FOS DEFMIR f,00
MOTA: Los miodos de sriiee ssiin Seponk s cere quisn os segusr
SANTIASD OSORID

Aonriiar de Cakdad
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MINERALES
INDUSTRIALES

CACIR AW, .

CERTIFICADO DE CALIDAD
CAOMIN Co8

CLIENTE: Forro Colombia S.AS.

- e
FECHA 11mar18
|CANTDAD TON
2 = VALOR
022
10020 153
455 +.10 ASH
38010 ns
12 Mix L
139 +-03" 140

NOTA Low miccson G ae s e9ii) (ROOSwE S300 G4RE B8 Togam s

MINERALES INDUSTRIALES $.A
iﬁmﬁi‘ EE CAlIDAD
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MINERALES
INDUSTRIALES

SACER AT

CERTIFICADO DE CALIDAD
CAOMIN Co8

CLIENTE: Ferro Colombia S.A.S.

T g Ay AR oA
 Hurmagas 100420 e
G MR b RO !
4550010 458
380+-30 35
o 12 v, 12
% PRI 8 1000°C 138 +- 01 140

NOTA Loa muodon ce andieis exiin dagonhes 5813 gass o8 reguws

MiN\EhAles 12%1&1“:5 S.A

AUXILIAR DE CALIDAD
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Anexo K. Certificados de verificacién balanzas analiticas

CO0x F-CE-D6

VER 2

o E=OHA 20502

Ga Ilalby
NIT 900195167 - 2
PROTOCOLO DE CALIBRACION EQUIPO DE PESAJE
FERRD
O ECQUIPO: MARCA: UMIDAD DE MEDIDA: -
E ATION I MODELOx - MAKIMA: ™ .
FECHA CAL.: H. SERIE MINIM A H AI}HESWO . 3501
201 RESOLUCION

El usuanio es responsable de prograrar [a priviea cilbracion de s Inshurenios 2 intervaios aderunoos sepln su neceskdad

Loz nesuftados del preserie informe: s reflenen al momenio ¥ Condidones &n gue Se realizann las medciones. £l aboralorio de mefroiogla GAMALAS LTDA. no 2 responsablizs de ios perjulcios Que pusta ocaskonar &
s Inaderuao del Instrumenio callbrado. Las mediciones nealizadas son razabies 3 pakones iMemacionales. Este certficado no podr ser reprocucide partial o iotaiments saive aulorizacion esorfa de GAMALAB LTDA.

PROCEDIMIENTC DE CALIERACION: L2 cilbracion se sfechia por compancion bajo i noma de [al/ULA EILL siguiendo oS pasts descrins &n [ quia Inema para 2 calracion o ISTumentos oe pesaje y masa de

MCERTIDUMERE DE LA MEDICSSK: En mste Ireiome se moorts U IncesSdurione avparndids (L), resultants da i mutiploacion de s noertidumirs combinacs (L) por un fackr de coberturs K= pars un nivel de

jcorfiaros de aprmdmadaments 55,45%. L hase de esis procedimisnio &5 guia iIntema i guia Inisma para cakculo de incertidumbre.

Dk E'vl.'..(ZI(ZIN OLD000

I | TEMFERATURM | FHAC ]
- [ PRE SI0M [ 45, F. ]

GRAFICO DE ERRORES

0,00
0,0003 /,—-—r"'
- o
E b 1_._._.-/
|
|
w ooool |
|
00000 JI
] =1 100 150 -
0,0
CARGA, §

MCERTIDUMBRE. Ua

EXCENTRICIDAD

000003 ] -

L .. : :. II' El !

OBSERVACIONES

[]

" :_J'{.;;; !/'

TECHICO: JULIC MEJLA

Gamalab Lida. Calle 32 D N 65 F 63 Tel'Fax: 5061888 Mail: ths@gamalab.ccm.cn

Medellin - Colombia
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00 FCEAS
— VER @
A FECHA 21505105
Ga lab.
NIT 300195167 - 2
PROTOCOLO DE CALIBRACION EQUIPO DE PESAJE
FERRO
COnE0 ECUIRD: MARCA: LINIDAD DE MEDIDA: "
LIBICACION ¥ ORID GEMERN MODELD: SARGA MAKINA: ; o -
FECHA CAL.: F019.01.1% M. SERE CARGA MINIMA: 1 N® ADHESIVO: 3526
FO19L 5 RESOLUCION 000
Los resufiaoos del presenis informe 52 nefienen al momento ¥ ConGicones £n Que 5¢ realizaron kas medidones. El lsbormiono de mefmiogla GAMALAS LTDA. no 5e responsabiizs de ios perfuicos que pueda ocasionar o
e Inadecuaco del Insrumenio calrado. Las mediciones reslizadas son Tazabies 3 pabones Inlemacionales. £t cerficado no podrd Ser reproducico parcial o tolimente saive aulorizacion esoia de GAMALAE LTDA.
El usuaric &5 responsabie de prograrar [ pridea callbrackdn de Sus Insumenins & nleraios adecuados Segln SU necesidad.
PROCEDISIENTD DE CALBRACION: La callbracion s eferhla por comparacion bajo 2 noma de REULA 1k, sigulendo los pasts descriins &N 3 guia intema pam |2 callbracion de insTumentos de pesaje y masa de
prusba
INCEATIDUMERE DE LA MEDICION: En este irorme s reporta Ura Incesicumbres expandica (Lie), resuliants de a muipicacion de 2 inceridumbre combinada (Lic) por un facion de coberur Ks=2 para un nkvel de
corfarzs de= aprocdimadamenis 55,455, La base de ese procedimienio = guia inerma 3 guis ini=ma para cilouo de incertidurrbre.
[CERTFCADGE DE PATRONES: omas 1 0= 1mg & Sy, Cercaos. ge calbmion e Emisdo por LIRS WE Ui
ERRIRES DE INDHCACK PRLUEBA DE REPETIBLIDALD
T == T > = - = GRAFICO DE ERRORES
N N " DICACIDH SROR
m E — p— | N |
[ F 0 z - | LY
= — [} oy
E | —
o DESYIACION ESTANDAR g [l
- [ TewreRATURR | FEIC ] ™
- = [ FRESION I ETTE ] = L 0 1M B0 1w
tF T}
13 0 0,000
= CARGA, &
| MCERTIDLMERE, Ua |
IIl El | 000003 | N |
OBSERVACIONES

EXCENT

[]

L4 '.-_‘.{11 i g5 l/

TECHICO Jatm Magim

Medellin - Colombia

Gamalab Lida. Calle 32 D N® 65 F 63 TellFax: 5061888 Mail: ventasi@gamalab.com.co
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CO0: F-CE08
= WER- 02

G a U'Ej @I o FECHA MHEISE

NIT 500195167 - 2
PROTOCOLO DE CALIBRACION EQUIPO DE PESAJE

FERRO COLOMBIA 5.A.5
T UMIDAD OE MEDIDA: "

CODIGD ECUIPO:
UBICACION
FECHA CAL.:

MARCA: MET
MDDELD:

M. SERIE
RESOLLUCION

N° ADHESIVO: 2800

Los nesuitados. del preserie informe se reflenen al momenio y Condidones &n Que 3 Mealizamn las medciones. £l laboriorio de metroiogla GAMALAS LTDA. no s responsablim de ios perjulcios que pueda ocasionar e

S0 NACECLIA0D el NStumenio Callbraos. Las medicones nealimaas 5on Tambies 3 pabones IMemaconsies. ESie Ceriflicans NO pOCR S FEpRcUCics parial o iDiiments sak JUDFEaCion £soma de GAMALAB LTDA.

] usuaric es responsable de programar a priviea clbracion de S insumenios a inkeriios adecundos Segn sU necesidad

PROCEDISIENTO DE CALIERACION: La cilbracion se efechia por compamicion bajo i noma de IalULA, B, siguiendo (os pasts desorins &n i guia intema para i calloracion de iInstrumentios de pesaje ¥ masa de

prusia

NCERTIDUMERE DE LA MEDICISM: En asie Informe se reports una IncesSidumibne sypandids (L), resufants de b muitiplcacion de b incestidumbre combinada (Uic) porun fackor de oobertur Be2 pars un nived de:

= e apmsmadamenis 55,45%. La base de esie prmcedimiento &5 guia inema i3 guia ini=ma para cliculo de
FTFE PETROHES T g 2

N d GRAFICO DE ERRORES
. - o0
1 CLi000) a1
2 .
- - I e
- . —
I S— oo ¥ e,
DESVIACION CLCoD g " "‘{ 100 150 200 10
— =
1 CLOO0 [ TEMFERATURA | FT5C |
- 0L000 I FRE SI0M ] BA54Fa ]
—— T ]
p— CARGA, &

MCERTIDUMERE. Ua |

|
E| [ [N

— OBSERVACIONES

===

i _.“;('4 1/..

TECHICO:JULIC BEJS LA

Gamalab Ltda. Calle 32 d N® 65 F 63 Tel'Fax: 5061388 Mail: ventasi@gamalab.com.co  www.gamalab.comoco
Medellin - Colombia
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GO0 FCE08
WER: 2

G o |:| LE:] @I i FECHA IS05S

NIT 300135167 - 2
PROTOCOLO DE CALIBRACION EQUIPO DE PESAJE

FERRD COLOMBIA 5.4.5

CODIGD EQUIPD:; LIMIDALD DE ME DA

MARCA: METT

MODELD: ) _
H. SERIE N® ADHESIVO: 3290
RESOLLCION

Los resuftados del presents informe: 52 reflenen al momenio ¥ concdiciones &n gue S& neaiizann |as mediciones. | aboratono de metroiogla GAMALAS LTDWA. no se responsabiizs de ios perjulcios que pusda ocaskonar e

50 NacderLnn def Instrumenin calbadn . Las mesicdones nealmies 5on eemhies & peiones iemaconses . £ ste cerficain no podd s reprodurido parcial o inbimenis savo autorrmscon esoria de GAMALAR LTDA.
|E! usuario e responsaibie de programan @ privima callracion de S Rsiumenios 3 inervaios aderudos SegUn sunecesidad

PROCE IMIENTC DE CALIBRACION: La callbracion se sferhila por Companacion bago [ noma de 30Ul SN, siguiendo ios pascs descrios en 2 guia inb=ma para i milbrackan de insnumenios de pesaje y masa de

INCEATIDUMBRE DE LA MEDICIOM: En este Infiorme se reporta uma Incertdumbne sxpandida (U], resuftants de i3 mulbiphcacion de la incertidurbre combinada (Uc) por 1n facion de cobertura Ke=2 par un nived e
jcorfiare de aproadmadaments 55,455%. La base de esie procsdimiento &5 guia intema i3 gula infsma para cakouio de Incertidurbre

JCERTIFICADOS DE PATRONES:  Masas ©1de 1mg @ S00p, certficados de callbracion M-ISE2 Erifdos por UIMION METROLOCICA.

ERR D

EPET E!IIIZ-\:'.IZ- |0 DE E

0000

INVAVA |
o 0.0000 y ] t
[ E ] \ I

oo BESWIACION ESTANDAR TLCoE g T
=0 Eile il
o — [ TemremATORA ] 28.9°C ] g .
1 FiE [ PRESION [ BASuF. |
1 Fant ]
1 70 -0.000

| INCERTIDLMBRE . Lla |
El E | 0.00003 | . |

OBSERVACIONES

[] []

e
A _':_—__!{n'f"-' .I|’

TECHICO: Jatin Mlajin

Gamalab Ltda. Calle 32 D N® 65 F 63 Tel/Fax: 5061888 Mail: ventasi@gamalab.com.co
Medellin - Colombia
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Anexo L. Certificados de verificacion de estufas

ANALISIS METROLOGICO

INDUSTRIAL S.A.S.

CERTIFICADO DE CALIBRACION 1420

INFORMACION DEL SOLICITANTE
Usuario Ferro Colombia 545
Direccion €l 7 # 23c - 10 Girardota

Fecha calibracion instrumento 2018/ mar / 27

Fecha recepcion instrumento 2018/ mar / 27

i

R ]

INFORMACION DEL INSTRUMENTO DE REFERENCIA - TRAZABILIDAD

Instrumento de Termometros; blogue seca. Fecha de calibracion ~ 2018-ene-13; 2018-ene-13; 2016-ago-13.
referencia Préxima calibracién 2020-ene-13; 2020-ene-13; 2015-ago-13.
Certificado de certificados de calibracion #T-1633 - #T-1632
Marca control Company; Centrol Company; Fluke. calibracién elaborados por Union Metrologica y #3228M
elaborados por Metrologic Colombia 5A5.
Modelo 3TE04-06; 37804-06; 9142
Serie 15197E8319; 160271254; B61696.
i i
fF-——— I |
1 1
INFORMACION DEL INSTRUMENTO BAJO CALIBRACION
Harna Ubicacion Laboratorio
Instrumento
Marca Bindar Codigo Interno Wi reporta
Modelo ED 53-UL Resolucion 1 *C
Serie DE-47473

— e s EE—————- --—--—I

:r-_--_ 1

ALCANCE DE LA CALIBRACION

Magnitud a calibrar ~ Temperatura

Unidad de medida °c

rango de calibracidn (o a as) o
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CERTIFICADO DE CALIBRACION

METODO DE CALIBRACION

1420

La calibracion se realize por comparacion directa con los termometres del laboraterio de acuerdo con el procedimiento interne PR-15, referenciado en el
*procedimients TH-0021 parg ia colibrocion de termémetros digitales " del Centro Espafiol de Metrologia. La temperatura medida en el instrumento bajo

calibracidn fue comparada con el termdmetro de referencia del laboratorio.

[ Ap—

INCERTIDUMBRE DE LA MEDICION

|
-
|

La incertidumbre de la medicion fue calculada teniendo como referencia la Norma Técnica Colombigng GTC-51 1997-11-25 y el Procedimiento TH-001

para la colibracion de termometros digitoles del Centro Espaiiol de Metrologia.
La incertidumbre expandida reportada se ha determinado multiplicanda |3 incertidumbre combinada por el factor de cobertura k indicado en la tabla de

resultados con el cual s2 logra un nivel de confionzo de aproximadamenta el 25,45% .

La incertidumbre de medicidn fue estimada teniendo en cuenta tanto componentes del equipo de referencia como el equipe bajo prusba.

I

CONDICIONES AMBIENTALES DURANTE LA PRUEBA

Temperatura: 26,6

|

c % 3

= Humedad relativa:

REGISTRO DE DATOS ¥ RESULTADG DE LA CALIBRACION
Los resultados agui presentados solo estan relacionados con los instrumentos calibrados. & continuacion se definen los simbolos utilizados en el reporte de

los resultados:
e incertidumbre expandida
k Foctor de coverturg

prom. promedio

57

% har

I8P Instrumento bajo calibracion

IR Instrumento referencio

i+

PRUEBA Temperatura
Unidad de medida |°C
Resultados
Tempermtung prom.
" Temperatura prom. (6P Correccion k e
45,342 45 0,34 2,0 0,62

0

% b
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ANALISIS METROLOGICO
INDUSTRIAL S.A.S.

CERTIFICADO DE CALIBRACION 1421

INFORMACION DEL SOLICITANTE

Usuario Ferro Colombia 545 Fecha calibracidn instrumento 2018/ mar / 27
Direccion €I 7 # 23¢ - 10 Girardota Fecha recepcion instrumento 2018/ mar / 27

|
|
|
i
|
|
i
L

INFORMACION DEL INSTRUMENTO DE REFERENCIA - TRAZABILIDAD

Instrumento de Termometros; blogue saca. Fecha de calibracién 2018-ene-13; 2018-ena-13; 2016-ago-13.
referencia Proxima calibracion 2020-ene-13; 2020-ene-13; 2018-ago-13.
Certificado de certificados de calibracidn #T-1633 - #T-1632
Marca Control Company; Control Company; Fluke. calibracién elaborados por Union Metroldgica y #3229m
elaborados por Metrologic Colombia SAS.

Modelo 37E804-06; 37504-06; 9142

Serie 151978319; 160271254, B61696.
i i
f=—=-= et T =
1 1

INFORMACION DEL INSTRUMENTQ BAJO CALIBRACION

Homo Ubicacidn Laboratoria

Instrumento

Marca Bimder Codigo Interno No reporta

Modelo ED 53-UL Resolucidn 1 C

Serie 03-48534
i i
p-—--— S —
! !
ALCANCE DE LA CALIBRACION

Magnitud a calibrar  Temperatura

Unidad de medida i

rango de calibracion {oa70) K=
| |
I —— — ——— —— o e————- —
1
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INDUSTRIALS.A.S. &% "“;7

CERTIFICADO DE CALIBRACION 1421

METODO DE CALIBRACION

La calibracion se realizé por comparacion directa con los termometros del laboratorio de acuerdo con el procedimiento interno PR-15, referenciado en el
" procedimiento TH-001 para lo colibrocion de termémetros digitales " del Centro Espafiol de Metrologia. La temperatura medida en el instrumento bajo

calibracién fue comparada con el termdmetro de referencia del laboratorio.

I I
b — R — “_"-i

1
INCERTIDUMBRE DE LA MEDICION

La incertidumbre de la medicidn fue calculada teniendo como refarencia la Norma Técnico Colembigna GTC-51 1967-11-25 y el Procedimiento TH-001

para lo colibracion de termometros digitales del Centro Espaficl de Metrologia.
La incertidumbre expandida reportada se ha determinado multiplicande |a incertidumbre combinada por el factor de cobertura k indicado en la tabla de

resultados con el cual s2 logra un rivel de confionzo de aproximadamente el 95 45% .
La incertidumbre de medicion fue estimada teniendo en cuenta tanto componentes del equipo de referencia come el equipe bajo prusba.

' e

R — |

CONDICIONES AMBIENTALES DURANTE LA PRUEBA
c % 3 = Humedad relativa: 55,5 % hr 10 % b

i+

Temperatura: 16,3

1
1
- —
|

+ —
1

REGISTRO DE DATOS ¥ RESULTADO DE LA CALIBRACION

Les resultados agui presentados sdlo estan relacionados con los instrumentos calibrados. & continuacion se definen los simbolos utilizados en el reporte de

los resultados:
IBP Instrumento bajo calibracion

Ue Incertidumbre expondida prom. promedio
k rFoctor de coverturg IR instrumente referencia
PRUEBA Temperatura
Unidad de medida |*C
Resultados
Temperoturg prom.
" Temperatura prom. [P Correccion k e
£0,037 70 0,06 2,0 0,62
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ANALISIS METROLOGICO
INDUSTRIAL S.A.S.

CERTIFICADO DE CALIBRACION 1422

INFORMACION DEL SOLICITANTE

Usuario Ferro Colombia 545 Fecha calibracién instrumente 2018/ mar /27

Direccion Cl 7 # 23c - 10 Girardota Fecha recepcion instrumento 2018/ mar / 27
'

- p—

S R —
1
INFORMACION DEL INSTRUMENTO DE REFERENCIA - TRAZABILIDAD

Instrumento de Termometras; blogue seco. Fecha de calibracidn ~ 2018-ene-13; 2018-ene-13; 2016-ago-13.
referencia Proxima calibracion 2020-ene-13; 2020-ene-13; 2018-ago-13.
Certificado de certificados de calibracidn #T-1633 - #T-1632
Marca control Company; Control Company; Fluke. calibracién elaborados por Union Mgtrologil:a 1_,' #3229M
elaborados por Metrologic Colombia SAS.

Modelo 37804-06; 37504-06; 9142

Serie 151978319; 160271254; BE1696.

i i
f==—=== s ===
1 1

INFORMACION DEL INSTRUMENTQ BAJO CALIBRACION

Horno Ubicacion Laboratorio

Instrumento

Marca Bimder Codigo Interno Mo reporta

Modelo FD 53-UL E2 Resolucidn 1 C

Serie 12-16623
i i
p-—--— e e -
! !
ALCANCE DE LA CALIBRACION

Magnitud a calibrar ~ TEmperatura

Unidad de medida C

Rango de calibracicn {0a105) C
| |
I —— — — e ——— - e——— —
1
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INDUSTRIALS.AS. &% ";‘7

CERTIFICADO DE CALIBRACION 1422

METODO DE CALIBRACION

La calibracion se realizé por comparacion directa con los termémetros del laboratorio de acuerdo con el procedimiento interno PR-15, referenciado en el
*Frocedimiente TH-002 para I colibracion de termémetros digitoles " del Centro Espaiol de Metrologia. La temperatura medida en el instrumento bajo
calibracidn fue comparada con el termdmetro de referencia del laboratorio.

-

|
INCERTIDUMBRE DE LA MEDICION

I I
——— ——
I

La incertidumbre de la medicion fue calculada teniendo como referencia la Norma Técnico Colombigng GTC-51 19597-11-26 y el Procedimiento TH-002

para la colibracion de termometros digitales del Centro Espafiol de Metrologia.
La incertidumbre expandida reportada se ha determinado multiplicanda la incertidumbre combinada por el factor de cobertura k indicado en la tabla de

resultados con el cual se logra un pivel de confionzo de aproximadamente el 95,45% |
La incertidumbre de medicidn fue estimada teniendo en cuenta tanto componentes del equipo de referencia como el equipo bajo prusba.

R e ———— |

CONDICIONES AMBIENTALES DURANTE LA PRUEBA
26,8 c % 3 *C Humedad relativa: 55 % hr

i+

Temperatura: 10 % hr

[ — e —
!

REGISTRO DE DATOS ¥ RESULTADO DE LA CALIBRACION

Los resultados aqui presentados solo estan relacionados con los instrumentos calibrados. A continuacicn se definen los simbolos utilizados en el reporte de

los resultados:

e Incertidumbre expandidae prom. promedio IBP Instrumento bajo colibracion
k Foctor de covertura IR Instrumento referencio
PRUEBA Temperatura
Unidad de medida |*C
Resultados
Tempergtura prom.
= r;'m Temperatura prom. (8P Correccion k e
106,153 105 1,15 2,0 0,62
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CERTIFICADO DE CALIBRACION

ANALISIS METROLOC
INDUSTRIALS.

1424

INFORMACION DEL SOLICITANTE

Usuario

I

Ferro Colombia SA5
Direccion Cl 7 # 23c- 10 Girardota
'

INFORMACION DEL INSTRUMENTO DE REFERENCIA - TRAZABILIDAD

Instrumento de
referencia

Marca
Modelo
Serie

r-—--—

Termometros; blogue seco. Fecha de calibracidn

priwima calibracidn

Certificado de
Control Company; Contrad Company; Fluke. calibracidn
37804-06; 37804-06; 9142

15197E319; 160271254; BE1696.

INFORMACION DEL INSTRUMENTO BAJO CALIBRACION

Instrumento

Marca

Horno Ubicacion
Binder Codigo Interno
ED 53-ULEZ Resolucidn
13-16175

ALCANCE DE LA CALIBRACION

Magnitud a calibrar
Unidad de medida
Rango de calibracidn

o —— —

Temperatura

“c

(0= 103) i

[CO

A.S.

Fecha calibracién instrumento

Fecha recepcion instrumento

2018 / mar / 27
2018 / mar / 27

—

1

H
2018-2ne-13; 2018-ene-13; 2016-3g0-13.
2020-ene-13; 2020-ene-13; 2018-ago-13.

certificados de calibracion #T-1633 - #T-1632
elaborados por Union Metrologica y #3229M
elaborados por Metrologic Colombia 545,

-

1
Laboratorio
Na reporta

1 C

1

1

----- =

- — i —]

138



INDUSTRIALS.A.S. A% "‘;7

CERTIFICADO DE CALIBRACION 1424

METQDO DE CALIBRACION

La calibracion se realizd por comparacion directa con los termometros del laboratorio de acuerdo con &l procedimiento interno PR-15, referenciado en el
"Frocedimiente TH-001 para o colibracion de termometros digitoles " del Centro Espaiol de Metrelogia. La temperatura medida en el instrumento bajo
calibracign fue comparada con el termdmetro de referencia del laboratorio.

[—

INCERTIDUMBRE DE LA MEDICION

|
R
|

La incertidumbre de la medicidn fue calculada teniendo como referencia la Norme Técnico Colombigna GTC-51 1987-11-26 y el Procedimiento TH-001

para la calibracion de termometros digitales del Centro Espafiol de Metrologia.
La incertidumbre expandida reportada se ha determinado multiplicando |a incertidumbre combinada por el factor de cobertura k indicado en la tabla de

resultados con el cual se logra un nivel de confionzo de aproximadamente el 95,45% |

La incertidumbre de medicion fue estimada teniendo en cuenta tanto componentes del equipo de referencia come el equipo bajo prueba.

Lo —

CONDICIONES AMBIENTALES DURANTE LA PRUEBA

Temperatura: 26,4

]
1
e o o
!

“‘c 3 = Humedad relativa: 53,5 % hr

REGISTRO DE DATOS ¥ RESULTADO DE LA CALIBRACION

Los resultados aqui presentados solo estan relacionados con los instrumentas calibrados. & continuacion se definen los simbolos utilizados en el reporte de

los resultados:
Ue incertidumbre expandida
k Foctor de covertura

prem. promedio I8P Instrumento bajo calibracion

IR Instrumento referencio

I+

PRUEBA Temperatura
Unidad de medida |*C
Resultados
Tempenaturg provm.
" Temperatura prom. (6P Correccion k e
103,143 103 0,14 2,0 0,62

10

% hr
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ANALISIS METROLOGICO
INDUSTRIAL S.A.S.

CERTIFICADO DE CALIBRACION 1423

INFORMACION DEL SOLICITANTE
Usuaric Ferro Colombia SAS

Direccion Cl 7 # 23c - 10 Girardota

= p—

INFORMACION DEL INSTRUMENTO DE REFERENCIA - TRAZABILIDAD

Instrumento de Termometros; blogue seco.

referencia

Marca Control Company; Control Company; Fluke.
Modelo 37804-06; 37804-06; 9142

Serie 151978319, 160271254; B61696.
i
Ir- —— — — — -
INFORMACION DEL INSTRUMENTO BAJO CALIBRACION

Horno

Instrumento

Marca Bimder

Modelo ED 53-LIL

Serie 10-01570

i.-_-__

ALCANCE DE LA CALIBRACION

Magnitud a calibrar ~ Temparatura
Unidad de madida *c
Rango de calibracion {0a120) i

2018 f mar/ 27
2018 / marf 27

Fecha calibracion instrumento
Fecha recepcign instrumento

Fecha de calibracion 2018-2ne-13; 2018-ene-13; 2016-ag0-13.

Proxima calibracion 2020-ene-13; 2020-ene-13; 2018-ago-13.

Certificado de certificados de calibracion #T-1633 - #T-1632
calibracién elaborados por Union Metroldgica y $3220M
elaborados por Metrologic Colombia 5A5.
1
1
1
Ubicacion Laboratorio
Codigo Interno No reporta
Resolucién 1 *C
1
1
1

- — —
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INDUSTRIALS.AS. &% "‘:7

CERTIFICADO DE CALIBRACION 1423

METODO DE CALIBRACION
La calibracion se realizé por comparacion directa con los termometros del laboratorio de acuerdo con el procedimiento interno PR-15, referenciado en sl
*Procedimients TH-001 para la colibrocion de termémetros digitales " del Centro Espafiol de Metrologia. La temperatura medida en el instrumento bajo

calibracion fue comparada con el termometro de referencia del laboratorio.

I
[ Rp— ————

|
e
|

INCERTIDUMERE DE LA MEDICION

La incertidumbre de la medicidn fue calculada teniendo como referencia la Norma Técnica Colombignag GTC-51 1987-11-26 v el Procedimiento TH-001

para la calibracion de termometros digitales del Centro Espariol de Metrologia.
La incertidumbre expandida reportada se ha determinado multiplicando |3 incertidumbre combinada por el factor de cobertura k indicado en la tabla de

resultados con el cual se logra un nivel de confionzo de aproamadaments el 85,45%
La incertidumbre de medicion fue estimada teniendo en cuenta tanto componentes del equipo de referencia como el equipo bajo prusba.

' e

Lo —— R
1
1
CONDICIONES AMBIENTALES DURANTE LA PRUEBA
Tempseratura: 25,8 c % 3 = Humedad relativa: 55,5 % hr 10 % br
1
1

]
- s o ]

i+

1
e e o — — —— — -
!

|
REGISTRO DE DATOS ¥ RESULTADO DE LA CALIBRACION

Los resultados agui presentados solo estan relacionados con los instrumentos calibrados. A continuacidn se definen los simbolos utilizados en el reporte de

los resultados:
Ue Incertidumbre expondida prom. promedio I8P Instrumento bajo colibracion
k Foctor de covertura IR Instrumento referenco
PRUEBA Temperatura
Unidad de medida |*C
Resultados
Ti ratung prom.
empe r:m Temperatura prom. IBP Correccion k e
120,700 119 1,70 2,0 0,62
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Anexo M. Certificados de verificacion muflas

Homos Elécricos y a Gas para ala Temperatura

sInduslrias Camera S1B# 12 Sur 35
lerrigeno FEX 44 4209 Mend: 00 252 G200
INDUSTRIAS TERRIGEND S.A. - ! m— -
900,248, 193-3 " Medaflin, Anfioquia — Colombiz

Medellin, 08 de Mayo de 2019

Sefores:

FERRO COLOMBIAS.A.S

Carrera 46 N° 52-52 P-9 Cddigo postal: 050012
Telefono: 4444646

Edificio Camara de Comercio (Medellin)
Colombia

Asunto: Informe de Mantenimiento de los siguientes homos:

1. Homo Meodelo D8 Sernie 2555
2. Homo Modelo D8 Serie 257
3. Homo Modelo D8 Serie 2452

DESCRIPCION:

1. Horno Modelo D8 Serie2555
Se realizd cambio de todos los ladrillos, resistencias, termocupla, placa de
eternit, cableado eléctricas, swiche muletilla, piloto, chimena para salida de
gases, pintura y mano de obra

2. Homo Modelo DB Serie 257
Se realizd cambio de todos los ladrillos, resistencias, termocupla, placa de
etemnit, cableado eléctricas, swiche muletilla, piloto, chimena para salida de
gases, pintura y mano de obra
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Homos Elécmicos y a Gas para ala Temperatura
sIndustrias Carrera 518 # 12 Sur 55
lerrigeno £ 45 420 Wt 00 23220
INDUSTRIAS TERRIGENO S.A. ey [ETIGENG. Com i
900.248,193-3 Medeflin, Anfioquia — Colombia

3. Homo Modelo D8 Serie 2452
Se realizd cambio de todos los ladrillos, resistencias, termocupla, placa de
eternit, cableado eléctricas, swiche muletilla, piloto, chimena para salida de
gases, pintura y mano de obra

Tedos los equipos se entregan en optimas condiciones para su uso y asi mismo
se da una garantia en mantenimientos por tres meses

Cordialmente,

wwgﬁ_«{

William Cardona
Jefe de Produccion

INDUSTRIAS TERRIGENO SA
Tel: (57) (4) 448 42 09 EXT: 105 - Medellin
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