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INTRODUCCION

IS0 (Organizacion Internacional para la Normalizacidn) es una Federacion a nivel
mundial de Institutos de Normalizacion Nacional (miembros ISO). El trabajo de
desarrollar Normas Internacionales es llevado a cabo a traveés de Comités Tecnicos
1580, Cada Instituto interesado en una materia, en l1a cual se ha autorizado un
Comite Técnico tiene el derecho de estar representado en dicho Comité.
Organizaciones Internacionales, gubernamentales y no gubernamentales,
conjuntamente con la IS0, tambieén toman parte en el tabajo.

Los esquemas de Normas Internacionales adoptados por los Comités Tecnicos son
circulados a las Instituciones para su aprobacidn, antes de su aceptacidn como una
Norma Internacional por el Consejo IS0.

La Norma Internacional IS0 2309 fue desarrollada por el Comité Técnico I8S0/TC27,
Mineral Sdlido Combustible, La primera edicion (IS0 2309-1973) fue aprobada por
los Institutos miembros de los siguientes paises: )

AFRICA DEL SUR INDIA
ALEMANIA FEDERAL IRAN
AUSTRALIA IRLANDA
CANADA NUEVA ZELANDIA
CHECOSLOVARUIA POLONIA
DINAMARCA PORTUBGAL
EGIPTO REINO UNIDO
ESPAMNA RUMANIA
ESTADOS UNIDOS SUECIA
sUIZA
TURRGUIA
U.R.5.8.
YUGOSLAVIA

Las Instituciones miembros de los siguientes paises expresaron desaprobacion al
documento por razones teécnicas:

BELGICA

FRANCIA



Esta segunda edicion, reemplaza a la IS0 2309-1973,

se incorpora al Anteproyecto

apendice 1, el cual fue circulado & los Institutos miembros en Abril de 1978,

Este Anteproyecto apéndice ha sido aprobado por los Institutos miembros de 1los

siguientes paises:

AFRICA DEL SUR INDIA
ALEMANIA FEDERAL IRAN
AUSTRALIA JAPON
AUSTRIA MEXICO
BELGICA | FOLONIA
CANADA REIND UNIDO
EGIPTO RUMANIA

Ningun miembro expresd desaprobacicn al documento.

ESPANA
TURGUIA
Uu.s5.A
U.S.R.R.

YUGOSLAVIA



NORMA VENEZOLANA COVENIN
COQUE. MUESTREO Y PREFARACIDN DE 2509-88
MUESTRAS

IS0 2309-80

1 OBJETO Y CAMPO DE APLICACION

Esta Norma Venezolana da las directrices practicas para:

ai- El muestreo de coque metaldrgico del cual se ha retirado el polvo. 'Para la
determinacion de cualquier propiedad para rutina y proppsitos especiales.

b.- El muestreo de polvo de coque o coque de tamaio nominal menor o igual que
20 om.
Lo Preparacign de una muestra himeda y de una muestra de laboratorio para 1la

determinacion de ceniza y otras propiedades.
Esta Norma Venezolana no establece los métodos de ensayo para determinar

propiedades del coque.

2  NORMAS COVENIN A CONSULTAR

COVENIN 2308-88 Coque. leterminacign del contenido de humedad total.
150 §79-81

COVENIN 1669-B0 Carbgn. Vocabulario.

COVENIN 126B-B2 Carbdn. Muestreo y preparacign de muestras.

3 GENERAL

3.1 TEDRIA

La base tegrica general sobre la cual estid basada el muestreo de cogque es en gran
medida similar a la del carbgn.

Esta materia es extensivamente discutida en la Norma Venezolana COVENIN 1268 y las
secciones relevantes no son por lo tanto reproducidas. Deben referirse a la Norma
Venezolana CUVENIN 1268 para los siguientes detalles de los métodos de chegueo.

der La prec.sign del muestreo por muestreo doble.

b.~ El errc de preparacion de la muestra.



Eai= La presencia de desviaciones.

Como el aparato de muestreo automatico es comin al carbon y coque deben referirse
a la Norma Venezolana COVENIN 1268 para detalles de su aplicacion.

El problema de establecer instrucciones de muestreo simple para operadpres es una
caracteristica comin para carbdén vy cogque, deben referirse a las sugerencias dadas
en la Norma Venezolana COVENIN 1268 sobre este aspecto.

Mientras gque hay varias teorias de muestreo, &Se reconoce que algunas son mas
adecuadas que otras para su aplicacién en circunstancias particulares., Ninguna
teoria ha sido probada hasta ahora de ser satisfactoria en todas las
circunstancias. Por esta razén esta Norma estd basada en experiencias practicas
incluyendo un volumen sustancial de datos experimentales recolectados de varios
paises.

Esta Norma Venezolana especifica métodos de muestreo que deben cubrir todos los
problemas de muestreo gue pueden ser encontrados en el comercio internacional. Ha
sido necesario, por lo tanto describir un gran numero de métodos alternativos con
el resultado de un documento demasiado largo y complicado para Sser manejado
directamente por un operador de muestreo.

Esto debe ser leido por el ingeniero o supervisor responsable del muestreo. ES
importante que el operador de muestreo reciba instrucciones sencillas y fdciles de
entender con una sola interpretacién. El supervisor de muestreo a partir de 1la
informacién dada en esta Norma debe preparar por escrito las instrucciones.

3.2 MUESTRAS PARA HUMEDAD, ENSAYDS FISICOS Y CENIZAS.

Las muestras para humedad y ensayos fisicos se deben tomar separadamente o como
una sola muestra que luego se divide en dos. En esta Norma una muestra gue se

toma para la determinacién de humedad (y posiblemente también para andlisis
general) se refiere como una muestra de humedad, una muestra que se toma para
ensayos fisicos solamente se refiere como una muestra fisica., Si una muestra
sencilla se toma para la determinacién de humedad y para ensayos fisicos se
refiere como una muestra comin.

En la mayoria de los casos la muestra de andlisis general serd preparada partir de
la muestra de humedad, pero sin embargo es apropiado tomar una muestra para la
determinacién de ceniza solamente, tal muestra se refiere como una muestra de
ceniza. Una muestra de ceniza no se debe usar para la determinaciéon de humedad.

3.3 ORGANIZACION DEL PLAN DE MUESTRED

Cuando ha sido decidida la precisidn requerida para una cantidad dada de coque, el
namero de incrementos a ser tomados se debe determinar como se describe en el
capitulo 5. El peso de cada incremento debe ser determinado como se describe en el
capitulo 6.

3.3.1 Consignacidn sencilla
S8i el cogue a ser muestreado es a partir de una consignacidén aislada, el numero
requerido de incrementos, cada uno de masa apropiada, se debe tomar de la
consignacién como se describe en el capitulo 7, pero si se desea confirmar esto se
debe aplicar el procedimiento de muestreo doble descrito.



3.3.2 Consignaciones regulares

8i el coque a ser muestreado es parte de una serie regular de envios de una misma
fuente, o parte de una misma produccign, la precisign requerida sera generalmente
relacionada & un cierto periodo, por ejemplo, el promedio semanal puede ser
requerido con una precisién de + 1 en términos de porcentaje de humedad. El coque
manejado durante el periodo se considera compuesto de un nimerc de unidades de
coque, por ejemplo, la produccién de un turno, la produccién de un dia, una carga
de un vagén. Las unidades se pueden fijar a voluntad. Cuando se muestrea desde
una corriente de material, hay dos métodos posibles de preparar la toma de los
incrementos durante el periodo, éstos se pueden tomar ya sea continua o
intermitentemente. Sin embargo, cuando se muestrea de vagones, barcos o pilas de
un coque regularmente recibido el muestreo continuo debe ser normalmente
utilizado.

3.3.3 Muestreo continuo
En el muestreo” continuc", se muestrea cada unidad y se toma el mismo nimeroc de
incrementos en cada una.

Por lo tanto, el numero de incrementos requeridos para dar la precision
especificada se debe dividir por el nimero total de unidades en el periodo, para
obtener el numero de incrementos por cada unidad. Este nimero de incrementos, cada
uno de masa apropiada, se debe tomar de cada unidad como se describe en el
capitulo 7, aungue cualquiera de los métodos es relevante., ©Se deben extraer los
incrementos de cada unidad y una muestra de laboratorio preparada de tal forma que
se obtenga un resultado para cada unidad. Hay tantos resultados de muestras para
cada periodo como unidades haya.

El promedio debe ser la precisidn requerida, pero si se desea verificar que esta
se ha alcanzado con el menor ndimero posible de incrementos, se puede realizar
utilizando el procedimiento de muestreo doble.

3.3.4 Muestreo intermitente

Con frecuencia es conveniente tomar incrementos de algunas de las unidades de
coque pero no de otras. Por lo tanto puede ser deseable tomar muestras de dos
dias, pero no de otros dias en una semana. Esto es llamado muestreo "intermitente"
{(Ver Norma Venezolana COVENIN 14669). Se toma el mismo nimero de incrementos de
cada unidad que se muestrea. Se debe decidir el nuimero de unidades que se va a
muestrear y el namero total de incrementos requeridos se debe dividir por este
nimero de unidades para obtener el nuimero de incrementos a ser tomados de cada
unidad a muestrear. Las unidades a ser muestreadas se deben tomar al azar: por
ejemplo, si la muestra se toma solamente dos dias a la semana, los dias para el
muestreo se deben seleccionar cada semana al azar (Ver 7.3.).

El nimerc necesario de incrementos, cada uno de peso apropiado, se debe tomar de
cada unidad seleccionada como se describe en el capitule 7. Los incrementos de
cada unidad se colocan juntos y se prepara una muestra de laboratorio de tal
manera gque se haga un andlisis por cada unidad muestreada. En consecuencia hay
tantos resultados de muestras por periodo como unidades muestreadas, pero el
nimero de unidades disponibles es mayor debido a gque hay algunas que no son
muestreadas. En este caso no es posible decir que el promedio de estos resultados
tengan la precisién requerida mientras no se disponga de la informacién sobre la



variacién entre las unidades. Si ésta es muy grande es necesario introducir
muestreo "continuo" hasta obtener la precisidn requerida.

Cuando el muestreo es en barcos o pilas no se puede llevar a cabo muestreo
"intermitente" y en tales casos no es probable gue un muestreo regular pueda ser
llevado a cabo en cualquier forma ya que generalmente es necesario considerar el
coque en un barco o en una pila como una consignacién individual. Sin embargo, las
condiciones de muestreo continuo pueden aplicarse ocasionalmente si el coque de
una fuente individual fue regularmente recibido.

3.3.5 Muestreo de polvo y cogue con granulometria menor o igual gu

20 sa.

Se asume generalmente que cogue con granulomsetria menor o igual que 20 mm,
producido como el resultado de la fractura de coque, se debe muestrear durante la
transferencia del punto de generacidn al tamizado., En tales casos, se deben tomar
muestras de una corriente en caida, una cinta en movimiento o una cinta detenida.

Es dificil extraer muestras representativas de consignaciones estdticas tales como
vagones de tren, camiones o pilas, en tales casos no son recomendados los sistemas
de muestreo arriba indicados (Ver 3.3.1 y 3.3.2).

4 ESTANDAR DE PRECISION ADOPTADD

4.1 GENERAL
Los limites dados abajo se aplican solamente en ausencia de desviaciones.

Los estidndar de precisién estdn basados sobre el 95% del nivel de probabilidad vy
cualquier estidndar, ya sea mas alto o mds bajo que el estandar de referencia puede
ser logrado mediante el ajuste del nimero de incrementos como se describe en 5.3.

Para asegurar que la precisidn del estdndar se logra en todos los casos, el numero
de incrementos estd basado en los casos mds dificiles que han sido observados. En
consecuencia los resultados pueden ser de mejor precision que lo requerido pero no
es posible reducir el nimero de incrementos por adelantado, ya que la variabilidad
del coque no es conocida. Sin embargo, en la Norma Venezolana COVENIN 1268 se dan
los métodos para verificar la precisién obtenida vy reducir el namero de
incrementos para minimizar el trabajo involucrado cuando esto sea justificado.

Se puede llevar a cabo una verificacién de la precision, por el método de muestreo
doble. Los detalles se dan en la Norma Venezolana COVENIN 126B y se recomienda
ampliamente que sean utilizados estos métodos.

4,2 HUMEDAD

En el procedimiento expuesto en esta Norma el contenido de humedad reportada del
coque debe estar dentro de + 1% del valor verdaderoc por lo menos 95 veces de 100,

4.3 CENIZA Y OTRAS CARACTERISTICAS BUIMICAS

Se recomienda que el muestreo para determinar caracteristicas quimicas esteé basado
en muestreo para humedad. Esta caracteristica es generalmente una de las gue se
determinara y la experiencia ha dempostrado que é¢sta es casi siempre la
caracter{stica guimica m&s variable del coque.



El1 muestreo para humedad con una precisi6n de + 1% alcanzaréd la misma o una mejor
precisitn para todas las otras caracteristicas quimicas, pero lo contrario no es
verdadero.

4.4 CARACTERISTICAS FISICAS

El procedimiento expuesto en esta Norma estd basado en la hipgtesis de que el
coque se debe muestrear para dar un tamafio promedio del cogue reportado dentro de
+ 1/10 del tamaio promedio verdadero; las precisiones del porcentaje acumulado de
sobretamafo utilizando los numeros y pesos de incrementos dados en esta Norma, no
deben ser inferior gque lo siguiente:

Porcentaje acumulado (a) Precisisn
en un cedazo

0. rasd B 3,9
3¢ a< 10 4,0
10 & < 20 4,5
20 a © 40 3,0
40 W a < 30 4,35
50 X a Y &0 4,0
60§ a <70 3,5
70 X a T 80 3,0
BO Fa X 90 249
90 ¥ a £ 95 1,5
L 95 & a < 100 1,0

4.5 ADVERTENCIA

En 4.1 se especifica que el estandar de precision es arbitrario y que cualguier
estdndar ya sea mds bajo o mds alto que el estidndar de referencia se puede obtener
por ajustes adecuados del nimero de incrementos como se indica en 5.3. Mientras
que esto es verdad en principio, elloc no es enteramente asi en la practica.
Consideraciones préacticas limitan la masa de cogque que puede ser manejado y por lo
tanto el numero de incrementos. GBeneralmente no se aconseja intentar obtener una
precision numéricamente menor que 0,5% para humedad en coque estacionario. 5i se
requiere un estdndar mas elevado, se aconseja alcanzar esto promediando los
resultados de varias muestras de tal manera gue el promedic de los resultados para
una semana o un mes tendr& la "alta" precisi6n deseada. El nimero de incrementos
tomados nunca debe ser menor que 12,



5 NUMERO DE INCREMENTOS

9.1 GENERAL

Los nimeros de incrementos dados de 5.4 a 5.7 son los requeridos para alcanzar la
precision estdndar,

8i se requiere una precicién diferente que la del estdndar, ver 5.3 y 4,5,

Cuando se recibe regularmente coque de calidad consistente se puede llevar a cabo
el procedimiento de muestreo doble y el nimero de incrementos puede entonces ser
modificado en subsecuentes ensayos en concordancia con los resultades de los
cdlculos con tal que la precisidn requerida se mantenga.

En principio, el nimero de incrementos a ser tomados de una consignacidn de una
sola fuente para alcanzar una cierta precisién es funcion de la variabilidad del
coque en la consignacién, independientemente del peso y se deben aplicar los
numeros de incrementos dados de 5.4 a 5.7 para cualquier consignacidn. Sin embargo
la segregacidn de coque en grandes consignaciones es generalmente mayor que e€n
pequefas consignaciones y por esta razén el nimero de incrementos dados abajo  se
aplican solamente para consignaciones de hasta 1000 t.

5.2 MUESTRED DE GRANDES CONSIGNACIONES

Para consignaciones mayores que 1000 t, existen dos alternativas:
a.- Preferiblemente, la consignacidn se debe dividir en un nimero de porciones,
cada uno de 1000 t o menos de las cuales se debe tomar el nimero especificado de

incrementos.

b.- Alternativamente, se puede tomar una sola muestra, pero el numero de
incrementos recomendado para el caso particular se debe multiplicar por el factor
empirico siguiente:

peso de la consignacidn (toneladas)

[ ———————————— e R

5.3 PRECISION DIFERENTE DE LA DEL ESTANDAR

Para una precisién diferente de la del estdndar (por ejemplo % 1,3% en
lugar de + 1%) el numero inicial de incrementos se debe multiplicar por:

4 A
5 Ao as
Donde:
Ao = es la precisidn del estandar
A1 = es la precisién deseada.
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pueden reducir mediante el agrupamiento de incrementos en partes, de los cuales de
cada una se prepara una muestra para el analisis o ensayg.

En tales casos, se utiliza el siguiente factor para ajustar el numero de
incrementos:
4n A%
z 7 -
an A, A2
Donde:
n es el nimerc de muestras totales
Por ejemplo, si son recolectadas muestras de seis partes, el factor es:
24 AZ
Z =
30 Ay = Ry
5.4 MUESTRAS PARA HUMEDAD
El namero de incrementos requeridos depende del muestrec del coque en relacign a
su localizacidn y se indica en la tabla 1.
TABLA 1. Ndmero de incrementos para una precisidn de humedad de * 1%
Spei e e, S, S . S iy o, s S v S P A U U, S o e . S e i e e e e R i e b T e =
Nimero de incrementos para coqQue en:
EEABE. = N & Rfesssogome—siog okl et Ao e [ S B
Corriente Vagones Barcos Pilas
Cogque con granulometria
mayor de 20 mm 50 75 (1) 100 150
Folvo o cogue de tamafo
ominal menor o igual a
lomm 20 = == S
1) Cuando el numero de vagones a ser muestreado es menor que 15, se deben

tomar cinco (9)

incrementos de cada vagodn.



8i se va a determinar el contenido de humedad del coque, el cual es normalmente el
caso, ya que sin ella no se pueden determinar las demas caracteristicas
"quimicas", la cantidad manejada en una operacién de trituracion no debe exceder
de 70 kg, de otra manera el coque estaria expuesto por un tiempc tal que ocurriria
una pérdida de humedad apreciable.

5.5 MUESTRA PARA CENIZA

El nimero de incrementos debe ser como se indica en la tabla 1,

5.6 MUESTRA FISICA

El nimero de incrementos requeridos para obtener el tamaio promedic dentro de 1/10

del tamafio promedio verdadero depende el tamafio nominal superior del coque Yy se
indica en la tabla 2.

TABLA 2 Numero de incrementos del tamafio promedio verdadero para una precisién de

’_' """""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""" .
Tanaﬁg nominal Namero de incrementos para cogque en:
superior e it Anussateis b
(mm) Corriente Vagones Barcos Pilas
20 20 == == e
21 a 50 50 75 100 150
=3 a 100 20 30 40 60
101 a 200 10 15 20 30
e e i i i M e i o B i T e

9.7 MUESTRA COMUN

Cuando se requiere una muestra comin, es esencial que el nimeroc de incrementos
tomados sea adecuado para obtener la precisién requerida tanto para humedad como
para tamafo promedio. Como el primero reguiere mds incrementos, 1los nuimeros de
incrementos seran los mostrados en la tabla 1, Como consecuencia se tomaran mds
incrementos de los necesarios para la precisién esténdar del tamafo promedio, por
lo tanto la precisién alcanzada debe ser mejor gue la del estéandar, como se indica
en la tabla 3,



e 8 e e o 5 5 e e T o o B 5 =
Tamaio nominal superior, mm T Precision como fraccion del tamado
promedio verdadero.

§ 50 1710
5t a 100 1/15
101 a 200 1720

) INCREMENTD DE MASA MINIMA

6.1 GENERAL

Las masas de lps incrementos dados en la tabla 4 son masas minimas. Donde por
consideraciones practicas se requiere que el coque sea muestreado por medio de un
muestreador mecanico, por ejemplo, de una cinta transportadora moviéndose
rdpidamente que suministra coque a un horno grande, las masas de los incrementos
serdn generalmente mayores que las establecidas en la tabla 4.

Este procedimiento es permitido y en general se asegurard una mayor exactitud del
muestreo. La masa de la muestra total ser& mayor que la requerida para el nivel de
precisién recomendado. Es esencial que el numero de incrementos tomados no sea
reducido por debajo del necesario para la precision requerida.

6.2 MASA

La masa minima del incremento se indica en la tabla 4.

Tabla 4 Masa minima del Incremento

Tamafho nominal
superior (1) Masa, kg
mm
K¢ 40 i
41 a 80 2
Bl a 120 4
| > 120 9
(1) Los rangos de tamafo nominal superior difieren de los de la tabla 2 debido



a8 que los datos experimentales utilizados para la elaboracion de estas tablas
fueron obtenidos de diferentes laboratorios, trabajando en tiempos y condiciones
diferentes. Tales diferencias, sin embargo, afectardn la masa de la muestra total
en una extensi6n menor y no importante.

Adicionalmente se deben cumplir las siguientes condiciones:

a.- Cuando se muestrea de una cinta detenida, el ancho de la seccion
transversal tomada debe ser 2,5 veces el tamafio superior del coque.

b.~ La abertura minima del implemento de muestreo debe ser 2,5 veces el tamafo
superior del coque.

7 TOMA DE INCREMENTOS

7.1 GENERAL

La muestra se debe tomar por incrementos de aproximadamente igual peso, los puntos
esparcirse parejamente sobre la unidad a ser muestreada de tal manera de evitar
desviaciones debido 2 la segregacidn del tamafio., Preferiblemente, los incrementos
se deben tomar mientras el coque estd en movimiento, o de una cinta transportadora
detenida o durante la carga o descarga de vagones.

No debe tomarse de la parte superior de vagones cargados.

8i es posible, se deben utilizar maquinas de muestreo, preferiblemente en un punto
de descarga o, si esto no es posible, entonces de una corriente en movimiento., LOS
incrementos se deben tomar a iguales intervalos de tiempo o espacio y deben ser de
igual masa.

Es importante que el intervalo de tiempo entre incrementos sucesivos no coincida
con cualquier periodicidad natural, ya sea conocida o sospechada, en la cantidad o
calidad del cogue gue estd siendo muestreado, ya que ésta introducird un error
sistemitico. Tal periodicidad puede aparecer del ciclo de operaciones del horno de
cogue y se debe tomar un cuidado particular para evitar lo sefalado anteriormente.
El implemento de muestreo no se debe llenar hasta rebosar.

El coque debe estar frio cuando sea muestreado.

El muestreo manual de una corriente en movimiento para coques de tamaio superior a
120 mm puede ser peligroso y si es posible la cinta se debe detener o se debe

utilizar una mdquina de muestreo.

Cuando el coque estd en movimiento, los incrementos deben representar el ancho y
profundidad completa de la corriente del material a ser muestreado.

El coque que pasa al comienzo y al final del flujo se debe ignorar.

8 la nuestra es para la determinacién de humedad, se debe tomar en una tolva
equipada con una tapa sellada.

8i 1la muestra es para la determinacidn de tamaio se debe tomar minimizando las
fracturas.,

10



En los siguientes puntos se dan instrucciones detalladas para la toma de
incrementos.

7.2 METODO DE REFERENCIA

El muestreo desde una cinta detenida es la forma mas satisfactoria de asegurar que
la muestra esté libre de desviaciones, porque todas las particulas de coque son
tomadas en la seccién marcada. Por lo tanto se recomienda como el método de
referencia y se debe utilizar para verificar todos los otros métodos. Tal
verificacién es particularmente importante cuando se muestrea para determinar
tamaio a partir de vagones, barcos o pilas, donde las particulas finas tienden 2
acumularse en el fondo del recipiente,

y ORDENES ALEATORIAS

Una manera conveniente para determinar drdenes aleatorias cuando se muestrea de
vagones se indica a continuacién (el procedimiento es también aplicable al
muestreoc en gabarras y barcos).

Se provee un conjunto de discos, un disco para cada posicion, adecuadamente
marcados; por ejemplo un conjunto de discos numerados del | al 18. Se colocan los
discos en una bolsa del punto de muestreo, junto con un diagrama dibujado sobre un
tablero fijo mostrando las localizaciones de los puntos sobre la superficie del
vagén. Al muestrear desde el primer vagén seleccionado, el operador de muestreo
debe retirar de la bolsa uno, dos o tres discos que correspondan con el nuimero de
incrementos a ser tomados de este vagén., Se debe tomar un incremento de cada area
indicada por los discos. Los discos después de ser utilizados se deben colocar en
una segunda bolsa. Para el segundo vagén se utiliza el mismo procedimiento siendo
removidos los discos de los remanentes en la primera bolsa.

Este proceso continia hasta que todos los discos sean utilizados. La posicion de
las bolsas es entonces revertida y se continua el procedimiento, de tal manera que
el orden de las posiciones de las cuales los incrementos se toman sea siempre
diferente,

Este procedimiento se puede wutilizar para seleccionar 1los vagones a ser
muestreados cuando algunos son muestreados y otros no. Por ejemplo, supongase 36
vagones a& ser muestreados de una consignacién de 100, se coloca en una bolsa un
conjunto de discos numerados del 1 al 100 y el operador de muestreo retira de la
bolsa 36 discos numerados en sucesidn., Los discos seleccionados son colgados de
unos ganchos sobre un tablero de referencia y los vagones se numeran con tiza
cuande pasan. Los vagones correspondientes & los nameros escogidos se deben
muestrear.

7.4 MAGQUINAS DE MUESTRED

Existen mdquinas de muestreo, controladas manual o automdticamente, las cuales
atravesardn una corriente descendente de coque o barrerdn incrementos de una cinta
transportadora en movimiento. Estas miquinas se deben ajustar cuidadosamente para
asegurar que se toma el espesor y ancho completo de la corriente. Es importante
que el incremento no llene completamente el contenedor de la muestra.
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7.5 MUESTRED DESDE UNA CORRIENTE DE MATERIAL

7.5.1 General

Es importante que los incrementos tomados de una cinta representen el ancho
completo y la profundidad de la corriente y puedan ser tomados manualmente o por
mdquinas de muestreo. La carga de la cinta se debe controlar como sea posible para
evitar excesive apilamiento, de tal forma que los incrementos no sean de masa
excesiva,

El flujo debe ser razonablemente uniforme sobre la seccidn transversal completa de
la corriente todo el tiempo, por medio de una carga controlada o dispositivos
adecuados, tales como tolva de alimentacidn.

Se toma una secciébn completa, cuyo ancho minimo debe ser 2,5 veces el tamafio
superior del coque. Es conveniente definir una posicién adecuada, marcando la
estructura adyacente a la cinta; se debe remover todo el coque de la seccion
marcada. Alternativamente, se debe colocar una estructura adecuada sobre la cinta
detenida, de tal manera gque esté en contacto con la cinta através del ancho
completo; todo el coque que esté dentro de la estructura se debe barrer dentro de
un contenedor. Cualquier pieza de cogue que esté obstruyendo la insercion de la
estructura se impulsa a: '

a,- la izquierda de la estructura, dentro de la muestra

b.- la derecha de la estructura, fuera de la muestra.

Tamadal Muestreo desde un punto de descarga.

Se debe utilizar un cucharén con una abertura minima de 2,5 veces el tamafo
superior del coque. Se debe tomar precaucién para que la corriente sea muestreada
de tal forma que no se introduzca ninguna desviacioén.

Para incrementos alternados, el cucharén se debe introducir desde la izquierda y
desde la derecha y pasado internamente através de la corriente para asegurar que
el coque del ancho total de la corriente es incluido en la muestra. '

Si es posible muestrear a través del ancho completo de la corriente en un
movimiento sin sobrellenar el contenedor, se debe muestrear sistemdticamente 1a
corriente, tomando los incrementos de partes de la corriente de turno.

Es indispensable que la corriente sea muestreada pasando el cuchardn através de
ella una vez y retirarla de tal forma que el cuchar6n lleno no sea pasado una
segunda vez através de la corriente, esto se puede lograr invirtiendo el cucharon
paséandolo por el dorso de 1la corriente y retirandolo atraves de gsta,
alternativamente, el cucharén puede ser retirado de la corriente por ejemplo,
moviéndolo de lado.

Cualquiera sea el método utilizado, es imprescindible gque el incremento no llene
el contenedor de muestra después que ha atravesado la corriente.
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Puede ser necesario sostener el mango del contenedor de muestra atraves de una
barra cuando se pasa dentro de la corriente en caida o de utilizar un soporte
especial.

Donde se utilizan miquinas de muestrec la combinacipn de los siguientes
requerimientos puede producir un incremento considerablemente mayor que la masa
minima recomendada: cada incremento debe representar el ancho y la profundidad
completa de la corriente y 1a abertura minima del implemento de muestreo debe ser
2,5 veces el tamafio superior del cogue,

Tomsded Muestrec desde una cinta en movimiento.

Puede ser necesario tomar muestras desde una tinta en movimiento si es imposible
hacerlo desde un punto de descarga. Este procedimiento requiere destreza por parte
del muestreador. Debe tomarse cuidado para asegurar gue el espesor completo de la
corriente se muestrea. El cucharén debe barrer el fondo de la cinta, de otra
forma habrd una tendencia a dejar detrds algo del coque mds fino.

Si es imposible muestrear el ancho total de la corriente desde un lado, se deben
tomar alternativamente incrementos de ambos lados de la cinta.

Cintas que se mueven a alta velocidad o que conducen cargas pesadas son
peligrosas, por lo tanto se recomienda un muestreo manual de cintas en movimiento,
solamente cuando la velocidad de la cinta no es mayor que 1,5 m/s, la altura del
cogque no es mayor que 0,3 m y el flujo no es mayor que 200 t/h.

Existen midquinas de muestreo automitico que pueden barrer un incremento desde una
cinta en movimiento.

7.5.4 Mugstreo desde upa corriente discontinua en movipiento
Los equipos para este muestreo son cintas descargadas, elevadores de cangilones
cintas de cangilones o funiculares aéreos.

El muestreo puede ser realizado previendo que el peso del contenido de un cangilén
no sea menor que el peso del incremento requerido, ésta condicién se cumple en
casi todos los casos. Los incrementos se deben recolectar de la corriente de coque
en el punto de descarga o en cualquier punto mediante la parada de la linea. EI
conjunto total de un cangilén se debe tomar como un incremento. Los cangilones
grandes se dividen en secciones, si el contenido de cada seccidn es mayor que el
peso especificado del incremento, ce toma solamente uno de estos, Pperoc en
cangilones sucesivos se debe tomar cada seccién en rotacion,

La muestra se toma desde el extremo de descarga de la cinta, para tomar
incrementos que representen el ancho y la profundidad total de la corriente, por
ejemplo, cuando se muestrea desde una cinta de barra de arrastre fuera de la casa
de retorta cerrada por una tapa, que puede ser retirada para permitir que los
incrementos caigan através del plato de fondo en un recipiente adecuado. La ranura
debe estar hecha para evitar que se forme una cavidad en la cual la materia +fina
se recolecte entre tiempos de muestreo. G8i esto no se puede efectuar, la primera
corrida de la ranura de muestreo se debe rechazar.
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7.6 MUESTRED DESDE VABONES

Se deben tomar los incrementos de tal forma que sean representativos de todas las
partes del coque en el vagén. Normalmente, la mayoria del cogque en el vagén es
inaccesible y por lo tanto, los métodos involucran el muestrep durante alguna
parte del procesoc de descarga. El método a ser adoptado depende del método de
manejo del vagén con el cogque y de los tipos de vagones concernientes.

En algunas plantas, los vagones llenos de coque se vacian y luego se transportan
sobre una cinta de tal forma que lotes individuales de coque se puedan
identificar separadamente. El cogque se debe muestrear desde la cinta
transportadora como se describe en 7.3.

Donde no se pueda aplicar el método de la cinta, pero sea posible vaciar
parcialmente el vagén haciendo accesible dos caras en reposo, es preferible
muestrear en el mismo vagdn. Si esto no es posible, se pueden tomar incrementos de
la corriente de descarga del cogue por debajo del vagon.

Uno de los métodos descritos abajo debe ser conveniente para el uso en cualquier
circunstancia. No es satisfactorio para humedad, ceniza o pruebas fisicas tomar
muestras desde la parte superior de los vagones y no se debe adoptar.

7.6.2 Muestrep de vagones con puertas de fondp

En vagones con ocho puertas, se utilizan las cuatro puertas centrales, en aguellos
con solamente cuatro puertas, se utilizan todas. Los vagones se pueden muestrear
ya sea en las caras expuestas o durante la descarga.

Taibai 2l Método de cara expuesta.

Se abren dos puertas lado a lado y se descarga parte del cogue. Las puertas son
cerradas y atornilladas, permaneciendo dos caras en reposo en el vag6n, las caras
se numeran en &reas como se muestra en la figura 1 y se toman incrementos de las
dreas numeradas. Las puertas gue se abren son tomadas en los extremos opuestos del
vagén en vagones alternados.

7.6.2.2 Método de descarga.

Se toman incrementos por debajo del vagén a medida que la corriente del cogue cae
através de las puertas y se debe utilizar el método descrito en 7.6.5.

7.6.3 Muestreo en vagones con puerta lateral

El vagén se vacia parcialmente, dejando dos caras pendientes, se asignan seis
posiciones de muestreo a cada una de estas caras, resultando 12 puntos de
muestreo, como se indica en la figura 1.

El método de llenar la pala es importante ya que es imprescindible asegurar que
gsta contiene la correcta proporcion del cogque grande y pequefo, se debe por lo
tanto sostener horizontalmente en la posicion de muestreo deseada e introducida
dentro de la cara de coque hasta su completa profundidad.

14



7.6.4 Muestreo en descargas laterales del vagén

El vagén se vacia a la mitad de tal forma que el fondo sea visible dejando una
cara en reposo. El vagdn se vacia parcialmente para prevenir que la cara GSe
deslice. Se asignan un numerc adecuado de 4reas de muestreo a esta cara comd en el
muestreo de superficie del vagon y se toman los incrementos de los puntos igual
que se indica arriba. Puede ser necesario construir guias sobre ruedas especiales
que se pueden empujar hacia adelante o hacia atras, o alternativamente, wutilizar
un cucharén con un mango largo.

7.6.5 Muestreo en vagones durante la descarga por el fondo

Se utiliza un envase tan grande como lo permita el manejo y se desliza dentro de
la corriente de coque durante la descarga, variando la posicién de entrada de
vagén a vagén, Debido a la caida rapida del coque es dificil obtener incrementos
de todas las partes de la corriente y se requiere ayuda mecénica para dar al
método una seguridad razonable. Este método es dificil y peligroso de operar, si
es posible se deben wutilizar otros metodos.

7.7 MUESTRED EN ALIMENTADORES DE CORUE

Los incrementos se deben tomar en el punto de descarga y deben representar el
ancho y profundidad completas de la corriente. Una caja de tamafio adecuado se debe
oscilar através de la corriente. Si es posible, se deben tomar los incrementos,
mediante 1a oscilacidn alternada desde adelante y desde atrds. 68i el alimentador
es muy ancho, los incrementos se deben tomar a partir de ambos lados y de la mitad
del chorro en orden apropiado, pero debe tomarse precaucién para evitar
desviaciones.

7.8 MUESTRED EN BARCOS

7.8.1 General

Los incrementos se toman de un numero de puntos distribuidos sobre varias capas
del cogue en la bodega, la cual estd expuesta de tiempo en tiempo a medida que el
barco se descarga.

Si durante la carga o descarga el coque se traslada por un transportador, la
muestra debe ser tomada preferiblemente de algan punto en el sistema de transporte
donde se pueden evitar desviaciones mé&s facilmente. Se debe seguir el
procedimiento expuesto en 7.5, pero en vista de la seqregacién que ocurre durante
la carga del barco, se debe tomar el nGmero de incrementos indicados en la tabla 1
para barcos.

Usualmente es necesario muestrear desde la bodega del barco y es imprescindible
emplear una persona entrenada y experta. La distribucién de tamafo de la carga se
debe ecstimar de tal forma que asegure que los incrementos tomados gean
representativos.,

Es importante verificar que las bodegas estén bien ventiladas antes de entrar Yy
que el peligro del coque cayendo haya sido minimizado. Se debe utilizar una cuerda
de sequridad . Es importante notar que la segregacién durante la carga con
frecuencia resulta en la acumulacién de terrones de coque cerca de las paredes de
la bodega. Es necesario considerar esto cuando se hace el estimado de la
distribucién de tamasno.
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La destreza del muestreador en la estimacién de la distribucién de tamano debe ser
reqularmente verificada. Un método adecuado es utilizar un gancho para remover una
porcién sustancial de 1a carga y verificar el estimado del muestreador de la
distribucidn de tamafo del contenido por un andlisis de tamaio realizado sobre el
total de la porcidn,

Alternativamente, su estimado puede ser verificado por el de un experto el cual no
et el responsable de realizar el muestreo.

Cuando se muestrea de barcos que van al mar las oportunidades para el muestreo son
con frecuencia limitadas ya que se deben evitar retrasos durante la descarga. Por
esta razdén, se pueden adoptar en ocasiones procedimientos que no son ideales.

En la toma de cada incremento, se debe asegurar que éste representa el coque de
los alrededores y en particular, que particulas grandes no deben caer dentro del
cucharen ni salir de él cuando se extrae el incremento.

Se debe tomar precaucion para asequrar que los incrementos no son contaminados
debido a condiciones atmosféricas prevalecientes. Como la capa superior es
ficilmente afectada por lluvia o secada por el viento, se recomienda tomar los
incrementos por lo menos a 0,2 m 6 0,3 m por debajo de la superficie a menos que
¢ésta haya sido descubierta recientemente,

La posicidn de los puntos de toma de los incrementos debe ser distribuida sobre la
superficie del cogue utilizando el procedimiento descrito en 7.3.

7.8.,2 Muestreoc en barcos

Los barcos se deben muestrear en dos o mas etapas, siendo una etapa en la bodega
a cada 4 m de profundidad del coque. La figura 2 ilustra las etapas en la cual se
realiza el muestreo.

La primera etapa del muestreo no se debe realizar hasta que haya sido removido
suficiente coque de la superficie para permitir un estimado de las proporciones de
polvo y terrones de coque en la consignacion.

En cada etapa se deben tomar incrementos desde puntos distribuidos parejamente
sobre la superficie expuesta del cogque, tomando precaucién para que todas las
porciones de la superficie sean cubiertas.

7.8.3 Muestreo en gabarras

S§i la profundidad del coque en la bodega es menor que 4 m se debe muestrear en una
etapa durante la descarga. El muestreo se debe realizar cuando la descarga ha
descubierto parcialmente el fondo de la bodega.

7.8.4 Muestreo en palas de dragar o en sistemas mecanicos

Cuando el cogue de un barco o gabarra se descarga por medio de palas de dragar ©
por sistemas mecanicos es preferible utilizar el esquema de muestreo recomendado
en el punto 7.5. Sin embargo, se debe tomar el nimero de incrementos recaomendado
para barcos.
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7.8.5 Muestreo para humedad

Si en la carga hay humedad, é&sta se va a fijar en el fondo de la bodega de tal
forma que ocurrird un incremento del contenido de humedad a través de 1la
profundidad del coque. Este incremento de humedad con la profundidad hace la toma
de una muestra para humedad particularmente dificil cuando el muestreo se realiza
en una etapa (por ejemplo desde gabarras). Se deben tomar los incrementos a tres
niveles diferentes, a un nivel superior e inferior, cada uno equidistante del
nivel central y a la mitad de la profundidad (Ver figura 2).

Con la condicidn de que la profundidad total del coque sea expuesta, el nivel
superior se debe tomar de 0,1 a 0,2 m desde arriba y el nivel interior a una
distancia igual desde el fondo. Si esto no es posible (debido a que el fondo no ha
sido expuesto, o ha sido removido el coque superior, la distancia entre los
niveles superior e inferior debe ser 1o mas grande posible, sujeta a la condicion
de que sean equidistantes del centro. Se deben tomar igual numero de incrementos
de los niveles superior, central e inferior.

7.8.6 Ejemplo
El siguiente ejemplo muestra un método de muestreo en una gabarra.

Se requiere una muestra de 48 incrementos de una gabarra de 2,5 m de profundidad,
5 m de ancho y 20 m de largo.

La gabarra debe ser dividida en 100 secciones (5 x 20), como se indica a
continuacién y 48 de las posiciones deben seleccionarse al azar,
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7.9 MUESTRED EN PILAS DE ALMARCENAMIENTO
7.9.1 General

Las pilas de almacenamiento pueden consistir de una mezcla de coque de diferentes
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fuentes o de mezcla de cogue de diferentes tamafios, ceniza y humedad, algunas
veces apiladas en diferentes localizaciones en la pila total. La capa superior de
una pila de almacenamiento es generalmente diferente del resto en calidad, debido
a la ewposicién, fractura y segregacion durante el manejo, apilamiento y otras
causas. El método de muestrear material estacionario cavando huecos para atravesar
las capas no es adecuado para satisfacer el requerimiento bdsico de muestreo, el
cual es que el total de la consignacién debe ser igualmente accesible, en
consecuencia, un muestreo representativo es posible en el curso de almacenamiento
o levantamiento se pueden tomar cuando los incrementos desde un transportador
detenido o de una corriente en caida, .y el método de muestreo descrito en 7.5 se
debe utilizar excepto que el nGmero de incrementos debe ser el indicado para
pilas (Ver tablas { y 2),

Cuando se muestrean pilas, las posiciones de los incrementos se deben espaciar tan
uniforme como sea posible sobre la superficie de la misma. Es aconsejable,
especialmente en el caso de grandes pilas, trabajar de acuerdo a un plan,
indicando las posiciones de muestreo sobre un dibujo de escala del area y marcar
las posicicnes antes de muestrear.

Los pesos Yy numeros de incrementos tomados deben ser apropiados al tamaioc del
coque que se estd muestreando. Cada incremento se debe preparar y analizar
separadamente porque, debido a las masas de los incrementos, la muestra bruta
resultante es demasiado grande para el manejo y preparacion de una muestra
representativa. El valor para la pila total se obtiene tomando el promedio
aritnético del andlisis de los incrementos individuales.

En todos los casos los resultados pueden solamente proveer escasa 1informacion
sobre el lugar y la profundidad del cogue a partir del cual se toman las
muestras. Es esencial utilizar personas entrenadas y expertas en muestreo. EIl
estindar de precisién indicado en el punto 4 no es aplicable al muestreoc en pilas.

7.9.2 Muestreo para cenizas o pruebas fisicas

Lz muestra debe contener las mismas proporciones de tamafo grandes y pequefas como
se estima para la pila. En la toma de cada incremento se debe tomar precaucion
para asegurar que se representa el coque de los alrededores y en particular los
pedazos grandes no deben caer dentro del cuchardn ni salir de é1 cuando se extrae
el incremento.

Ec necesario hacer perforaciones por medio de una pala de dragar. El dngulo de los
lados debe ser menor que el &ngulo de reposo del coque de tal forma que ningun
fragmento caiga por los lados. ©Se deben hacer agujeros a diferentes profundidades
y desde el fondo de cada agujeroc se debe tomar un incremento con una pala de tal
forma que muestras de aproximadamente la misma masa se tomen en diferentes capas.

7.9.3 Muestreo para humedad

Adicionalmente los siguientes puntos se deben considerar cuando se muestrea para
humedad.

El coque gradualmente pierde agua por drenaje hasta que se alcanza el equilibrio.
Después de la lluvia, el contenido de humedad no cambiara por debajo de cierta

profundidad. Esta profundidad depende de la distribucién de tamafio y de los
arreglos realizados durante el almacenamiento, cubriendo con polvo de coque o..
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rodando el polvo.

El1 contenido de humedad de las muestras tomadas d¢ la periicie de la pila
depende del estado atmosférico. Siempre seri demesiado “ajo menos que las
muestras se tomen despues de llover. Por lo tanto, = >cesario realizar

perforaciones a una profundidad tal que evite las capas de ' a superticie,

8 TRATAMIENTO DE LA MUESTRA

8.1 MUESTRA PARA HUMEDAD

Si se va a determinar el contenido de humedad, 1os incrementos se deben colocar
tan r&4pido como sea posible dentro de un recipiente impermeable provisto con tapas
bien ajustadas, las cuales se deben colocar nuevamente después que cada incremento
ha sido introducido. La muestra se debe mantener en un lugar fresco durante el
almacenamiento. Se debe colocar en el recipiente de la muestra una etiqueta gque
suministre una descripcién clara y suficiente de la misma,

La muestra se debe preparar para la determinacién de humedad como se describe en
el capitulo 10,

Donde diariamente se toman muestras de poca masa, éstas deben (si es necesarioc)
ser retenidas en el recipiente por 2 6 3 dias o hasta que cerca de 30 kg se hayan
tomado, pero se recomienda ampliamente que a cada incremento diario de coque se le
determine el contenido de humedad el mismoc dia de la toma de muestra.

8.2 MUESTRA FISICA

8i a la muestra se le va a determinar alguna propiedad fisica, es importante que
los incrementos se tomen de tal forma que la fractura sea minimizada,

Se debe colocar en el recipiente de la muestra una etiqueta gque suministre una
descripcion clara y suficiente de ésta,

8.3 MUESTRA COMUN

8.3.1 GBeneral
Se toma una muestra comuin de tal forma que las condiciones descritas en 8.1 y 8.2
sean satisfechas.

La muestra se divide como se describe en 8.3.2, la mitad para lz humedad se tratsa
como se describe en 8.1 y la otra mitad para la prueba fisica como se describe en
8! 2I

8.3.2 Divisidn de la muestra

Se utiliza un recipiente de un tamafo que pueda contener una muestra completa. EI
recipiente debe tener dos divisiones que se crucen en el centro en angulos rectos
de tal forma que se obtengan cuatro compartimientos iguales. El ancho de cada
compartimientoc debe ser al menos 2,5 veces el tamaio mdximo de particula. Las
dimensiones del recipiente deben ser suficientes para permitir que el espacioc sea
ocupado por los divisores. Un arreglo alternative conveniente es el de disponer de
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cuatro recipientes que se puedan unir para formar una cruz y luego se separen.
Cada muestra se tiene que dividir cuidadosamente y se vierte rdpidamente dentro
del recipiente sobre el centro de la cruz de tal forma que la humedad no se pierda
y no se ocasione fractura. Dos porciones diagonalmente opuestas se deben remover
y colocar juntas para la muestra de humedad, las otras dos porciones se remueven y

se colocan juntas para la muestra fisica.

8.4 MUESTRA PARA CENIZA
Una muestra para ceniza no se debe utilizar para la determinacidn de humedad.

La muestra de ceniza se debe tratar como se describe en el capitulo 11,

9  REFPORTE
La persona que toma la muestra debe preparar un reporte indicando el ndamero vy
tamafio de los incrementos, detalles del procedimiento de toma de muestra, detalles
completos de origen y condiciones del cogue y la precisidn adoptada. Este reporte
se debe anexar a la muestra o hacerlo disponible al receptor de los resultados
finales. 51 se requiere se debe incluir un plan de muestreo.

10 PREPARACION DE LA MUESTRA PARA LA DETERMINACION DE LA HUMEDAD TOTAL

10.1 GENERAL

El procedimiento para la preparacidn de 1| kg de muestra para la determinacion
de la humedad total se sefala en el diagrama A.

En el caso de cogque con granulometria menor o igual a 20 mm, se requiere solamente
el proceso de divisién de muestra descrito en 10.4.

Las muestras gue estan visiblemente humedas y agquellas con una humedad que exceda
al 15% se secan parcialmente al aire como se describe en 10.2 antes de 1la
reduccisn vy divisibny.

Es importante tomar precauciones para prevenir pérdida de humedad durante estas
operaciones, las cuales se deben realizar en un espacio cerrado, con techo y libre
de corrientes de aire, El tiempo total tomado para triturar y dividir el cogque no
debe exceder de {5 min y es por lo tanto importante triturar el cogue rapida vy
mecanicamente.

1) En esta Norma Venezolana, ‘"reduccidn" significa disminucion del tamafio de
particulas, vy ‘“divisidn" significa disminucidn del peso de la muestra, ver 1la
Norma Venezolana COVENIN 14669,



PREPARACION DE kg DE MUESTRA DE COQUE PARA HUMEDAD TOTAL

Muestra (o submuestra) de Muestra (o submuestra de
CcoQque seco o coque humedo

Se scseca parcialmente al
aire (Ver 10.2)

Ge tritura la muestra total con un triturador mecinico de mandibulas hasta 20 am
(redondo) o 18 mm (cuadrado) (Ver 10.3).

Se divide en un divisgr Se mezcla rapidamente y

mecanico de muestreo’ a 0 se forma 1 kg por medio

12 kg (Ver 10.4.1) de 20 incrementos (Ver
10.4,2)

1 kg de muestra de coque de 20 nmm:
Se determina la humedad total
(Ver 10.5)

2) FPuede ser necesario mas de un pase.
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10,2 MUESTRAS VISIBLEMENTE HUMEDAS

5i las muestras estan visiblemente humedas o con humedad que exceda al 154 se
deben secar parcialmente al zire de la siguiente forma:

S5e pesa el total de la muestra en su recipiente en una balanza, la cual se debe
leer a una exactitud menor de 100 g. Sobre un plato de acero se extiende una capa
delgada de la muestra en un cuarto ventilado y tibio, se mantiene alli nasta Qque
no haya humedad visible en el coque o en el plato de acero. El tiempo minimo de
exposicidn debe ser 12 h., Mientras tanto, se seca y se pesa el recipiente.

Se toma la muestra seca al aire en el recipiente original y se pesa nuevamente .
Se vregistra la pérdida de peso en la etigueta del recipiente de la muestra.
Alternativamente se seca parcialmente la muestra en un horno grande de 200 °C  por
4 h o durante la noche si es mas conveniente. Se procede como se describe en 10.3
y 10.4.

Después de determinar la humedad (Ver 10.5) se calcula la humedad total HT,
utilizando la siguiente fdérmula:

X
HT = X + h i
100
Donde:
X = es el porcentaje de peérdida en el secado parcial (tomado de la etigueta).

h

es el porcentaje de humedad determinado como se describe en 10.5.
10.3 REDUCCION DE MUESTRA

El total de .la muestra se debe triturar hasta el tamafo requerido en una
trituradora mecanica de mandibula de un tamafo y tipo que permita que la muestra
sea triturada a un tamaio nominal de 20 mm, de tal forma que contenga no mas del
5% mayor de 20 mm. El tiempo tomado para triturar S0 kg no debe exceder de S min.
En el procesc se debe tomar el tiempo ocasionalmente para asegurar que &ste no sea
excedido. Es importante que el triturador utilizado sea capaz de triturar en el
tiempo especificado los tamafios mayores de cogque que han de ser muestreado.

En el anexoc y en la figura 3 se indican detalles de un aparato tipico.

La trituradora de mandibula se debe instalar convenientemente cerca de los puntos
de muestreo para minimizar el transporte y colocarse sobre un piso uniforme de
concreto o una placa de acero al manganesoc, la cual se debe barrer hasta
limpiarla. Se deben tomar precauciones contra la pérdida de humedad por una
ventilaciodn indebida o pérdida de muestra como polvo.

10.4 DIVISION DE LA MUESTRA

Se debe adoptar segun sea lo mds conveniente, divisidn mecanica o manual, siendo
preferible la primera,
10.4.1 Diviecidn mecdnica

La toma de 1 kg de muestra (Ver también 10.4.3) a partir de la muestra triturada
se puede realizar mecanicamente.
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Los dos tipos de divisor descritos en el anexo e ilustrados en las figuras 4 y 35
se han encontrado satisfactorios. Para ambos son necesarios dos pases de maquina
para dividir cerca de 70 kg de muestra a ! kg, El numero de pases se puede
incrementar, si esto se hace necesario para alcanzar la precision deseada.

Para el divisor tipo recipiente (figura 4) el primer pase consiste de dos o tres
etapas en cada una 20 kg se dividen a muestras de ! kg, luego en el segundo pase

-

de 2 kg a 3 kg se dividen a muestras que dan un producto de ! kg.

Para el divisor tipo cono {(figura 5), el recipiente de alimentacidn se invierte
sobre el embudo superior, el cual contendré& cerca de 35 kg de cogue. Con 1la
abertura fijada alrededor de 1/8 a 1/10, de 3 a § kg de coque caen en el envase de
la muestra y el remanente en el envase de rechazo donde se descarga. El segundo
recipiente con 35 kg se invierte sobre la parte superior del divisor de tal forma
que después de los pases el envase de la muestra contenga cerca de 8 kg. Esta
cantidad de coque se retorna al alimentador y después del segundoc pase el envase
de muestra contendri cerca de 1 kg de cogue. Mediante el ajuste del ancho del
sector variahble del cono, es posible utilizar el mismo arreglo para ambos pases de
tal forma que den la muestra de | kg requerida.

Para ambos tipos de divisores es importante que la operacicon completa se realize
en 15 min o menos, para prevenir peérdida de humedad.

Las mdguinas se deben instalar de tal forma que el producto del triturador de
mandibula se descarge directamente dentro de la tolva de alimentacidn del divisor
de muestra, de tal forma que la reduccidn y divisidn pueda proceder en secuencia.
Se deben tomar precauciones para prevenir ventilacion indebida,

10.4.2 Division manual

La muestra triturada se debe mezclar rapidamente sobre el piso con una pala, luego
se apila vy extiende en forma de franja. Se debe tomar precaucion para evitar
pérdida de humedad por prolongada exposicién al aire, o por indebida ventilacion,

Se deben tomar por lo menos 20 incrementos, de aproximadamente igual masa, desde
varios puntos de la pila o franja hasta obtener ! kg. Se deben tomar uniformemente
los incrementos de todas partes de la muestra e incluir el material mas fino de
las capas mis bajas, introduciendo el ancho completo de la pala cada vez hasta el
fondo del coque y retirando el material de la parte mds profunda de éste; en el
caso de una tira los incrementos se deben tomar a todo lo ancho de esta.

La muestra de humedad se debe colocar en un envase cerrado y determinar el
contenido de humedad tan pronto como sea posible.

10.4.3 Muestras de reserva

8i se necesita una sequnda muestra como reserve o muestra de verificacidn, al
mismo tiempo se deben tomar muestras duplicadas de 1| kg, vya sea modificando
adecuadamente el procedimiento descrito en 10.4.1 o tomando incrementos alternados
cuando se lleve a cac. el procedimiento descrito en 10.4,2, No es satisfactoria la
toma de una muestra e 2 ko gue se divide subsecuentemente.
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10.5 DETERMINACION DE HUMEDAD

La muestra de ! kg para humedad, tomada como se describe en B.1, se debe llevar al
laboratoric en un recipiente cerrado y la humedad se determina segin la Norma
Venezolana COVENIN 2508,

Cuando en la preparacidn de la muestra se ha utilizado el secado al aire, segun
10,2, el porcentaje de peérdida de humedad en esta operacign se debe registrar
sobre la etiqueta con una referencia del! método de muestreo y preparacion
utilizado.

10.6 REDUCCION ADICIONAL DE MUESTRAS PARA ANALISIS GENERAL

Después de la determinacion de humedad, las muestras secas se pueden utilizar para
la preparacidn de muestras para andlisis general, como se describe en el capitulo
1.

11 FREFPARACION DE MUESTRAS FARA ANALISIS GENERAL

11.1 GENERAL

El procedimiento para la preparacion de 60 g de muestra para el andlisis general
se indica en forma esguematica en el diagrama B.

El material utilizado puede ser 1 kg de nmuestra de coque que se ha secado en la
determinaciéon de humedad total (Ver 10.3).

Alternativamente, otra muestra de ! kg se puede preparar como Se describe en el
capitulo 10 y luego ser secada.

El proceso de preparacidn de muestra, el cual envuelve dos operaciones distintas,
reduccién y divisién de muestra, puede conducir a errores debido & contaminacion,
segregacidn y perdida.
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Preparacion de 60 g de muestra de tamaio menor que 0,2 mm de cogue para analisis
general.

1 kg de muestra de coQque Seco

Se tritura mecinicamente en rodillos de trituracipn por sucesivos pases hasta
pasar 0,2 mm (Ver 11.9)

Se divide mecdnicamente 6e mezcla y se toman 60 g
a 60 g (Ver 11.6.1) o por medio de 20
incrementos (Ver 11,6.2)

60 g de muestra de tamafio menor que 0,2 mm de coque
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11.2 CONTAMINACION

El error de contaminacion aparece por la naturaleza abrasiva del coque, que tiende
a desgastar la superficie del acero, hierro fundido o porcelana y si es utilizada
una accioén de frotamiento, 1la mayoria de las superficies utilizadas para el
equipo de molienda. Este error puede ser hasta el 3% de ceniza si la muestra seca
se reduce a 0,2 mm, mediante frotacidén sobre una superficie de hierro fundido.
Aunque la contaminacidn, generalmente implica la presencia de oxido de hierro en
la ceniza derivado de una superficie de hierro para molienda, tambien puede
involucrarse un aumento en el contenide de fésforo s1 se utilizan superficies de
hierroc fundido. El error de contaminacibn nunca puede eliminarse completamente,
pero puede ser reducido a proporciones bajas s1 se utilizan los métodos y EBQUlpOs
recomendados. O0Otros métodns de reduccién de tamaio tales como frotamiento contra
metal u otras superficies, no son satisfactorios y no se deben utilizar.

11.4  SEGREGACIDN

El error de segregacidn aparece como resultado de la naturaleza heterogenea gel
coque y de la dificultad de mezclar uniformemente cualquier cogue en el cual havya
un amplio rango de tamados. Es por lo tanto importante mezclar el coque totalmente
para cbtener una muestra representativa.

El error de segregacitn aumenta con la ceniza en el coque y el tamafio al cual se
realiza la divisién.

Aun para coques de elevada ceniza, &i el tamaio de particula se reduce a 0,2 mm,
antes gue ocurra la divisién, el tamado requerido para analisic general puede ser
disminuido.

$1.8 FERDIDA

Es importante que se tomen precauciones, Ppara prevenir perdida de material fino
durante lacs operaciones.

11.5 REDUCCION DE TAMARND DE FARTICULA

La reduccién de tamaio de | kg de muestra de cogue seco (Ver 10.3) para pasar un
cedazo de 0,2 mm se debe realizar por un método adecuado, tal como triturar en
rodillos de trituracién de acero al cromo.

El coque se debe triturar en SUCESiVDS pasSes hasta gque toda la muestra sea menor
de 0,2 mm. Los rodillos deben ser capaces de triturar a este tamafo sin causar
contaminacién. Un modelo de rodillos de trituracidn adecuado se muestra en el
anexo en la figura 6. La rueda de mano se ajusta de tal manera gue la separacion
entre los rodillos o la presi6n sobre ellos se adec@e al grado de reduccitn en
cada paso de la muestra. La fijacién de los rodillos para los primeros tres pases
debe ser tal que se obtenga 95% através de 4 mm, Z am y 1 mn respectivamente. Fara
posteriores pases se debe utilizar la fijacién del tercer pase.

11.6 DIVISION DE LA MUESTRA

Se debe adoptar divisidn mecdnica o manual, segun sea apropiado, siendo preferida
la primera.
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11.,6.1 Reduccién mecanica

Un divisor adecuado que permite obtener una muestra de coque de 60 g de tamado
menor que 0,2 mm se describe en el anexo y se ilustra en la figura 7,

11.6.2 Reduccidn manual

Si no se dispone de un divisor de muestras mecdnico, la muestra se debe mezclar y
extender en una pila plana, toméandose manualmente de varias partes de la pila una
muestra de 40 g en no menos de 20 incrementos.

11.7 MEICLA DE LA MUESTRA PARAR ANALISIS

La muestra se debe mezclar antes ﬁe ser colocada en el recipiente de almacenaje.
11.8  ALMACENAMIENTO DE LA MUESTRA

La muestra para andlisic general se debe almacenar en un recipiente adecuado con
una tapa sellada contra el aire. Un frasco de vidric con tapa roscada es un

recipiente conveniente., Una descripcién de la muestra se debe colocar al
recipiente.
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APARATOS

AL TRITURADOR DE MANDIBULA

El ejemplo mostrado (4#ig 3) tiene mandibulas aserradas de tamaic 0,25 mm,
fabricadas de fundicidén templada o aleacidn de hierroc y es capaz de triturar
coque de granulometria mayor que 20 mm hasta pasar 15 mm & la velocidad de 50 kg
en S min.

Esta maﬂyina requiere un motor de S Hp y se opera & una frecuencia rotacional de
250 wmin. El material triturado se puede tomar ya Sea en un recipiente metdlico
colocado debajo de la maquina o en otra parte, descargado directamente por medio
de un canal de acerc sobre un piso uniforme. L& abertura de la mandibula no ce
debe ajustar demasiado estrecha, de otra forma el coque se tritura demasiado fi1no
y la velocidad de trituracidn se reducird por debajo de la norma cerca de 50 kg en
3 min,

La abertura de la mandibula de la miquina que se i1lustra, es ajustable mediante
variacién de la longitud de la rosca visible y se debe ¢ij)ar para dar una abertura
nominal de 15 mm.

A.2  DIVISORES ROTATORIO GRANDE DE MUESTRA
R.2.1 Tipo recipiente

Un divisor de muestra tipo recipiente se ilustra en la figura 4. Consiste de un
embudo, un cono truncado invertido con una abertura adecuada para dar la velocidad
de salida requerida, un cono fijo para distribuir el coque y un receptor con
varios recipientes sobre una.base rotatoria, girando a 60 min-l. El receptor
contendrd 25 kg de coque de hasta 15 mm pero, para hacer mds fdcil el rechazo de
desperdicios, se utilizan tres recipientes (cada uno de 4rea igual a 1/4 del
receptor) y el segmento remanente de 1/4 se llena por dos 1/12 y dos 1/24
recipientes. Cada recipiente 1/12 y 1/24 tiene un ladc extendido que forma un
labio que engancha en el recipiente adyacente. Un recipiente de 1/24 debe ser
hecho preferiblemente de acero inoxidable. Con 25 kg de cogue, el recipiente de
1/24 contendr& aproximadamente ! kg de cogque menor que 1% mm, de tal forma que
gésta sea la muestra requerida y el resto sea rechazado. Se recomienda tomar en
1 min el coque., El embudo es contrabalanceado con pesas en los miembros del lado
hueco, de tal forma gue pueda ser elevado para retirar los recipientes.

La fraccidn retenida después del primer pase depende del pesc de la muestra, la
fraccién retenida después del segundo pase de un pesc justc por encima de i okos

A.2.2 Tipo cono
Un divisor de muestra del tipo cono rotatorio se ilustra en la tigura 5. Consiste
de una tolva para contener el coque, un cono invertido con upa abertura Yy dos

toberas recolectoras, descargando con recipientes que contenga la muestra el
coque rechazado.

28



€1 coque se alimenta desde el reservorio atraves de un tubo cilindrico scbre la
superficie del cono, Este tiene una abertura tormando un sector del cono, el cual
se puede ajustar, de tal forma gue su drea varie desde 5% al 20% de la superficie
del cono.

El cono se opera a una frecuencia rotacional de 20 min-{ por un motor de 0,1 HP,
Cuando el cogue cae sobre el cono se deflecta hacia atfuera dentro del canal grande
de distribucidn y entonces cae en el embudo de rechazo. Cuando la abertura en el
cono estd por debajo de la alimentacion, el cogue cae dentro odel receptdculo
circular mds pequeio y por lo tanto dentro del recipiente de recoleccion. Las
aberturas se ajustan para dar una fraccidn de 1/8 & 1/10 en el primer pase y un
producto aproximadamente de 1| kg en el segundo.

Todos los recipientes se sellan para prevenir pérdida de humedad.

Las partes del divisor de muestra se pueden ajustar veticalmente relativo a uno vy
a otro sobre las cuatro partes de la esquina del aparato y donde la descarga
puede ser desviada a rechazo y posiblemente la alimentacion sea recibida
directamente de la trituradora de mandibulas sobre una plataforma a un nivel
superior. Alternativamente, si la descarga puede ser arreglada de tal forma que
vaya el desperdicioc a un nivel inferior, el punto de alimentacidn, se puede
reducir a una altura conveniente de operacioén.

A.3 RODILLOS DE TRITURACION

Los rodillos de trituracidn ilustrados en la figura 6 son de 0,2 mm de diametro vy
B0 mm de cara, son fabricados de acero al cromo y operados a una frecuencia
rotacional de 150 min-1. La brecha entre rodillos o la presion sobre los rodillos,
se controla por medio de carga de resortes de los cojinetes del rodillo posterior
y se ajusta mediante la variacigén de la posicidn del rodillo frontal por medic de
rugpdas de mano.

Sobre los rodillos esta una caje de alimentacidn con un distribuidor, el cual se
opera mecanicamente para la mayoria de los pases, perc se debe operar manualmente
para cargar toda la alimentacicdn.

Los rodillos estdn colocados sobre soportes laterales adecuados de tal forma que
una caja se pueda insertar para recolectar el producte. La caja se debe fabricar
a prueba de polvo para prevenir pérdida de la muestra,

Mediante el sellado de las posibles salidas de polvo, la perdida de muestra se
puede reducir a alrededor del S5%.

FPreferiblemente, 1los rodillos se deben mantener en una atmosfera de menos de BOY
de humedad relativa para evitar corrosidn.

Depués de un uso continuo por un largo periodo, 1los rodillos se desgastan y con
los lados de los rodillos en contacto, una separacién de 1,3 mm en el centro es
suficiente para justificar un nuevo reesmerillado.

A.4 DIVISOR ROTATORIO PEQUERD DE MUESTRA

Un divisor o= muestra adecuado de hasta 1| kg de coque con granulometria menor que
0,2 mm se i ustra en la figura 7,



Consiste de un embude o tolva con lados inclinados para proporcionar un  flujo
continuo, desde donde el cogue pasa através de una abertura, la cual es variable,
de acuerdo al tamafio del coque y se ¢ija para pasar | kg en | min sobre un cono
fijo, luego pasa a un receptor cilindrico rotatorio, la muestra ser& la fraccion
adecuada (1/16, 1/18 ¢ 1/12) que se toma en el recipiente y el remanente sera
desecho.

El receptor cilindrico se rota & 64 min-1 por un motor y engranaje de reducion de
0,1Hp.

Un embrague permite gue el embudo o tolva se fije sobre el cilindro durante el uso
y oscile hacia un lado para el vaciado.

A.S IMPLEMENTOS DE MUESTRED

A.5.1 Cucharones

Los cucharones de muestrec se deben fabricar con hojas de acero de aproximadamente
2,5 mm de espesor de acuerdo a las dimensiones dadas en la figura 8. Deben estar
equipados con un asa de longitud apropiada.

A.5.2 Palas

Los tama®os normalizados de las palas se numeran en la tabla 3.

DIMENSIONES DE LA HOJA
No. PALA D et
LARGO ANCHO
(m) {m)
1 0,32 0,25
2 0,40 Dy

Para el muestreo desde vagones de descarga lateral es necesario utilizar una pala
con una pestada en la parte posterior de la hoja como se muestra en la fig. 9.

A.5.3 Cucharpn de doble asa

El cuchardn de doble asa mostrado en la figura 10 consiste de un marco cuadrado o
bactidor de acero de 0,3 m que soporta un recipiente poco profundo. Este se
fabrica de un pedazo de lona u otro material flexible fi1jado sobre un alambre
rigido de 10 mm de longitud, 0,3 mm de drea sujeto a la parte inferior del marco.
Se +¢ijan a los extremos del marco ejes ce maders de 1,2 my 1,5 m de longitud
respectivamente y el eje mas corto lleva un mango en forma de V.



A.5.4 Dispositivo para el muestreo

En el nuestrec para humedad desde vagones con descarga lateral se aconse)sa
utilizar un dispositivo seleccionado para asegurar gque se obtiene un 1incremento
del tamafo correcto. Un dispositivo adecuado para la toma de muestras se ilustra
en la figura 11,

A.b CABALLETES PARA VAGONES DE DESCARGA

En el muestreo en vagones con descarga lateral, sera probablemente necesario
elegir uno o dos caballetes especiales para lograr un acceso facil a la pared de
coque en el vagen parcialmente vacio. Estos caballetes, o sus rieles protectores,
deben ser movibles de tal forma gue no sea chocado por el vagdn cuando se
descarga.
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Dimensiones en metros
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Figura6 RODILLOS DE TRITURACION PARA LABORATORIO
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Capacidad nomi-| b F g
Numero de nal de cucharon
cucharon
kg m m m mm
1 1 0,23|030|0,13| 75
2 0,25 (0,33 (0,23 75
3 0,30 |0,38 |030| 75
4 10 0,30 | 0,40 | 0,30 | 200

Figura 8 CUCHARON DE MUESTREO
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50 mm

Figura 9 PALA MODIFICADA




Dimensiones en metros

Figura IO CUCHARON DE DOBLE ASA
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Figura Il DISPOSITIVO PARA LA TOMA DE MUESTRA EN VAGONES QUE SE
DESCARGAN LATERALMENTE.
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