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Notas especiales

Las publicaciones de APl abordan necesariamente problemas de caracter general. Con respecto a
circunstancias particulares, las leyes y regulaciones locales, estatales y federales deberian ser revisadas.

Ni API, o cualquiera de los empleados, subcontratistas, consultores, comités u otros cesionarios hacen
garantia o representacién, tampoco expresa o implicita, con respecto a la exactitud, integridad o utilidad
de la informacién contenida en este documento, o asumir cualquier responsabilidad por cualquier uso, o
los resultados de dicho uso, de cualquier informacién o proceso divulgado en esta publicacion. Ni API, ni
ninguno de los empleados, subcontratistas, consultores u otros cesionarios de API declaran que el uso de
esta publicacion no infringiria los derechos de propiedad privada.

Las publicaciones de API pueden ser utilizadas por cualquier persona que desee hacerlo. El Instituto ha
hecho todo lo posible para asegurar que la precisién y fiabilidad de los datos contenidos en ellos; sin
embargo, el Instituto no hace ninguna representacion, seguro o garantia en relacién con esta publicacién
y por la presente renuncia expresamente a cualquier responsabilidad por pérdida o dafios resultantes de
su uso o por la violacion de cualquier autoridad que tenga jurisdiccién con la que esta publicacién puede
entrar en conflicto.

Las publicaciones de API son publicadas para facilitar la amplia disponibilidad de practicas operativas y
de ingenieria probadas y solidas. Estas publicaciones no pretenden obviar la necesidad de aplicar un
juicio de ingenieria respecto de cuando y donde deben utilizarse estas publicaciones. La formulacion y
publicacion de publicaciones API no esta destinado de ninguna manera a inhibir a nadie de usar cualquier
otra préctica.

Cualquier equipo o material de marcado del fabricante de conformidad con los requisitos de marcado de
una norma API es el Unico responsable de cumplir con todos los requisitos aplicables de esa norma. API
no representa, asegura ni garantiza que dichos productos se ajusten a la norma API aplicable.

Todos los derechos reservados. Ninguna parte de este trabajo puede ser reproducido, traducido,
almacenado en un sistema de recuperacion, o transmitido por cualquier medio, electrénico, mecéanico,
fotocopiadora, grabacion o de otro tipo, sin el permiso previo por escrito del editor. Comuniquese con el
Editor, API Publishing Services, 1220 L Street, NW, Washington, DC 20005.

"Copyright © 2018 Instituto Americano del Petréleo



Prélogo

Nada de lo contenido en cualquier publicacion de la API debe interpretarse como una concesién de
ningun derecho, por implicacién o de lo contrario, para la fabricacién, venta o uso de cualquier método,
aparato o producto cubierto por un certificado oficial. Tampoco se deberia interpretar que lo contenido en
la publicacién asegura a nadie contra la responsabilidad por las infracciones de lo que esta certificado
oficialmente.

Debe: Como se utiliza en una norma, "debe" denota un requisito minimo para cumplir con la
especificacion.

Deberia: Como se utiliza en una norma, "deberia" denota una recomendacion o la que se aconseja, pero
no es necesario para cumplir con la especificacion

Puede: Como se utiliza en una norma, "puede” denota un curso de accion permisible dentro de los limites
de una norma.

Pueden: Como se utiliza en una norma, "pueden” denota una declaracién de posibilidad o capacidad.

Este documento se elaboré bajo procedimientos de estandarizacion de API que aseguren una notificacion
y participacion adecuada en el proceso de desarrollo y se designa como un estandar de API. Las
preguntas relativas a la interpretacion del contenido de esta publicacion o comentarios y preguntas sobre
los procedimientos en virtud de los cuales se desarrollé esta publicacion deben dirigirse por escrito al
Director de Normas, Instituto Americano del Petréleo, 1220 L Street, NW, Washington, DC 20005. Las
solicitudes de comisién para reproducir o traducir la totalidad o cualquier parte del material publicado en el
presente documento también deben dirigirse al director.

Por lo general, las normas API son revisadas, reafirmadas o retiradas al menos cada cinco afios. Se
puede afiadir una extension Unica de hasta dos afios a este ciclo de revision. El estado de la publicacion
se puede determinar a partir del Departamento de Normas de la API, teléfono (202) 682-8000. jUn
catalogo de API! publicaciones y materiales, se publican anualmente y se actualiza trimestralmente por
API, 1220 L Street, NW, Washington, DC 20005.

Las revisiones sugeridas estan invitadas y deben presentarse al Departamento de Normas, API, 1220 L
Street, NW, Washington, DC 20005, standards@api.org.




Introduccién

Los procedimientos presentados en este documento han sido para mejorar la calidad de los agentes de
sostén entregados al sitio del pozo. Se utilizan en la evaluacion de ciertas propiedades fisicas utilizadas
en la fractura hidraulica y operaciones de envasado de grava. Estas pruebas deben permitir a los usuarios
comparar las caracteristicas fisicas de diversos agentes de sostén, bajo las condiciones descritas y
seleccionar materiales Utiles para las operaciones de fractura hidraulica y de envasado de grava.

Cada seccion contiene especificaciones de los agentes de sostén y reemplaza APl 19C, primera edicion.

Los procedimientos presentados en este documento no pretenden inhibir el desarrollo de nuevas
tecnologias, mejoras materiales y procedimientos operativos mejorados. Se requiere un andlisis y juicio
de ingenieria calificados para su aplicacion a una situacién especifica.

Al igual que con cualquier procedimiento de laboratorio que requiera el uso de productos quimicos y
equipos potencialmente peligrosos, se espera que el usuario haya recibido la formacién y el conocimiento
adecuado en el uso y eliminacion de estos materiales potencialmente peligrosos. El usuario es
responsable del cumplimiento de todos los requisitos locales, regionales y nacionales aplicables para la
salud, seguridad y responsabilidad ambiental de los trabajadores y poblacion local.

Este documento utiliza un formato para los nimeros que sigue los ejemplos dados en la API 19C, formato
y estilo del documento manual, Primera Edicion, junio de 2007 (Revision Editorial, enero 2009). Este
formato de numeracién es diferente del utilizado en la APl 19C, Segunda Edicién. En este documento, la
marca decimal es un punto y separa la parte entera de la parte fraccionaria de un nimero. No se utilizan
espacios en el formato de numeracion. El separador de miles es una coma y sélo se utiliza para nimeros
superiores a 10.000, es decir, 5.000 articulos, 12.500 bolsas.

En este documento, cuando sea practico, las unidades habituales de EE. UU se incluyen entre paréntesis
para obtener informacion.

Las unidades no representan necesariamente una conversion directa de unidades métricas (Sl) a las
unidades habituales de EE. UU, acostumbrado al SI. Se ha tenido en cuenta la precisién del instrumento
gue realiza la medicién. También se ha tenido en cuenta la naturaleza de la medicién, determinando si es
critica o simplemente informacion, el documento se basoé originalmente en APl RP 56, APl RP 58 y API
RP 60, que ya no estan en vigor.



Contenido

1
2
3

4
4.1
4.2
43
44
4.5
4.6

5
51
52
53

6
6.1
6.2
6.3
6.4
6.5
6.6

7
7.1
7.2
7.3
74
7.5
7.6

8
8.1
8.2
8.3
8.4
8.5

9
9.1

9.2
9.3
9.4
9.5
9.6

Pagina
F N [or= L o [o P PP P PP PP P PP PP P TP 1
ReferenCias NOMMEALIVAS. .......uueiiiieiiiiieii ettt eseeeeees 1
F Y o (oY o (0 T ST OSSP OPPPPPPPPPPPPPPPRt 1
Procedimiento estandar de muestreo de agentes de SOSEN...........cvvviiiiiiiiiiiiiiiieeeee e 2
(1= o 1T - | TSR 2
Segregacion de PartiCUIAS. ............uuuuiiiiiiiieiieieeeeeeee et 2
Lo [T o Lo J TP 2
NUmero de muestras NECESAriasS @ QraNEl...........ueuviiiiiiiiiieiiieee e 6
Muestreo de material @& Granel ............oioiiiiiiii e 6
Muestreo de material sSacado €N DOISONES. .........oooii i et e e 6
Manipulacion y almacenamiento de MUESIIAS ..........uvviieiiiiiiii e 6
REAUCCION A8 8 MUESITA ......eiieeeiiiiiii e ettt e e ettt e e e e e e e e e s s sttt e e e e e sannaeeeeeessannnneeeeeenn 6
DiVISION € 18 MUESTIA ...ttt ettt bttt ettt e e et eeeeeeaaaaaaens 6
Muestra, retencion de registros y almacenamiento ...........coooeiiiiiiiiii oo 6
ANALISIS GBI TAMIZ....eeiiiiee ettt et e e et e e e s st e e e e s ibbreeeeeeas 7
(0] o)1= 11 o OO PPPP P PPPPPRPPPN 7
[DT=E Yo 4]0 o1 o) [PPSR POPRPRPRR: 7
EQUIPAMIENTOY MALEIIAIES. ... ..eiiiiiiiiiiiiee e e e e e e et e e e s annne s 7
e oTol=To 11001 T=T o1 (o I PP PO PP PP PP P TPP PP 8
Especificaciones,analisis por tdmiz de agentes de SOSIEN..........uvviiiiiiiiiiiiiiiiiieiieee e 9
Calibracion el LAMIZ e 13
Esfericidad y redondez del agente de SOSIEN. ..........uuiuiiiiiiiiiiiiiiiiei ettt e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e 16
(0] 0] 1= 110 TSP TSSSPPPPRPN 16
DT ol ¢ o o1 o ] o [P UPUUUUURURTTRR 16
(OF>T o= Ted o F= Lo [o L= IF-T o =T - L (o 1RSSR 17
Procedimiento
Método alternativo para determinar la efericidad y redondez promedio .............ccccceeviiiiiieeeninnnnee. 18
Especificaciones para esfericidad y redondez del agente de SOStéN..............ceooveiiiiiiiiiicciicciiinnes 18
Yo ][] o 11To F= Vo I =10 W= o o PSR 18
(@] 01117/ T TP TP PP P PPPTT P PPPPPI 18
DESCHIPCION .. ettt ettt et e et e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e s 18
EqQUIPamMIENTO Y MALEITAIES. ... .euiiiiieiiiiie e e et e s e e e e et eeeeaaa 19
[ oTol=To 100 1T=] o1 (o TSP 20
Especificaciones para la solubilidad ACIda...........ccccuriuiiiiiiiiiiiiiiiiiireeeee e e e e e e e 21
LI L o] (o L= 7.2 21
(0] 013 11/« TSP 21
(DT ol ] o [o1To ] o TP TP T PP PPPPPPPPPPON 21
EQUIPamMIENtO Y MAEIIAIES.......uuuiiiii et e e e e e e e e e r e e e e e e e e aasta e e e eeaeeeenes 22
CaliDracion del EQUIPO ......ooieeiieie ettt e e 22
Procedimiento: medicion de la turbidez .............ccooiiiiiiiiiiiiie e 22
Especificacion para [a tUrbIdEZ.............vviiiiiii e 22

10 Procedimiento para determinar la densidad bulk, la densidad aparente y la densidad absoluta

(1 IO o 1= 11 o PP PP UUPUURPRPPP 22



Contenido

Pagina
10,2 DESCIIPCION. ...ttt bttt bbbt bt eae bbbt s bttt b ettt nn e e 23
10.3 DENSIAAA DUIK (DDUIK) +reeuveeeitiieiitieeeite e e ete e ettt e st e e st e e et e e stte e e stt e e s aeeesateaesabeesbeeesrseeenbeesasaeesrseaessseeansnens 23
10.4 DeNSIAAd QPAIENTE (DAP)...-+eevrerreerteeiuerateeaeeasttasteesteesteesteeaseesstaasseasseasseesseesseessseasseanseasseanseesseessessseesnes 27
10.5 Densidad abSOIULA (DADS) .......cciiiuiiiieeiiiiie ettt et e e e e et e e e e e e e e s e e e e e e e e e e aaareaaeaaans 29
11 Resistencia a la rotura del agentes de SOSIEN ..........cciiieiiiiiiiecee e 30
111 OBJELVO. ettt ettt h e bt h e ettt h e R e nh et e et e e e e e r e e e naeas 30
B B =T Yol o o1 (o] o F ST SRPRRR
11,3 EQUIPAIMIENTO ....etieetiit ettt b ket b bbbt b et e bt e bt bt et b et s e bbbt et
11.4 Preparacion de la muestra ..
11.5 Preparacion de la celda para rotura, ensamble y carga del pluviator
11.6 Procediemiento: prueba de resistencia @ 1a FOtUra. ...........ccoooiiieiiienie e 38
11.7 Especificaciones, resistencia a la rotura de agentes de SOSEEN...........coeviiiireiiierneee e e 40
11.8 Especificaciones, resistencia a la rotura de |a grava ..........ccccoceeiieiieiieiceeeeeee e 41
12 Pérdida por calcinacion de agentes de SOStEN reSiNAdOS. ........ccccerveierierereeiene e eee e 41
12,1 ODBJELIVO. 1.ttt bbb Rt bRt bbbt nenre s 41
12.2 EQUIPAMIENTO Y MALEIAIES ....ccvveiiiiee ettt e e et e et e e st e e srte e e sateeanteeesntaaennseeannenas 41
2 o o Tod= T 101 1= 101 (o TSP RTUR PP 41
Anexo A (informativo) ASTM E11tabla de tamiCeS.........cccviiieiiiiiiieieeieeeee e 43
=11 o] ol =V T- U SO SUT ST RURR USROS 46
Imagenes
1 DisSpositivo de MUESIIEO T [ANZA. ........ccuiiiiiie it b e e s rteeennns 3
2 Reductor de muestras 16:1. ...
KT D1V, Yo T e [ 1[N = T = LT PP PSPPI
4  Método gréfico para determinacion del didmetro medio...........o.oviiiiiiiiiiiii 13.
5  Gréfico para la estimacion visual de esfericidad y redondez.............coeeiviiiiiiiiiiiiiiee e 17
6  Dispositivo para la densidad DUIK...............cooiiiiiiiiiii 24
7 Disefo de 1a Celda de FOTUMA. .......c..iiii e et et ee e 31
8  Vista emsamblada del PIUVIAtOr. ... ... s 32
9 Ensamble del PIUVIATOT. ... e 33
10 MEdIAAs el PIUVIALOT. . ... et et e et e 34
Tablas
1 ASTM tamafio A€ tAMICES. .......ccciiiiiiiii e s
2 Ejemplo de andlisis y calculos de tamices (agente de sostén 16/30)....
3 Ejemplo de calculo del diametro medio (agente de SOStEN 16/30)........ccccerereieererieaeeieneseeeeseeees
4 Ejemplo de calculo de la diferencia relativa absoluta.............ccceoiiiiiiiiiiine e
5 AMPHACION SUGEIIOA. ..ottt ettt
6  Solubilidad maxima de [0S agentes d& SOSTEN..........cciriiieiiiiiiee e
7  Densidad del agua a distintas teMPEANTUIAS. .........eiiiaiieieeieeie ettt ee et eeesaeaneee s
8 Piezas y acCesorios del PIUVIALOL .........ccccuiiiiiiiiie e e et a e e ntae e raeennaeeanraee e
9  Tamafo de mallas métalicas para uso de PIUVAILOF .............ccciiiiiiieiieiee e
10 Guia para probar varios agentes de sostén............. fe e e naaa e
11 Tabla de clasificacion de rotura de agentes de SoStén del 10 %b.........ccccevveveiiniiieeninc e
12 Maximo requerido para la rotura d€ graVas ..........ccoccoereriieenie ittt




energy -ﬂ
(A b

INSTITUTO AMERICANO DEL PETROLEO

1220 L Street, NW

Washington, DC 20005-4070

EE.UU

202-682-8000

Hay copias adicionales disponibles en linea en www.api.org/pubs

Teléfono: 1-800-854-7179 (llamada gratuita en EE. UU. y Canadd)
303-397-7956 (Local e Internacional)

Fax: 303-397-2740

La informacion sobre publicaciones, programas y servicios de API esta disponible
en la web en www.api.org.

Producto No. GX19C02



1 AP| 19C

Medicion y especificaciones de los agentes de sostén
utilizados en fracturacion hidraulicay operaciones de
empaquetado de grava

1 Alcance

Este documento proporciona especificaciones y procedimientos de prueba estandar para evaluar los
agentes de sostén utilizados en operaciones hidraulicas de fracturacion y envasado de grava.

El objetivo de este documento es proporcionar especificaciones y una metodologia consistente para las
pruebas realizadas en la fracturacion hidraulica y/o los agentes de sostén de envasado de grava. Se
proporcionan metodologias y especificaciones (cuando corresponda) para:

— analisis del tamiz y determinacion del didmetro medio;

— esfericidad y redondez;

— solubilidad &cida;

— turbidez;

— densidad bulk, densidad aparente y densidad absoluta;

— resistencia a la rotura;

— pérdida por calcinacion.

La designacion del tamafio de los agentes de sostén es segun el estandar de la industria. Se basa en la
determinacion de tamafio maximo y minimo mediante andlisis de tamiz y nimero de tamiz ASTM 1 (y no
segun la apertura estandar expresada en micrémetros).

Los agentes de sostén en este documento son arena, medios de cerdmica, agentes de sostén recubiertos

de resina, medios de relleno de grava, y otros materiales de uso similares para la fractura hidraulica y
envasado de grava.

2 Referencias normativas

Los siguientes documentos a los que se hace referencia son indispensables para la aplicacion de este
documento. Para fechas de referencia, solo se aplica la edicién citada. Para referencias sin fecha, se
aplica la dltima edicion del documento (incluidas las modificaciones).

ASTM E11, Especificacion estandar para mallas de tamiz de alambre tejido y tamices de prueba.

3 Abreviaturas

ANSI 2 Instituto Nacional Americano de Estandar

API Instituto Americano del Petréleo

1 ASTM Internacionall, 100 Barr Harbor Drive, West Conshohocken, PA 19428-2959, www.astm.org

2 ANSI (Operaciones), 25 West 43rd Street, 4th Floor, Nueva York, NY 10036, www.ansi.org


http://www.astm.org/
http://www.ansi.org/
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ASTM Sociedad Americana para Pruebas y Materiales
FTU Formacoén de la unidad de turbidez

LOI Pérdida por célcinacién

NTU Unidad Nefelométrica de Turbidez

4 Procedimiento estandar de muestreo de agentes de sostén

4.1 Generalidades

Antes de tomar cualquier muestra, considere que pruebas se realizaran; cada prueba requerira
volumenes diferentes.

Es importante, que tanto el proveedor; como el cliente obtengan la mejor muestra representativa posible.
A menos que la muestra sea verdaderamente reprsentantiva de un envio o contenedor total, las pruebas y
la correlacion con las especificaciones/estandares son dificiles. Es poco probable que los métodos de
muestreo/prueba sobre el terreno dupliquen el sistema del productor. Los procedimientos estandar
incluidos en este documento ayudan a obtener muestras representativas; sin embargo, hay variaciones
inherentes asociadas con el muestreo, las pruebas de equipo y procedimientos que pueden llevar a
resultados inconsistentes. Una muestra que sea representativa de un de camion, 23.000 kg (50.700 Ib), o
una carga de vagon, 90.000 kg (198.000 Ib), puede ser la fuente inicial de una amplia variacién al hacer
las comparaciones. Todas las partes garantizaran muestras uniformes. El cliente y el proveedor Deben
acordar los métodos/técnicas de muestreo y ensayo.

Para una mejor representacion, el muestreo continuo es ideal. Aunque muchos proveedores de agentes
de sostén utilizan muestreo automético, por lo general no es practico en el lugar de trabajo. Si el muestreo
se lleva a cabo durante la descarga de un contenedor o en el sitio del pozo, se debe tener en cuenta el
namero y la frecuencia de las muestras.

Si los contenedores a granel se llenan a partir de un flujo de material de agente de sostén, los
procedimientos de muestreo deben ser aplicados de acuerdo con el punto 4.5. Si el déposito se llena a
granel utilizando material de agente de sostén embolsado, los procedimientos de muestreo deben ser
aplicados de acuerdo con el punto 4.6.

4.2 Separacion de particulas

Es importante tener una comprension béasica de la segregacion de muestras del agente de sostén.
Dependiendo del tamafio; forma; distribucion y mecanismos implicados, suele haber un cierto grado de
error o variacion involucrada en la toma de muestras debido a la segregacion. Los procedimientos de
muestreo explicados aqui, son el resultado de mucha experiencia y estan disefiadas para minimizar los
resultados de la segregacion de particulas por tamafio.

Las particulas, como los agentes de sostén, encontraran naturalmente el camino de menor resistencia
cuando se muevan o cuando se le aplique fuerza. Durante el traslado o movimiento, las particulas de
diferente tamafio y masa; se separan y segregan de forma natural. El grado de segregacion depende de
los mecanismos involucrados en el traslado o movimiento.

Hay varias fuerzas, como la gravedad, que actdan sobre una corriente de particulas mientras fluye.
Dentro de una corriente en movimiento, las particulas finas caen a través de los vacios o huecos y las
particulas mas gruesas se mueven hacia el exterior. Las particulas finas migran y suelen descansar cerca
de la zona donde aterrizan. Las particulas mas pesadas y gruesas rebotan o ruedan mucho mas alla,
colocando el material por el tamafio de las particulas.

4.3 Equipo

Se debera utilizar los siguientes equipos para compilar muestras representativas de material de agente de
sostén.

4.3.1 Dispositivo de muestreo
Con una apertura de ranura minima seis veces el didmetro de particula mas grande muestreado.

Por ejemplo, un agente de sostén 12/20 puede contener particulas tan grandes como 2,36 mm, el tamafio
de la abertura en un tamiz de prueba alternativo N° 8 (ASTM 2,36 mm) de los EE.UU.
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La apertura de ranura minima se define como:

6 x2 36 mma 14,2 mm o 0,557 in.

La longitud de la ranura debe ser superior al espesor de la corriente que se muestrea. El volumen de la
toma de muestras debe ser lo suficientemente grande como para no desbordarse durante el corte a
través de toda la corriente. Un ejemplo de un dispositivo de muestreo se muestra en la Figura 1.

. !
rTh

Tid

3
Alternate 1
Coupling
Clave
1. Cuerpo del muestreador: aluminio; 160 mm x 210 mm x 65 mm (6,25 in. x 8,25 in. x 2,5 in.)
2. Mango: tubo con mango redondo comun de suficiente resistencia para soportar €l toma muestras
aproximadamente 1.6 kg (3.5 Ib) agente de sostén, longitud segiin sea necesario
3. Acoplamiento de tuberias para aceptar asa (dos ubicaciones)
4. Apertura de la muestra: 15 mm (0,6 in.)

Figura 1— Dispositivo tipico de
muestreo de la caja
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4.3.2 Reductor de muestras (16:1)

Del tamafio apropiado para manipular muestras de tamafio de un saco y la reduccién del material a
1/16 de la masa origina. Ver Figura 2.

0
o
<
@

N o uswpR

Cuerpo principal: 370 mm x 480 mm x 110 mm (14,5 in. x 19 in. x 4.5 in.)
Placa divisora: ocho ubicaciones, 51 mm x 51 mm x 51 mm (2 in. x 2 in. x 2 in.)
Placa de descarga: 370 mm x 300 mm x 3,2 mm (14,5 in. x 12 in. x 0,125 in.)
Canal de descarga: 57 mm x 57 mm x 76 mm (2,25 in. X 2,25 in. x 3in.)
Tolva:370 mm x 240 mm x 150 mm (14,5 in. x 9.5 in. X

6in.)
Compuerta: 370 mm x 190 mm x 3,5 mm (14,5in. x 7,5

in. x 0,125 in.)

Perilla de mano: didmetro 38 mm (1,5 in)
Montaje del soporte de la base: 710 mm x 380 mm x 690 mm (28 in. x 15 in. x 27 in.)

Figura 2— Reductor de muestra tipico
16:1
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4.3.3 Divisor de muestras

De tamafio apropiado.

/1

s .
/-4
% N
: (Ot — 3 Z-B_ /<'4
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1

oUUQUuUT 5 5

Clave

1 Cuerpo principal: 290 mm x 280 mm x 165 mm (11,5 in. x 11 in. x 6,5 in.)
2 Mango

3 Placa de la puerta

4 Tolva

5 Fondo

6 paletas divisoras: 16 ubicaciones, 15 mm (0.6 in.)

Figura 3-Divisor de muestras tipico
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44 NUmero de muestras requeridas: a granel
441 Agentes de sostén para la fracturacion hidraulica

Debera obtenerse un minimo de una muestra por cada 9000 kg (20.000 Ib) o fraccién de la misma. Todas
las muestras por envase a granel se deberan combinar y probar.

4.4.2 Agentes de sostén de envasado de grava

Se debera obtener, combinar y probar un minimo de una muestra por cada 4500 kg (10.000 Ib), pero no
menos de dos muestras por trabajo.

45 Muestreo: material a granel

Todas las muestras se obtendran de una corriente de flujo de agente de sostén mediante un toma
muestras manual o automatico. Las muestras no se tomaran de una pila estatica. El dispositivo de
muestreo se utilizard con su longitud perpendicular a la corriente de agente de sostén que fluye. La
muestra pasara a una velocidad uniforme de lado a lado a través del ancho de flujo completo del agente
de sostén movil. Esto se hard cuando el material se mueva hacia o desde una cinta transportadora a una
embolsadora, camioén, vagon o contenedor a granel. Se permitira el flujo de aproximadamente 2000 kg
(4400 Ib) de material agente de sostén antes de tomar la primera muestra. El nimero de muestras
tomadas debera cumplir lo dispuesto en el articulo 4.4. Durante el muestreo, el recipiente de muestreo
deberéa pasar completamente a través de la corriente agente de sostén movil en un breve intervalo de
tiempo para tomar muestras de toda la corriente con cada pasada. En ningun caso se permitira que el
recipiente de muestreo se desborde.

46 Muestreo: material ensacado y embolsado

4.6.1 Sacos de hasta 50 kg (110 Ib)
Solo los sacos enteros se deben utilizar para la muestra de agente de sostén.
4.6.2 Bolsas agranel/sobre saco: Peso hasta 2000 kg (4400 Ib)

A menos que el producto se pueda muestrear en un estado de flujo libre, la muestra de bolsas grandes
presenta los mismos problemas que una pila estatica. Siga la misma frecuencia de muestra que se
describe en 4.4, utilizando el método de muestreo descrito en 4.5, pero permita que aproximadamente 50
kg (110 Ib) se descarguen de la bolsa a granel antes de tomar la muestra.

5 Manipulacién y almacenamiento de muestras
5.1 Reduccion de muestras

Coloque el contenido de la muestra a granel combinada de agente de sostén, o un saco entero de hasta
50 kg (110 Ib), en el reductor de muestra 16: 1 (ver Figura 2) o equivalente. Obtener una muestra reducida
de aproximadamente 1'/16 de la masa original del contenido total del saco, tipicamente 3 kg (6,6 Ib).

5.2 Division de muestras

Se utilizara un reductor de muestras y un divisor de muestras de tamafio adecuado para preparar
muestras representativas para el ensayo. Coloque la muestra reducida, obtenida segun 5.1, o la
muestra obtenida durante las operaciones de carga de material a granel (consulte 4.5) en el divisor de
muestra (véase la figura 3) o equivalente. Divida la muestra en la cantidad deseada para permitir las
pruebas de rendimiento como se especifica en este documento.
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5.3 Ejemplo, retencion de registros y almacenamiento

El proveedor de agente de sostén mantendra registros de todas las pruebas realizadas en cada envio
durante un minimo de un afio. Muestras fisicas de una cantidad suficiente para llevar a cabo todas las
pruebas recomendadas en este documento, pero en ningun los casos inferiores a 0,25 kg (0,5 Ib), se
deberan conservar en el almacenamiento durante un minimo de seis meses. Cualquier material que se
tome posteriormente para el ensayo se separaré de la muestra retenida. Las muestras se sellaran en un
tipo de recipiente que sea suficiente para proteger la muestra de la contaminacién y la humedad. Las
muestras se almacenaran en un lugar fresco y seco.

6 Analisis de tamiz

6.1 Propdésito

El propdsito de esta seccion es proporcionar especificaciones para reconocer los tamafios de agente y un
procedimiento estandar para asegurar una metodologia ampliamente consistente para el andlisis del
tamiz.

6.2 Descripcion

El procedimiento y el equipo descritos en 6.3 a 6.6 son los mas utilizados en la industria hidraulica de
fracturacion y envasado de grava. Pueden utilizarse métodos alternativos, pero se correlacionaran con
estos métodos estandar.

6.3 Equipo y Materiales
6.3.1 Conjuntos de tamiz (dos)

Cumplir con el requisito de la serie ASTM tamices, 200 mm (8 in.) de diametro o equivalente.

Una pieza es un conjunto de trabajo o cumplimiento, y el otro es un conjunto maestro o de calibracion que
se utilizara para la calibracion o estandarizacion. Los tamices de conformidad y calibracion se definen en
ASTM E11.

NOTA Para fines informativos, un extracto de E11 se incluye en el presente documento como Anexo A
Tabla 1—Tamafios de tamiz de prueba ASTM

Tamafios de apertura de tamiz pm

3350/ 2360/] 1700/] 1700/| 1180/| 1180/ 850/ | 600/ | 425/ 425/ 212/
1700 1180] 1000 850 850 600 425 300 250 212 106
l*
6/12 8/16 | 12/18]| 12/20| 16/20| 16/30] 20/40| 30/50| 40/60| 40/70 70/140
*2
4 6 8 8 12 12 16 20 30 30 50
Tamiz superior designador
en negrita 6 8 12 12 16 16 20 30 40 40 70
8 10 14 14 18 18 25 35 45 45 80
10 12 16 16 20 20 30 40 50 50 100
12 14 18 18 25 25 35 45 60 60 120
Tamiz de designacion
inferior en negrita 14 16 20 20 30 30 40 50 70 70 140
16 20 30 30 40 40 50 70 100 100 200
fondo fondo| fondo fondo fondo fondo | fondo fondo | fondo fondo fondo

a- Serie de tamiz tal como se define en ASTM E11 (designacion alternativa de EE. UU.); consulte el Anexo A para el tamafio de
apertura en pm

b- tamiz de ensayo apilado en orden desde la parte inferior a la superior, la abertura mas grande en la parte superior
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*1: Disefio tipico de agente de sostén /grava  *2: Pila de tamices ASTM a,b

6.3.2 Prueba de agitador de tamices

Para proporcionar una accién simultanea de rotacién y golpeteo, y aceptar los tamices especificados en
la Tabla 1.

Para mitigar el efecto de la carga estatica, la pila de tamices debe estar conectada a tierra. El
agitador preferido tendra las siguientes caracteristicas de rendimiento:

— oscilaciones por minuto: 278 £10

— desplazamiento de oscilacion: 28,6 11,1 mm (1,125 pulgadas + 0. 4375 in.)
— grifos por minuto: 150 + 10

— altura del golpeador: 33,3 + 1,6 mm (1.3125 in. + 0.0625 in.)

— peso del martillo: 2,44 kg (5,38 Ib)

— Precisién del temporizador: +5 segundos durante un intervalo de 10 minutos

6.3.3 Equilibrar
Capacidad minima de 100 g con una precision de 0.01 g o mejor.
6.3.4 Cepillos

Nylon o equivalente.

6.4 Procedimiento

Apilar un minimo de siete tamices, marcados contra una pieza patrén, mas una bandeja y una cubierta,
en una pila de tamafios de abertura de tamiz decrecientes de arriba a abajo. La Tabla 1 establece
tamafos de tamiz para su uso en pruebas designadas de tamafios de agente de sostén de ejemplo. La
Tabla 1 debe utilizarse como guia y no intenta impedir el uso de otras calidades que estén o puedan
estar disponibles.

Pesar cada tamiz limpio y registrar la masa.

Usando una muestra dividida de 100 g + 20 g, obtenga una masa inicial precisa, m», y registre la masa
hasta el 0.01 g mas cercano.

Vierta la muestra dividida y pesada en el tamiz superior. Coloque la pila de tamices mas la sartén y la
tapa en la agitadora de tamiz de prueba y agite durante 10 minutos +5 segundos.

Retire la pila de tamiz de la agitadora de tamiz de prueba.

Pese cada tamiz con el agente de sostén. Vierta el tamiz en un dispositivo de recoleccion y retire el
agente de sostén cepillando minuciosamente el tamiz para asegurarse de que los granos no se
adhieren al pafio de alambre. Calcular la masa retenida; restando la masa vacia del tamiz; méas la masa
del agente de sostén. Registre la masa del agente de sostén retenida en cada uno de los tamices y la
sartén, m,.

La masa acumulada debe estar dentro del 0,5 % de la masa inicial de la muestra, m, , , , utilizada en el
ensayo. En caso contrario, el andlisis del tamiz se debera repetir utilizando una muestra diferente.
Calcular el porcentaje por masa o frecuencia, n" de la muestra de agente de sostén total retenida en
cada tamiz y en la bandeja utilizando la ecuacion (1)
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n,=100x M, / £m, )

donde
m, : es la masa medida del agente de sostén retenido en el tamiz de interés, expresado en gramos

Im,: es la suma de cada una de las masas medidas retenidas en los tamices y el fondo, expresada en
gramos

6.5 Especificaciones—Anaélisis de tamiz de agente de sostén

6.5.1 Medidas del agente de sostén fracturado

Un minimo del 90,0 % de la muestra de agente de sostén probada pasara por el tamiz grueso designado
y se conservara en el tamiz fino designado, es decir, 12/20, 20/40, 40/70. No mas del 0,1 % de la muestra
de agente de sostén probada en total ser4 mayor que el primer tamiz de la pila especificada en el Tabla 1,
y no superior al 1,0 % del total de la muestra de agente de sostén probada se conservara en el fondo. Por
ejemplo, una muestra agente de sostén 20/40 no debera tener mas del 0,1 % del total de la muestra
probada retenida en el tamiz N°16 y no mas del 1,0 % del total de la muestra sostén probada se
conservara en el fondo. El diametro mediano, d50. y la distribucién del tamafio de particula de cada grado
debe estar disponible.

6.5.2 Tamafios de agente de sostén y gravas

Un minimo del 96 0 % de la muestra de agente de sostén probada pasara el tamiz grueso designado y se
conservara en el tamiz fino designado, es decir, 12/20, 20/40, 40/60. No més del 0,1 % del total de la
muestra de sostén probada serd mayor que el primer/tamiz superior en la pila especificada en la Tabla 1,
y no superior al 1,0 % del agente de sostén total probado sera menor que el Gltimo tamafio de tamiz
designado. Por ejemplo, una muestra de 20/40 de sostén no tendrd més del 0,1 % del total del agente de
sostén analizados en gran medida retenido en el tamiz N°16 y no més del 1,0 % del total de la muestra
probada se conservara en la sartén. El diametro mediano, d50 y la distribucion del tamafio de particula de
cada grado debe estar disponibles.

6.5.3 Ejemplo de analisis y célculo de tamices

En la Tabla 2, la primera columna es una lista de los niUmeros de tamiz utilizados para probar una muestra
de arena 16/30. Los numeros y las etiquetas se extraen directamente de la Tabla 1.

e Lacolumna 2 es la posicion de cada tamiz en la pila o nido ensamblado antes de que
comience la prueba. Los agujeros mas grandes (N° de tamiz mas pequefio) estan en la
parte superior de la pila, posicién 1, con los otros tamices abajo en secuencia: el N° de
tamiz mas pequefio hasta el N° de tamiz mas grande, luego la sartén en la parte inferior
del nido, posicién 8.

e Lacolumna 3 es la lista de especificacion que aparece junto a los tamices o etiquetas
apropiados.

e Columna 4 muestra la masa del agente de sostén retenido en cada uno de los tamices y

el fondo.

e Lacolumna 5 muestra el resultado de calcular el porcentaje de peso retenido para cada
uno de los tamices y la bandeja.
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e Lacolumna 6 muestra el porcentaje acumulado de nimeros retenidos
Tabla 2- ejemplo de andlisis y calculos de tamices (16/30 de agente de sostén)
Astm ] M
Serie tamiz ;Jr;{:?(ljznen o Masa reter?izz o Masa acumulada retenida
Alternativa de EE. UU. F(Jje pila Especrllflcamo rete’r?::da frecuencia % en masa
Numero de tamiz % en masa g %nén
(tamafio de i masa
apertura)
12 1,7 1 (arriba) <01 0.0 0.0 0.0
mm)
16 (1.18 2 1.20 1.19 1.2
mm)
18 a0 3 37.90 37.63 38.6
mm)
20 (850 4 48.70 48.36 87.2
um) >90.0
25 (710 5 11.90 11.82 99.0
um)
30 (600 6 0.30 0.30 993
um)
40 (425 7 0.20 0.20 99.5
um)
fondo 8 (abajo) 21.0 0.50 100.0
Total 100.70 100.0
Masa inicial, m,nit, g 80al120g
Diferencia <05 -0.20
En tamafio >90.0

Las filas inferiores de la Tabla 2, comenzando con la fila etiquetada "total", son varios calculos utilizados
para evaluar los resultados del andlisis de tamiz con respecto a las especificaciones. Es util para el
observador que los resultados relacionados con cada una de las cinco especificaciones para el andlisis de
tamiz estan resaltados en negro con margenes de celda resaltados en negro.

— La primera especificacion es la masa inicial de la muestra y se registra en la columna 4, frente a la
etiqueta "Masa inicial, m", , g."

— La segunda especificacion es la diferencia entre la masa de la muestra inicial, m", y la suma de
todas las masas retenidas, y se registra en la columna 5 opuesta a la etiqueta "Diferencia." El
ndmero negativo 0,2 % esta dentro de las especificaciones e indica que una pequefia cantidad de
agente de sostén fue recogida del material dejado en los tamices o equipos de manipulacion desde

la dltima vez que se utilizo.

— La tercera especificacion es la cantidad de material retenido en el tamiz superior que se registra en
la columna 5 frente al tamiz N°12. Tenga en cuenta que el 0,0 % es inferior al 0,1 % y esta dentro

de las especificaciones.

— La cuarta especificacion es la masa de agente de sostén retenida en el fondo y se registra en la
columna 5 opuesta a la etiqueta "fondo", Tenga en cuenta que 0,5 % es inferior al 1,0 % y esta

dentro de la especificacion.

— La quinta y Ultima especificacion es la masa de agente de sostén considerada como "en tamafio. "
En este caso, la masa acumulada de agente de sostén pasando por el tamiz N° 16 y retenido en el
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tamiz N° 30 es calculada y registrada en la columna 5 opuesta a la etiqueta "En tamario “. Tenga en
cuenta que el 98,1 % es mayor que el 90 % y esta dentro de las especificaciones.

Dado que cada uno de los cinco elementos de especificacion supera las limitaciones requeridas por
esta seccion, la muestra de arena 16/30 tiene las propiedades de un agente de sostén de
fracturacion aceptable 16/30 con respecto a la distribucién del tamafio de particula.

6.5.4 Diametro medio de agente de sostén, d50

El diametro mediano, d50, se utiliza para caracterizar la distribucién del tamafio de agente de
sostén para la fracturacion hidraulica y el envasado de grava y se deriva de la caracterizacion del
tamafio de particula o andlisis de tamiz descrito en 6.4, y se informa ademas de ese analisis.

En el envasado de grava, el diametro mediano, d50, el porcentaje de masa 50, es utilizado
comunmente para evaluar la idoneidad de la grava para retener la arena de formacion. En la
fracturacién hidraulica, este mismo valor se utiliza para predecir el rendimiento de conductividad a
largo plazo, asi como otras propiedades directamente relacionadas con la capacidad de flujo
demostrable o la productividad potencial del pozo. Ambas disciplinas calculan el nimero de la
siguiente manera:

6.5.4.1 Calculo del diametro medio, d50

El andlisis del tamiz obtenido en 6.4 y demostrado en la Tabla 2 se repite para mayor claridad en la
Tabla 3, las columnas 1, 5y 6 para el agente de sostén 16/30. El porcentaje acumulado del
material retenido por todos los tamices y la sartén debe ser del 100 %. Consulte Tabla 3, columna
6.

El diametro mediano se calcula utilizando una variable llamada phi, 6" calculada en la columna 7 de
la Tabla 3, utilizando la Ecuacion (2) como la mitad de la diferencia en el logaritmo negativo (base

2) de los tamafios de apertura del tamiz de interés y el tamiz justo anterior multiplicado por la
frecuencia de esa fraccion.

P, =-1/2xlog, (O_,)+log, (0,)xn

)

Donde

O

es el tamafio de apertura del tamiz de interés, expresado en milimetros

i . . . .
1 es la masa relativa retenida o la frecuencia de ocurrencia, expresada
como  porcentaje por masa

Mediana phi, 50, es la suma de esas diferencias dividida por la suma de las frecuencias y es
calculada por la ecuacion (3):

| Zi ”r ©)
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El diametro mediano, d50, es el anti-logaritmo base 2) de mediana phi, 50 y se calcula usando la
Ecuacion (4):

d, =2

50

Tabla 3—Ejemplo de céalculo del diametro medio (fractura 16/30 agente de sostén)

Astm
Serie Tamiz Tamiz Masa retenida
en 0 i
n. Masa . Masa Phi
Apertu Posicion | retenida frequencia acumulada
. . de pila |
Namero de tamiz rade : retenida &
tamiz i g ”l % en masa
. % en masa
mim
12 1.700 1 0.00 0.0 0.0 0.0000
16 1.180 2 1.20 1.19 1.2 -0 5984
48 1.0D0 3 37. 37.63 38.8 -4.4936
90
20 0 850 4 48.70 48.36 87.2 5.6695
25 0.710 5 11.9 11.82 99.0 4.3049
0

30 0600 6 0.30 0.30 99 3 0.1634
40 0.425 7 0.20 0.20 99.5 0.1958
fondo 0213" 8 0.50 0.50 1000 0.8604
Total 100.70 1000 6.1220

Mediana phi, ®50 0.061

Diametro medio, d50 0.958
mm (in.) (0.038)

' para el célculo, fondo se considera con una apertura de '1/2 de la apertura de la Ultima prueba inferior tamiz.

6.5.4.2 Determinacion gréafica del didametro medio, d50

El diametro medio se puede determinar mediante una técnica grafica como se muestra en la Figura
4. Trazar la curva de distribucién del tamafio de particula con el porcentaje acumulado retenido en
el eje dependiente (eje y) como una funcidn del registro de la apertura promedia del tamiz en el eje
independiente (eje x). El eje independiente (eje x) se invertir o volteard, de izquierda a derecha, de
modo que la escala sea mas pequefia a la derecha y mas grande a la izquierda El tamafio del tamiz
se puede trazar como el logaritmo (base 2) de micras, milimetros o pulgadas. En la Figura 4 se
ilustra una grafica del ejemplo de la Tabla 2 y la Tabla 3. La lectura del gréafico en el 50 % de masa
acumulada en el eje Y) da el diametro de las particulas del medio, d50, (en el eje x) de 0,96 mm
(0,038 pulgadas).
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El d50 es el diametro al que el 50 % de las particulas son mas pequefas y el 50 % son mas
grandes.

A partir de la Figura 4, se pueden determinar otros criterios comunes, como el duo (utilizado en el
disefio de embalaje de grava). La lectura del grafico en una masa acumulada del 90 % (en el gje Y)
d90 un diametro de grano (en el eje X) de 0,83 mm (0,033 in.).

Consulte las columnas 2 y 7 de la Tabla 3 para ver ejemplos de los calculos que ilustran esta
técnica gréfica.

90.0 }( = dop = 0.83 mm
- 800 NI S st ok e A i B 5 - A IR EYEE: ST SR SS—
0
c
8700
& T ) ’ ;
“ 60.0 +H-1+— : i 4o =098 mm
@ 500 A T
@
= 400 &
s 559 |25 PR, S TSRS o O 15 O IR O, SNNE (RONINS! Seenees 5 (O S SS9 WP RN ST
% 300
3
10.0
0.0 o_é
10.0 1.0 041 0.0
Particle Size (millimeter)
Figura4- Método gréfico para la determinacion del diametro medio
6.6 Calibracion de tamiz
6.6.1 Propésito

Es necesario comprobar los tamices contra un conjunto patrén porque los tamices no son perfectos
y estan sujetos a desgaste. Esto es asi tanto para los tamices nuevos como para los usados y para
los tamices emparejados y no emparejados. El examen optico de cualquier tamiz muestra que las
aberturas varian tanto en tamafio como en forma. La calibracién es un medio por el cual se puede
determinar la extension y el efecto de las diferencias de apertura. Es también un medio para
compensar las diferencias fabricadas en los tamices para garantizar la consistencia en el analisis
del tamiz comparando un conjunto de tamiz con otro.

6.6.2 Descripcion

Una pila de tamices patron se utiliza para comprobar los tamices de trabajo. Esta pila patron
(tamices de calibracién) debe utilizarse con mucha moderacion para evitar un desgaste y cambios
importantes en las aberturas. La pila patron consiste en tamices certificados, se calibran
Opticamente anualmente, normalmente por el fabricante del equipo de origen, para garantizar que
los tamices estén de acuerdo con ASTM E11. Si algin tamiz no cumple con la especificacion
ASTM, el tamiz se debe sustituir por un nuevo tamiz calibrado. El almacenamiento de los tamices
se hara de tal manera que se evite el deterioro y/o los dafios.
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6.6.3 Preparando muestra de calibracién

Una muestra de calibraciéon de tamiz se prepara mezclando muestras de tamafio con un minimo de
0,6, pero preferiblemente 0,8, en esfericidad y redondez. Para preparar las muestras de tamafio,
determine el tamafio especifico de los materiales necesarios y, a continuacion, ensamble una pila
de tamiz que cubra estos tamafios y coloque una sartén en la parte inferior.

6.6.3.1 Coloque 100 g + 20 g de agente de sostén que haya sido identificado como fuente de
material de calibracion en el tamiz superior y clbralo con una tapa. Coloque la pila de tamiz en la
agitadora de tamiz y agite durante 10 minutos + 5 segundos. La masa de medios utilizada debe
ajustarse a un maximo de 35 g en cualquier tamiz individual.

6.6.3.2 Retire la pila de la agitadora de tamiz y, a continuacion, retire la tapa. Retire con cuidado
el tamiz superior y viértalo en una bandeja de recuperacion. Cepille bien el tamiz, removiendo
cualquier grano que se adhiera a la tela de alambre. Coloque el material de la bandeja de
recuperacion en un recipiente de almacenamiento etiquetado especificamente para este tamafio de
material. Repita para cada tamiz.

6.6.3.3 Seleccione los tamafios de tamiz que se probaran en funcion de la Tabla 1. Para cada
tamafio de tamiz, pese aproximadamente 10 g de material del tamafio correspondiente. Mezcle el
material de tamafio para formar una muestra estandar de calibracion.

6.6.4 Procedimiento de calibracién

6.6.4.1 Coloque la muestra estandar de calibracion de 0 en la pila de tamiz patron y complete el
andlisis del tamiz de acuerdo con el punto 6.4, recombinar cada una de las fracciones de tamafio
después de pesarlas. La carga retenida en cada uno de los tamices patrén se considerara la carga
patron para fines de calculo.

6.6.4.2 A continuacion, la muestra de calibracién recombinada se coloca en la pila de tamiz de
trabajo, y el analisis del tamiz se completa de acuerdo con el punto 6.4. La carga retenida en cada
tamiz de trabajo se considera la carga de trabajo para fines de calculo.

6.6.4.3 Si la masa total de la muestra de prueba supera la diferencia + 0,5 % de la pila patrén a
pila de trabajo, repita la prueba.

6.6.4.4 Para cada tamiz de la pila, calcule:

a)la diferencia, i expresada en gramos, utilizando la Ecuacién (5)

b) la diferencia relativa, Ai " en porcentaje, utilizando la ecuacion (6)

c) la diferencia absoluta, d ai " expresada en gramos, utilizando la ecuacion (7)

d)la diferencia relativa absoluta, A ai " en porcentaje, utilizando la ecuacion (8)
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Si el valor de diferencia relativa absoluta supera el 15 %, se sustituira el tamiz de trabajo.

O; = My, — Py

A =100 x l(m“” ]

m

U J

mwi: €s la masa retenida en cada tamiz en el conjunto patrén, expresada en gramos

Donde:

mwi: €S la masa retenida en cada tamiz en el conjunto de trabajo, expresada en gramos
NOTA Tanto di y Ai pueden ser positivos o negativos.

La diferencia absoluta del tamiz de interés, d ai, expresado en gramos, se calcula a partir de la
Ecuacion (7):

OA= Opj. 1+ i 0p5=045_1 19, @)
d . . . .
Donde A-1 esla diferencia absoluta del tamiz anterior, expresada en gramos
d

es la diferencia para el tamiz de interés, expresada en gramos.

La diferencia relativa absoluta del tamiz de interés, Aai se calcula, en porcentaje, a partir de la ecuacion

®):

o,

A =100 x_
A
ml\rll
Donde:
§
Cns es la diferencia absoluta para el tamiz de interés de la ecuacion (7)
s . . . ,
es la masa retenida en el tamiz maestro de interés, expresado en
gramos

NOTA  Eluso de la palabra "absoluto" no se refiere a la funcién matematica.

EJEMPLO Ejemplos de calculos para el sexto tamiz de la pila de trabajo, N°30 (resaltado), en Tabla 4:

— A partir de la ecuacion (5):
— A partir de la ecuacién (6):
— A partir de la ecuacion (7):

— A partir de la ecuacion (8):

% = 10,30-10,05=0,25 g
As =(10,30/10,05-1)x 100 a 2,5 %
On6=1,33+0,25=1,58 g

Ans = (1,58 /10,05) x 100 = 15,7 %
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Tabla 4 ----- Ejemplo de Céalculos absolutos de diferencia relativa
Astm Tamiz en Carga Carga |Diferencia Diferencia Diferencia Diferencia
Tamiz posicion atron de relativa absoluta relativa
Serie de la pila P trabaj absoluta
o
Ndmero de di i Oni An
tamiz [ M ‘ g| a:“
8 Mwi %
9
9
12 L(arriba) 9.42 10.00 | 0.58 6.2 0.58 62
16 2 10.90 11.05 | 0.15 1.4 0.73 6.7
18 3 9.51 9.51 | 0.00 0.0 0.73 7.7
20 p 9.50 970 | 0.20 21 0.93 9.8
25 S 10.10 10.50 | 0.40 g.0 1.33 13.2
30 6 10.05 10.30 0.25 2.5 1.58 15.7
35 7 11.44 10.95 | -0.49 -4.3 1.09 9.5
0 8 933 9.19 -0.14 -1.5 0.95 10.2
50 9 10.12 9.18 -0. 94 -9.3 0.01 0.1
70 10 8.80 8.90 | 0.10 1.1 0.11 1.2
fondo 11 (abajo) 0.90 0.47 -
Total 100.07 99.75

En conclusidn, la diferencia relativa entre el total del conjunto de trabajo y el total del conjunto patrén es -
0,3 % [(99,75/ 100.07 - 1) x 100] y estéa dentro de la tolerancia especificada en 0 y 0 de menos de + 0.5 %.
La diferencia relativa absoluta para el sexto tamiz, N°30 (resaltado), en la pila de trabajo supera el 15 %
permitido y se debe sustituir por un nuevo tamiz calibrado. Todos los demas tamices de la pila de trabajo
estan en calibracion, como se indica en los nimeros en negrita en la columna situada mas a la derecha
de la Tabla 4.

7 Esfericidad y Redondez de agentes de sostén

7.1 Propésito

El propésito de este procedimiento es evaluar e informar formas de particulas del agente de sostén.
7.2 Descripcion

Los parametros comunes de forma de particula que se han encontrado para ser Utiles para evaluar
visualmente el agente de sostén, son la esfericidad y la redondez. Este procedimiento encuentra su mayor
utilidad en la caracterizacion de nuevos depositos agentes de sostén y nuevas fuentes de agentes
artificiales. El método mas utilizado para determinar la esfericidad y la redondez es el uso del grafico
Krumbein y Sloss (véase la figura 5). La esfericidad es una medida de cuén cerca se acerca una particula
de sostén a la forma de una esfera. La redondez es una medida de la nitidez relativa de las esquinas o la
curvatura. Estas mediciones se determinaran por separado. Existen métodos de medicién distintos que
utilizan tecnologia fotogréafica o digital, siempre que realmente midan y calculen las propiedades descritas
aqui.
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Figura 5—Gréfico para la estimacion visual de la esfericidad y la redondez

7.3 Capacidad de aparatos
Un microscopio o equivalente debera tener un aumento de 10 a 40 veces

7.4 Procedimiento

7.4.1  Usando la muestra dividida (ver 5.2) y el divisor de muestra, reduzca aiin mas la muestra a una
mono capa de agente de sostén

7.4.2  Coloque la muestra reducida sobre un fondo adecuado, extiéndala a una capa de espesor de una
particula y visualicela a través de un microscopio con bajo aumento (10 veces a 40 veces). Elija un color
de fondo méas oscuro para el agente de sostén vy, por el contrario, elija un color de fondo més claro para
las particulas oscuras.

7.4.3 Para evitar el sesgo involuntario de la muestra y los datos, se evaluara cada particula del campo
de vision. Las particulas no deben tocarse (si es posible).

7.4.4  Determine la esfericidad de cada particula seleccionada comparandolo con el gréafico
proporcionado (consulte la Figura 5). Registre el nimero de esfericidad asignado para cada particula
seleccionada.

7.4.5  Calcule el promedio aritmético de los nimeros de esfericidad registrados e informe como
esfericidad de particula promedio a la unidad 0.1 mas cercana.

7.4.6  Usando las mismas particulas individuales seleccionadas en 0, determine la redondez de cada
particula. Registre el nimero de redondez asignado para cada particula seleccionada.

7.4.7  Calcule el promedio aritmético de los nimeros de redondez registrados e informe como redondez
media de particulas a la unidad 0.1 mas cercana.
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7.5 Método alternativo para determinar la esfericidad mediay laredondez

75.1 Procedimiento

Siga el procedimiento descrito en 7.4, pero utilice el equipo fotogréafico de eleccion. Seleccione un campo
de vision representativo debajo de la lente y tome una fotografia de agente de sostén. La numeracién de
cada particula seleccionada en la imagen impresa limita la confusién y asegura que se utilicen las mismas
particulas para las determinaciones de esfericidad y redondez. Continlie con las mediciones como en el
punto 7.4.

7.5.2 Ampliacién sugerida para fotomicrografias

Para los rangos de tamafio agente de sostén designados, las ampliaciones sugeridas se muestran
en la Tabla 5.

Tabla 5—Ampliacion sugerida

Rangos de tamafios Ampliacion de la fotomicrografia
de agente de sostén
6/12 a 12/20 15 veces
16/12 a 20/40 30 veces
30/50 a 70/140 40 veces

7.6 Especificaciones: redondez y esfericidad

Los agentes de sostén cerdmicos y los agentes recubiertos de resina deberan tener una esfericidad
media de 0.7 0 mas y una solidez media de 0.7 o superior. Todos los deméas agentes de sostén deberan
tener una esfericidad media de 0.6 o superior y una redondez media de 0.6 o superior.

8 Solubilidad acida

8.1 Propésito

Los procedimientos de solubilidad acida se utilizan para determinar la idoneidad de un agente de sostén
para su uso en aplicaciones donde el agente puede entrar en contacto con &cidos. En el caso de la arena
cristalina de oc-cuarzo fraccionado de origen natural, la solubilidad del agente en una mezcla de acido
fluorhidrico en acido clorhidrico se utiliza para estimar la eficacia de las técnicas de separacién mineral en
la eliminacion de los minerales cementosos mas blandos y menos deseables de la arena de cuarzo. En el
caso de los agentes ceramicos artificiales, las fases de vidrio amorfa también son solubles en las mezclas
de acido HF/HCI, al igual que otros compuestos, como la magnetita, los alcalis y los 6xidos de hierro.

8.2 Descripcion

El método preferible para analizar la solubilidad &cida es utilizar una solucion de 12:3 acido HCI: HF; es
decir, 12 % en masa de acido clorhidrico (HCI) y 3 % en masa de &cido fluorhidrico (HF) (véase 8.4.2). No
obstante, el siguiente ejemplo de procedimiento no impedira el ensayo de materiales en otros acidos. La
solubilidad de un agente de sostén en 12:3 HCI: HF es un indicador de la cantidad de materiales solubles;
por ejemplo, carbonatos, feldespatos, 6xidos de hierro, arcillas, etc., presentes en el agente.

Precaucién: las soluciones de acido clorhidrico y &cido HCI: HF 12:3 son altamente corrosivas.
Siempre manéjelos con cuidado para prevenir dafios o lesiones. Tome precauciones de seguridad
especificas al manipular, transportar y almacenar HCIl y HCI: HF 12:3. Obtenga ayuda médica de
inmediato si se produce un contacto accidental.
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8.3 Equipamiento y Materiales

Se necesitan los siguientes equipos y materiales para realizar pruebas de solubilidad acida en muestras
de agente de sostén

8.3.1 Acido clorhidrico
HCI, CAS N° 7647-01-0, concentrado, 37 % en agua, grado de reactivo de ensayo conocido.

NOTA  &cido clorhidrico es una mezcla/solucion de gas cloruro de hidrégeno en el agua; el mismo nimero de
registro CAS se utiliza para las soluciones de gas y acuoso.

8.3.2  Fluoruro de hidrégeno de amonio Difluoro (bifluoruro de amonio)
NH+HF2, CAS N° 1341-49-7, grado de reactivo del ensayo conocido.
8.3.3 Aguadesionizada (o destilada)

Para la dilucién del acido y el lavado de la muestra filtrada.

8.3.4 Balanza

0.0001 g de precision.

8.3.5 Bafio de agua

66 °C (150° F)

8.3.6 Horno

105 °C (220 °F).

8.3.7 Vaso

Capacidad de 250 ml, polietileno o polipropileno de alta densidad
8.3.8  Cilindro Graduado o Frasco Volumétrico

1000 ml, polietileno o polipropileno de alta densidad.

8.3.9  Aparato de filtrado analitico

Resistente al acido (porcelana, polietileno de alta densidad o polisulfona), utilizando una técnica de filtrado
al vacio con un embudo estilo Gooch o estilo Buchner.

8.3.10 Papel filtro
Circulos, a base de celulosa, resistentes a los acidos suficiente para evitar la pérdida de muestra.

La prueba requiere una almohadilla de papel de filtro de aproximadamente 1,6 mm (1/ 16 in.) de espesor
0 unas cinco capas de circulos de papel de filtro con un didmetro para quedarse plano en el crisol o
embudo. El papel de filtro adecuado se conoce cominmente como Whatman N° 42 o equivalente.

8.3.11 Temporizador
Preciso a + 5 segundos durante un periodo de 30 minutos.
8.3.12 Desecador

Con agente de secado estandar (sulfato de calcio anhidro o gel de silice).
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8.4 Procedimiento

Se tomaran muestras representativas del divisor de muestras (véase 5.2). No tamice la muestra. Las
muestras no deben someterse a la prueba de resistencia al aplastamiento o al triturado antes del analisis
de solubilidad acida; el andlisis se realizara en el agente de sostén inalterado.

Advertencia: se debe utilizar una precaucién extremay un equipo de proteccion adecuado en todo
momento al manipular acidos. Para obtener més informacidn, consulte las hojas de datos de
seguridad de material o al fabricante de productos quimicos.

8.4.1 Preparacion de la solucion de acido 12:3 HCI: HF

Preparar la solucién de acido HCI: HF 12:3, gravedad especifica 1. 08 a 15.6 °C (60 °F), de la siguiente
manera:

8.4.1.1 A 500 ml de agua contenida en un cilindro graduado de polietileno o polipropileno de 1000 ml o
matraz volumétrico, afiadir 46,23 g de NH4HF2 puro y mezclar. La masa real de NH4HF2, de ensayo
inferior a 100% de pureza, que se utilizara es igual a 46,23 g dividido por el ensayo de NH4HF2, en
fraccion de masa. Por ejemplo,46,23 g /0.94 = Se utilizaran 49,18 g de NH4HF2 con un ensayo de pureza
del 94 %.

8.4.1.2 Afadir 361 ml HCI 37%, (gravedad ESPECIFICA de 1.19). Ajustar el volumen para diferentes
concentraciones de &cido clorhidrico. Por ejemplo, utilizando el 33 % de HCI (gravedad especifica 1,17),
la cantidad correcta de acido seria (361 ml x 1,19 x 0,37) / (0,33 x 1,17) a 411,7 ml de HCI con un ensayo
del 33 %.

8.4.1.3 Diluir a 1000 ml con agua. Vuelva a comprobar el volumen cuando el 4cido se haya enfriado a
temperatura ambiente y rellene segin sea necesario.

8.4.1.4 Revuelva para asegurar la mezcla completa, y asegurese de que el &cido se ha enfriado a
temperatura ambiente antes de su uso.

8.4.2 Procedimiento de prueba de solubilidad del agente de sostén

8.4.2.1 Secar el recipiente y el filtro de papel en un horno a 105 °C (220 °F) durante un minimo de una
hora y hasta que se alcance la masa constante; pesar y registrar la masa, ms hasta el 0,1 mg mas
cercano. El medio filtrante no debe pesarse en caliente; primero se debe permitir que se enfrié en un
desecador.

8.4.2.2 Pesar5 g * 0,01 g de agente de sostén hasta el 0,1 mg méas cercano en una balanza de muestra
tarada. El agente debe secarse a 105 °C (220 °F) a una masa constante y enfriarse en un desecador.
Registre la masa, ms, al 0,1 mg mas cercano.

8.4.2.3 Afadir la muestra del agente de sostén a un vaso de polietileno de 250 ml que contenga 100 ml
de la solucién &cida preparada en 8.4.1. Cubra el vaso de precipitados con un cristal de reloj de
polietileno. El &cido y las muestras deberan estar a temperatura ambiente, a 22 °C +3 °C (72 °F de 5 °F).

8.4.2.4 Colocar el vaso de precipitados en un bafio de agua de 66 °C (150 °F) durante 30 minutos +5
segundos. No remueva.

8.4.2.5 Transferir la mezcla de agente de sostén y acido del vaso de precipitados al aparato de filtrado.
Filtrar la muestra a través del crisol/embudo de filtro pre pesado, asegurandose de transferir todas las
particulas del vaso de precipitados al filtro. Se utilizaran técnicas de filtrado al vacio para eliminar el acido
de la muestra en un minuto. Es posible que se necesite un area de filtro mas grande para que algunas
muestras puedan filtrar esto rapidamente.

8.4.2.6 Lavar la muestra en el aparato de filtrado al menos tres veces con suficiente volumen de agua
para inundar los sdlidos restantes; Las porciones de 20 ml de agua deben ser suficientes para el tamafio
de la muestra y los filtros enumerados.
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8.4.2.7 Secar el filtro y conservar la muestra a 105 °C (220 °F) durante un minimo de una hora y hasta
obtener una masa constante. Enfrie el filtro y la muestra en un desecador antes de pesar. Pesar el filtro y
la muestra y registrar la masa, mrss, hasta el 0,1 mg mas cercano.

8.4.2.8 Calcular Si2:3, la solubilidad &cida (expresada en porcentaje), del agente de sostén usando
Ecuacion (9) e informar el resultado a un decimal:

_mgtme—
12:3

S M 100

Donde:
ms: es la masa de la muestra, expresada en gramos
mf.  es la masa del filtro, expresada en gramos
mfs: es la masa seca del filtro que contiene agente de sostén, expresado en gramos
8.5 Especificaciones: Solubilidad &cida
El material soluble en &cido en los agentes de sostén no excedera de los valores indicados en la tabla 6

Tabla 6—Solubilidad maxima de acidos

Tipo y tamafio de agente de sostén Méaxima
solubilidad acida
% en peso
Arena de fracturacion hidraulica, agentes de sostén
recubierto de resina y agentes de arena para envasado
de grava
2.0

— Mas grande o igual a 30/50

— Menor de 30/50 3.0
Agentes cerdmicos y agentes ceramicos recubiertos de resina 7.0

9 Turbidez

9.1 Propésito

El proposito de este procedimiento es determinar la cantidad de particulas suspendidas u otra materia
finamente dividida presente.

9.2 Descripcion

En general, las pruebas de turbidez miden una propiedad 6ptica de una suspension que resulta de la
dispersion y absorcion de la luz por la materia particula suspendida en el fluido humectante. Cuanto
mayor sea el nimero de turbidez, mas particulas suspendidas estan presentes. En la mayoria de los
medidores de turbidez comercial, la trayectoria de luz incidente es normal a la ruta de deteccién; este es
el método de medicion preferible. Los resultados se expresan en unidades de turbidez neflométricas
(NTU), o las unidades de turbidez de formazina equivalentes (FTU) cuando se utiliza formazina como
estandar de calibracion. Se pueden utilizar métodos alternativos, pero se correlacionara con el método
indicado en este documento.
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9.3 Equipamiento y Materiales

La siguiente es una lista de equipos y materiales para mediciones de turbidez:
9.3.1 Turbidimetro

9.3.2 Agitador de frasco de accién doble o de mufieca

El agitador preferible tendra caracteristicas de rendimiento similar a estos:
— oscilaciones por minuto: 385 + 10 %;

— angulo de movimiento: 10 grados +1 grado.

9.3.3 Jeringa

9.3.4  Erlenmeyer (Cénico) Frasco

Frasco de 250 ml, boca ancha con tapa de tornillo.

9.3.5 Aguadesionizada (o destilada)

Para la suspension de particulas finas.

9.4 Calibracién de aparatos

La calibracién del aparato debe realizarse de acuerdo con los procedimientos designados por el fabricante
del equipo original.

9.5 Procedimiento— Medicién de la turbidez

9.5.1 Con el divisor de muestra, reduzca el tamafio de la muestra de agente de sostén a 50 g + 20 g.
Mida 20 ml + 1 ml de una muestra seca de agente de sostén y agréguela, mas 100 ml de +5 ml de agua,
al Erlenmeyer de 250 ml con una boca ancha y una tapa de tornillo. Dejar reposar durante 30 minutos + 1
minuto.

9.5.2  Ajuste la frecuencia del agitador al rango maximo. Coloque el matraz en el agitador. Deje que el
agitador tiemble durante 30 segundos + 5 segundos. Retire el frasco y deje reposar durante 5 minutos +1
minutos.

9.5.3  Con una jeringa, extraiga 25 ml de la suspension de agua y solidos cerca del centro del volumen
de agua. Se debe tener cuidado de no extraer particulas agentes de sostén, ya que esto distorsiona los
resultados.

9.5.4  Coloque la muestra de particulas suspendidas en un vial de prueba y coléquelo en un
turbidimetro calibrado recientemente.

9.5.5 Registre la turbidez de la muestra en FTU (NTU) a la unidad mas cercana.
9.6 Especificacion: Turbidez

La turbidez de todos los agentes de sostén de fracturacion y envasado de grava no debe exceder 250
FTU (NTU).

10 Procedimiento para determinar la densidad bulk, la densidad
aparente y la densidad absoluta

10.1 Propésito

El proposito de este procedimiento es determinar la densidad bulk, pouk, densidad aparente, pap, y
densidad absoluta, pabs, del agente de sostén.



23 API 19C

10.2 Descripcion

La densidad bulk, la densidad aparente y la densidad absoluta son propiedades importantes del agente de
sostén. La densidad bulk describe la masa del agente que llena un volumen unitario e incluye tanto
agente de sostén como porosidad. Se utiliza para determinar la masa del agente necesario para llenar
una fractura, un anillo para el embalaje de tumbas, o tanque de almacenamiento. La densidad aparente
se mide con un fluido de baja viscosidad que humedezca la superficie de la particula e incluye el espacio
de poros inaccesible para el fluido. La densidad absoluta excluye los poros que estén en el agente, asi
como los espacios vacios entre agente de sostén.

10.3 Densidad bulk (pbulk)
Este procedimiento se basa en ANSI B74.4
10.3.1 Equipamiento y Materiales

Un aparato que consta de las siguientes partes (ver Figura 6) se utiliza para determinar la densidad bulk.
Las dimensiones no esenciales del aparato se pueden ajustar a conveniencia del usuario.

10.3.1.1 Soporte de embudo

El soporte del embudo consta de una base metalica cuadrada, 305 mm x 305 mm (12 in. x 12 in.), con un
tripode de 305 mm (12.0 in.) de alto. La parte superior del tripode consistird en una plataforma circular
horizontal, de 203 mm (9 in.) de diametro, formando un soporte para un embudo, que es reemplazable y
ajustable y fijado en su lugar por tornillos.

10.3.1.2 Embudo

El embudo es de acero inoxidable, con costuras interiores lisas y un cierre en la salida que consiste en
una bola de goma de 35 mm (1.378 pulgadas) unida al embudo por dos muelles helicoidales de tal
resistencia que se hace un sello firme.

El embudo tendra las siguientes dimensiones:

— diametro superior (interior): 114,3 mm + 0,4 mm (4,5 in. £ 0.0156 in.);
— diametro inferior (interior) 12,7 mm + 0,4 mm (0,5 in. £ 0,0156 in.):

— altura de la seccion conica: 76 2 mm £ 0,4 mm (3,0 in. £ 0,0156 in.).
— altura de la seccion paralela: 12,7 mm + 0,4m m (0,5 in. + 0.0156 in.).
10.3.1.3 Cilindro de laton

El cilindro de latén tiene una capacidad de aproximadamente 100 cm* (6,10 in.3), calibrado con agua
como se describe en 10.3.2.

El cilindro estara fabricado con latén de calibre 17 y tubos sin costuras, y tendra las siguientes
dimensiones:

— diametro interior: tubo de latén de 38,9 mm (1,53 in.); diametro interior estara dentro de las
tolerancias normales a tubos comerciales de alta calidad;

— altura: 84,1 mm +0,4 mm (3,3125 in. £0.0156 in.);
— espesor de la base: 12,7 mm £ 0,4 mm (0,5 in. £0,0156 in.).

La superficie inferior de la base se empotrara para centrar el cilindro directamente debajo del embudo de
descarga por medio de un pasador de acoplamiento en la placa inferior.

10.3.1.4 Balanza

Capacidad minima de 100 g, con una precision igual o superior a 0,01 g.
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10.3.1.5 Termdémetro

Precisién a 0,5 °C (x1 °F).

10.3.1.6 Agua desionizada (o destilada)

Dimensiones en milimetros {pulgadas

(12)

152.4
- 180)

1143104
14,540 0150

pos.2.
30

T82:04
{3.040.0156)

1 127404
{0.540.0158)
30438
(120
2150:04
(8.50 40.0158)
762+04 ||
{3.040.0156) |
.
12 7.0'.‘ I._I
(0.540.0158)
Clave
1 Diametro del muelle, 9,65 mm (0,38 in.)
2 Tope de bola de goma, diametro 31,75 mm (1,25 in.)
3 Diametro de la pierna, 5 mm (0,19 in.), soldado a la placa base
4 Diametro interno del cilindro, 38,1 mm (1,5 in.)
5 Tres orificios en un didmetro de 139,7 mm (5,5 in.)

Figura 6—Dispositivo de densidad a granel de paquete suelto
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10.3.2 Calibracioén del volumen del cilindro

Antes de su uso, determine el volumen del cilindro de la siguiente manera:

10.3.2.1 Pesar el cilindro seco y vacio con una placa plana de vidrio (placa de soplado) y grabar como ma.

10.3.2.2 Llene el cilindro con agua y deje que la temperatura llegue al equilibrio. Se recomienda el uso
de un termostato para controlar el tiempo necesario para que se establezca el equilibrio de temperatura.
Al igual que con la mayoria de los utensilios volumétricos de laboratorio, la temperatura en la calibracion
debe estar cercade 25 °C £ 1 °C (77 °F £2 °F).

10.3.2.3 Mida y registre la temperatura del agua en el cilindro.

10.3.2.4 Deslice la placa de vidrio hasta que entre en contacto con el borde superior del cilindro, cortando
el agua con precision en el plano del borde.

10.3.2.5 Con la placa de vidrio firmemente en su lugar, limpie el exceso de agua y obtenga la masa m2

10.3.2.6 Calcular el volumen, Vcy expresado en centimetros cubicos, del cilindro como se indica en
Ecuacion (10):

Veyl= m2-ma

Pw
Donde
mi es la masa del cilindro seco y la placa de vidrio, expresada en gramos
m2 es la masa del cilindro, placa de vidrio y agua, expresada en gramos
pw es la densidad del fluido de calibracién, agua a temperatura de prueba, expresada en

gramos por centimetro cubico.

La densidad del agua a varias temperaturas esta disponible en la Tabla 7.
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Tabla 7—Densidad del agua a varias temperaturas

Temperatura Densidad Temperatura Densidad
°C glem' °f g/lcm?®
15.0 0.9991 59 0.9991
15.5 0.9990 60 0.9990
16.0 0.9989 61 0.9989
16.5 0.9989 62 09988
17.0 0.9988 63 0.9987
17.5 0.9987 64 0. 9986
18.0 0.9986 65 09985
18.5 0.9985 66 0.9984
19.0 0.9984 67 09983
19.5 0.9983 68 09982
20.0 0.9982 69 0.9981
20.5 0.9981 70 0.9980
21.0 0.9980 71 0.9978
215 0.9979 72 0.9977
220 0.9978 73 0.9976
22.5 0.9977 74 0.9975
23.0 0.9975 75 0.9973
235 0.9974 76 0.9972
24.0 0.9973 77 0.9970
24.5 0.9972 78 09969
25.0 09970 79 0.9968
255 0.9969 80 0.9966
26.0 0.9968 81 0.9965
26.5 0.9966 82 0.9963
27.0 0.9965 83 0.9961
27.5 0.9964 84 0.9960
28.0 0.9962 85 0.9958
28.5 0.9961 86 0.9956
290 0.9959 8z 0.9955
295 0.9958 88 0.9953

30.0 0.9956
NOTA Datos de densidad de agua a los que se hace referencia en el Manual de Quimica y Fisica.
66" Edicion, CRC Press Inc., Boca Ralon, Florida (1985—1986)

10.3.3 Procedimiento— Determinacidon de densidad a granel del paquete suelto

10.3.3.1 Pesar el cilindro seco y vacio y registrar la masa como m1.
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10.3.3.2 La muestra de agente de sostén a probar debera tener una temperatura no inferior a 18 °C (65
°F) y no mas de 29 °C (85 °F). Llene un vaso de precipitados de 150 ml con la muestra dividida de agente
de sostén (ver 5.2).

10.3.3.3 Con la salida del embudo cerrada y el cilindro centrado bajo la salida del embudo, vierta la
muestra del vaso de precipitados en el embudo.

10.3.3.4 Mueva la bola a la derecha o a la izquierda de la abertura en la parte inferior del embudo y
permita que el agente caiga libremente, llenando el cilindro.

10.3.3.5 Inmediatamente después de vaciar el embudo, pase suavemente un borde recto a través en
contacto con el borde del cilindro para nivelar la superficie del agente. Es importante evitar vibraciones y
golpes o cualquier hecho perturbador.

10.3.3.6 Pesar el cilindro y el contenido, y registrela como mz.

10.3.3.7 Calcular la densidad a granel del paguete suelto, p buk, expresada en gramos por centimetro
cubico, como se indica en la Ecuacion 11:

P bulk= M2 - M1 (11)
chl
Donde
m1 es la masa del cilindro seco, expresada en gramos
m2 es la masa del cilindro lleno de agente de sostén de 0, expresado en gramos
Veyl es el volumen del cilindro, expresado en centimetros cubicos

Para expresar pouik en Ib/ft3, multiplicar pouk expresado en g/cm3 por 62.428.

10.4 Densidad aparente (Pap)
10.4.1 Equipamientos y materiales

Se necesitan los siguientes equipos y materiales para determinar la densidad aparente, pap de los
agentes de sostén en aceite.

10.4.1.1 Frasco de Le Chatelier
Como se describe en ASTM C188; Limpio.
10.4.1.2 Ligquido de desplazamiento

Baja viscosidad, aceite paraninfico, queroseno o aceite similar con una viscosidad méxima inferior o igual
a 5 centipoises a la temperatura de uso.

10.4.1.3 Balanza

Capacidad 80 g a 100 g, con una precisién de 0. 01 g o mejor.
10.4.1.4 Recipiente de pesaje

10.4.1.5 Embudo

Con vastago para caber dentro del matraz.

La longitud del vastago debe ser lo suficientemente larga [63,5 mm (2 %2 in.)] que el liquido de
desplazamiento se pueda verter en el recipiente sin tocar los lados de la mitad superior del cuello del
matraz.
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10.4.1.6 Agente de sostén
Cantidad aproximada del agente requerido por el procedimiento:

Arenas naturales: 48 ga54 g

Arenas recubiertas de resina: 63 g a 68 g

Ceramica de alta densidad: 63 ga 68 g

Ceramica de peso livianas: 42ga48g

Ceramica recubierta de resina: Ver 10. 4.2.4

Flotabilidad neutral: puede requerir una densidad de fluido diferente
10.4.2 Procedimiento— Determinacion aparente de la densidad

10.4.2.1 Llenar el recipiente con liquido de ensayo hasta un punto en el cuello entre la marcade 0y 1 ml
sin que el liquido moje la pared del cuello del recipiente. Si el cuello del recipiente por encima de la
bombilla inferior se humedecio, el agente de sostén puede hacer un puente cuando se introduzca.

10.4.2.2 Leer y registrar el volumen inicial el liquido, Vinit, hasta los 0,05 ml mas cercanos.
10.4.2.3 Pesar el agente de sostén y registrar la masa como mp al 0.01g més cercano.

10.4.2.4 Agregue cuidadosamente todo el agente pesado al recipiente. El nivel final de liquido en el
recipiente con todo el agente en su lugar debe estar dentro del rango de las marcas graduadas
superiores.

10.4.2.5 Después de colocar todo el agente en el recipiente, coloque el tapdn en el recipiente.

10.4.2.6 Incline y enrolle suavemente el recipiente hasta que se retiren todas las burbujas de aire y no
haya ningun agente en el cuello del recipiente.

10.4.2.7 Lea el volumen final de liquido y registre como Vi al 0.05ml mas cercano.

10.4.2.8 Calcular la densidad aparente, pap, expresada en gramos por mililitros, en Ecuacion (12):

Pap = mp/ Vi - Vinit (12)
Donde
mp es la masa del agente seco, expresada en gramos
Vi es el volumen final del liquido, expresado en mililitros
Vinit es el volumen inicial del liquido, expresado en mililitros

10.4.2.9 Informar de la densidad aparente, pap, expresada en gramos por mililitro.

NOTA Un mililitro se considera equivalente a un centimetro cubico.

Para expresar pap en Ib/ft3, multiplique el valor en g/ml por 62.428.
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10.4 Densidad Absoluta (pabs)
10.5.1 Descripcion

El método preferible para determinar la densidad absoluta, pabs, se basa en la Ley de Boyle: La presion
al llenar la camara de muestra con un gas y luego descargar el gas en una segunda camara vacia permite
el célculo del volumen de la fase sélida de la muestra. Dado que la densidad y el volumen de gas son muy
bajos en comparacién con el agente de sostén, el resultado es muy cercano a la verdadera densidad del
agente de sostén, excluyendo la porosidad interna conectada comun en algunos tipos de agentes.

10.5.2 Equipo
10.5.2.1 Picndmetro

Un picnémetro de comparacion de gases con una reproductividad tipica entre 0,02 % del volumen
nominal a escala completa en muestras limpias, secas y térmicamente equilibradas. El gas preferible es el
helio, He2, pero el nitrdgeno seco, N2, es una alternativa aceptable.

10.5.2.2 Balanza

0.0001 g de precision.

10.5.2.3 Horno de secado

Capaz de sostener a 105 °C (220 °F).

10.5.2.4 Desecador

Con un agente de secado estandar (sulfato de calcio anhidro o gel de silice).
10.5.3 Procedimiento— Determinacion de densidad absoluta

10.5.3.1 El volumen del agente de sostén depende del volumen del vaso de muestra. El agente se debe
secar a una masa constante a 105 °C (220 °F), luego enfriarse a temperatura ambiente en un desecador.
Registre la masa de la muestra, mp, hasta el 0,1 mg mas cercano.

10.5.3.2 Verifique el picnédmetro de comparacion de gases para medir el cero y calibrarlo como se
especifica en el manual de instrucciones para el picndmetro especifico que se esta utilizando.

10.5.3.3 Coloque el vaso de muestra con el agente en el compartimiento de muestras del picnémetro vy fije
firmemente en su lugar. Purgar la muestra del compartimiento con gas a presion que no exceda los 15
kPa (2 psi).

10.5.3.4 Mida el volumen de la muestra segun los procedimientos estandar del fabricante. Se deben
observar y registrar diez purgas de gas de la muestra y cinco mediciones con la precision del instrumento.

10.5.3.5 Registre las cinco mediciones como el volumen de la muestra de agente de sostén,Vi, en
centimetros cubicos. Calcular el volumen promedio, Vavg, del agente de sostén.

10.5.3.6 La densidad absoluta, pabs, expresada en gramos por centimetro clbico, se calcula utilizando

Ecuacion (13):

Pabs = mp / Vavg (13)
Donde
Mp es la masa de la muestra del agente de sostén, expresada en gramos

Vavg es el promedio de las cinco mediciones de volumen, expresadas en centimetros cubicos
10.5.3.7 Informe de la densidad absoluta, pabs, en gramos por centimetro cubico a dos decimales.

Para expresar pabs en Ib/ft3, multiplique el valor en g/cm3 por 62.428
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11 Resistencia a la rotura de los agentes de sostén
111 Propésito

Las pruebas de resistencia a la rotura se realizan en muestras para determinar la cantidad de agente
triturado en una presion dada.

11.2 Descripcion

Esta prueba es Util para determinar y comparar la resistencia a la rotura de los agentes de sostén. Las
pruebas se realizan en muestras que han sido tomadas de modo que todas las particulas analizadas
estén dentro de un rango de tamafio especificado, que suele estar por debajo de la pantalla primaria
gruesa o por encima de la pantalla primaria fina. Se mide la cantidad de material de agente triturado en
cada nivel de presion. La evaluacion de los resultados de las pruebas proporciona indicaciones del nivel
de presion en el que la trituracion del agente es superior al 10 %.

11.3 Equipo
11.3.1 Bastidor de carga hidraulica

Con la capacidad de aplicar la carga necesaria para alcanzar los niveles de presion de hasta 103 MPa
(15.000 psi).

El bastidor de carga debera tener platinas que se puedan mantener paralelas durante la aplicacion de la
carga a la celda. El bastidor de carga se calibrara al menos anualmente y, después de todas las
reparaciones importantes, para garantizar que las mediciones de presion sean precisas en un plazo del 5
% (+2,5 %). Alternativamente, un dispositivo de medicién de carga independiente calibrado al menos
anualmente y después de todas las reparaciones importantes puede utilizarse cuando la carga se aplica
al agente de sostén en la celda de prueba. La presién estara dentro del 5 % (+ 2,5 %) del objetivo (véase
la tabla 11). Los marcos de carga automatizados son muy recomendables.

11.3.2 Celdadecarga
Refiera a la figura 7 o equivalente.

La celda de carga se compone de tres partes: cuerpo celular, piston y placa de celda. Todas las piezas se
mecanizaran en acero de aleacion y se endureceran a un minimo de 43 Rockwell C; 60 Rockwell C es
preferible para reducir el desgaste de la celda de carga y una vida Util mas larga. La longitud del piston
sera de 88,9 mm (3,5in.) y el diametro del piston sera de 50,67 mm (1.995 in.). La longitud del cuerpo de
la celda es de 76,2 mm (3 in.). El diametro interno es 50,8 mm (2.000 in.). La inspeccién periddica del
desgaste del diametro interno de la celda indica cuando se debe reemplazar la celda. Cuando el diametro
interno de la parte inferior de la celda supere el diametro disefiado en mas de un 3,25 % [por ejemplo,
52,45 mm (2,065 in.)] —alrededor de un aumento del 10 % en el area transversal— la celda debera ser
reemplazada.

11.3.3 Tamices de prueba

Numeros de tamices apropiados (medidas), fondo y tapa (ver Tabla 1).
11.3.4 Agitador de tamiz de prueba

Ver 6.3.2.

11.3.5 Temporizador

Preciso a + 5 segundos durante un periodo de 30 minutos.

11.3.6 Balanza

Capacidad minima de 100 g, con una precision igual o superior a 0,01 g.
11.3.7 Divisor de muestra

Metal; ver 4.3.3.
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11.3.8 Vaso de metal o recipiente para pesar
Los envases de plastico, vidrio o papel tienden a generar carga eléctrica estatica y no deben utilizarse.
11.3.9 Dispositivo de carga de celdas de rotura Pluviator

Con piezas y accesorios enumerados en la Tabla 8; también consulte la Figura 8, la Figura 9, la Figura 10
y la Tabla 9. Material: acero inoxidable.

Figura 7—Disefio de la celda de rotura

Cuerpo de celda Eﬁ;l::ggn
Seccion transversal a través del
lateral
centro de |a celda

N

AL
: \\\\\\\x\\\\\‘éi

FANNN,
jomw
AN

)
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Clave

Todas las dimensiones en milimetros (pulgadas). Tolerancias £0.13 (0.005) a menos que se indique lo
contrario.

1 Cuerpo celular; espesor minimo de pared 12,70 (0,50):
A Diametro de agujero: 50.80 + 0.03 (2.000 +0.001).
B Altura: 76,20 (3,00).
C Placa celular: Espesor 0,953 (0.375); 4 Agujeros de distancia 90° para colocar tornillos

de la maquina M6 10 x 25.4 (0.25-20 x 1.00), contador hundido (cabezas de tornillo no deben
sobresalir mas alla del nivel de la placa inferior).

D 4 agujeros sin rosca de 90° de distancia para aceptar tornillos de maquina M6 10 x 25.4
(0.25-20 x 1.00); profundidad 15.88 (0.625).

2 Piston:
F Altura: 88.90 (3.50)

G Diametro: 50.67 + 0.03 (1.995 + 0.001
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NOTA 1 Material: Acero endurecido a 60 dureza Rockwell (dureza minima 43 Rockwell).

NOTA 2 El cuerpo de la celda ensamblado y la placa de la celda deben estar nivelados y en escuadra

sobre la superficie de trabajo.

Tabla 8: dispositivo de carga de celdas, piezas y accesorios de Pluvaitor

N.Iilmero de Descripcion
pieza a
1 Tornilo de 1atapa, cabeza del enchufe, #10 de acero inoxidable
2 Arandela de bloqueo, estandar, #10 de acero inoxidable
Ea Ensamble del portador de la pantalla b, ASTM E 11, malla estandar nimero 5,6,8
3B Ensamble del portador de |2 pantalla * ASTM E 11, malla estandar nimera 6,8,20,30 y en blanco
A Montaje de tubo, mas abajo
B Ensamblaje de tubo, superior
C Manga cdnica
D Puerta de arena, hembra, mas abajo
i Puerta de arena, macho, superior
a Las piezas estan marcadas para su identificacion
b Todas las piezas marcadas para suuso en |a brida en la parte superior del tubo inferior A
¢ Todas las piezas marcadas para su uso en la brida en |a parte superior del tubo superior B

Dimensiones en milimetros
(pulgadas) Material: acero inoxidable

570.2 (22.66)

Figura 8 - Vista montada del dispositivo Pluviator
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Figura 9—Vista destallada del dispositivo Pluviator

Clave

A Conjunto de tubo (inferior)

B Ensamblaje de tubo (superior)
C Manga conica

D Puerta de arena (inferior)

E Puerta de arena (superior)

3A
3B

Esto términa en |a celda de rotura

Ensamblaje del portador de la pantalla
Ensamblaje del portador de la pantalla
Tornillo de tapa

Arandela inferior

NOTA Véanse las tablas 8 y 9 para la identificacion de piezas y accesorios.
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Figura 10—Vista dimensional del dispositivo Pluviator

dimensiones en milimetros (pulgadas)

@476 _ 3552 _5558(220)

(84 [ @1 —347.6(1.84)
2476 (1.84)
() (8) 2)(
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sz.s_j || 508 [| | 575 | 3559
(2'46)_- 38.8| ' (2.00) 64 (6.20) Le‘ (14.00)
(1.5 (0.25) (0.25)
Clave
A Conjunto de tubo (inferior) 3A Ensamblaje del portador de la pantalla
B Ensamblaje de tubo(superior) 3B Ensamblaje del portador de la pantalla
Cc Manga conica 1 Tornillo de tapa
D Puerta de arena (inferior) 2 Arandela inferior
E Puerta de arena (superior)

NOTA Véanse las tablas 8 y 9 para la identificacion de piezas y accesorios

11.4  Preparacion de muestras

11.4.1 Usar el divisor de muestra, reduzca el tamafio de la muestra a 70 + 10 g. Una cantidad
demasiado grande de agente de sostén puede bloquear o cegar las aberturas del tamiz y distorsionar los
resultados.

11.4.2 Consulte la Tabla 1 y seleccione tres tamices de prueba de la lista apropiada para el agente de
sostén que se esté ensayando. Los tamices a seleccionar son los tamafios de tamiz de designacion
superior e inferior y el tamiz medio de la lista; es decir, N° 30 para un agente 20/40, N° 40 para un agente
30/50, N° 50 para un agente 40/70; utilice este esquema para todos los demas tamafios. Prepare la pila
de tamiz en el orden normal colocando los tamices en el fondo en orden de tamafio de apertura
ascendente, aberturas mas pequefias en la parte inferior y aberturas mas grandes en la parte superior. El
propésito del tamiz intermedio es minimizar los efectos de la ceguera de tamiz que se produce cuando
una gran cantidad de agente, mayor que 35 g, descansa sobre un solo tamiz.

11.4.3 Vierta la muestra reducida en el tamiz superior y cubralo con la tapa.
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11.4.4 Coloque la pila de tamiz en el agitador de tamiz, fije correctamente la pila y agite durante al
menos 15 minutos. Tenga en cuenta que este es un tiempo de agitacion mas largo del necesario para el
analisis de tamiz descrito en la Seccidn 6, y esta disefiado para asegurar que todo el material del fondo se
elimine de la muestra del agente antes de la prueba de rotura.

11.4.5 Retire la pila de tamiz de la agitadora y deseche todo el material retenido en el tamiz superior y el
fondo. Sélo el material retenido en el tamiz intermedio y el tamiz de designacion inferior se utiliza en la
prueba de rotura.

11.4.6 Determinar la masa exacta del agente de sostén que se utilizara en la prueba de resistencia a la
rotura. El objetivo del siguiente procedimiento es determinar la cantidad de agente de sostén, de cualquier
densidad bulk, necesaria para proporcionar una concentracion de envase de agente de sostén en la celda
de rotura, aproximadamente 1.953 g/cm2 (4 Ib/pie2)) del &rea del piston. Si se conoce la densidad bulk
del agente de sostén, que se esté probando, vaya a la ecuacién (14) y determine la masa requerida; de lo
contrario, proceda de la siguiente manera:

11.4.6.1 Determinar la densidad bulk de la muestra del agente de sostén utilizando el procedimiento en el
punto 10.3.

11.4.6.2 El area transversal de la celda de rotura es (11/4) x (5,08 cm)2 = 20,27 cm. La masa del agente
de sostén necesaria para alcanzar la concentracion de envases del agente objetivo es de 1.953 g/cm x
20,27 cm - 39,59 g. Utilizando una constante de densidad bulk de 1,60 g/cm3, el volumen de arena
requerido por unidad de area de piston de la celda de ensayo es de 39,59 g /1,6 g/cm3 a 24,7 cm3.

Otros agentes con diferentes densidades bulk requieren diferentes masas. La masa, mp, expresada en
gramos, del material del agente necesario para cada prueba, hasta el 0,01 g mas cercano, se calcula de
acuerdo con la Ecuacion (14):

mp =24,7 x pbulk (14)
Donde
24.7 es el volumen del agente de sostén requerido para una sola prueba de rotura,

expresado en centimetros cubicos

pbulk es la densidad bulk del agente de sostén, expresada en gramos por centimetro cubico

11.4.6.3 Utilizando el divisor de muestras, reducir la muestra tamizada a la mp calculada nomas de 5 g

11.4.6.4 A partir del material preparado en el paso 0, pesar la masa de la muestra determinada en
11.4.6.2, mp al 0.01 g mas cercano, y conservar para las pruebas de rotura.

115 Montar y configurar la celda de rotura y el dispositivo de carga Pluviator

11.5.1 Usando un nivel de burbuja, asegurese de que la superficie en la que se va a colocar la celda de
rotura esté nivelada. La columna del pluviator de celda de trituracién debera estar en angulo recto con
respecto a la superficie horizontal/plana/nivel en la que esté descansando. Una placa de nivelacion en la
celda esta disponible comercialmente.

11.5.2 Montar el dispositivo de carga del pluviator y la celda de rotura. Compruebe que el pluviator y la
celda estén realmente nivelados en todas las direcciones, de lado a lado y de adelante hacia atras. Ajuste
seglin sea necesario.
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11.5.3 El pluviator esta disefiado para adaptarse a las dimensiones mas comunes del agujero de la
celda de rotura de ligeramente mas grande que 50,8 mm (2 in.). Asegurese de que el orificio interno
superior de la celda esté limpio y libre de 6xido u otro material extrafio. Si no esta limpio, cepille con un
cepillo de alambre u otro dispositivo adecuado. Ajuste cuidadosamente el accesorio de insercion de celda
en la parte inferior del tubo inferior, A (ver figuras 8, 9y 10), en la celda existente. No desalinee el
empalme ni utilice fuerza adicional. El accesorio debe deslizarse facilmente en la celda y, cuando se
inserta completamente, debe girar libremente dentro de la celda. Si el ajuste es muy ajustado y el
dispositivo pluviator no girara facilmente, asegurese de que el agujero de la celda esté limpio. No intente
modificar la celda o el dispositivo pluviator, envielos de regreso al fabricante para que los ajuste segin
sea necesario.

11.5.4 El dispositivo pluviator debe colocarse verticalmente en la parte superior de la celda de rotura
correctamente nivelada.

11.5.5 Utilice siempre la pinza de puesta a tierra en la brida inferior. Fije una longitud de alambre de
cobre trenzado de calibre 12-14, utilizando terminales de conexion o soldadura, entre el dispositivo
pluviator y a un suelo eléctrico conocido. Dado que la compuerta del agente de sostén del pluviator puede
tener agentes muy finos, siempre tenga el dispositivo de carga de la celda de trituracién completamente
montado en la celda de aplastamiento antes de agregar la muestra del agente.

11.5.6 Todo el trabajo con el dispositivo pluviator debe hacerse en una superficie de trabajo que sea lo
suficientemente baja para facilitar la observacion del interior de la valvula superior cuando se monta el
pluviator, acoplado con la celda de trituracién y listo para la carga.

11.5.7 Retire todos los granos del agente de sostén de las superficies de acoplamiento del dispositivo
pluviator antes del montaje. Determine los tamafios de mallas especificos de la Tabla 9, utilizando la malla
superior adecuado al tamafio de grano mas grande de la muestra.
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Tabla 9 — Tamafios de malla de alambre usados en el dispositivo Pluviator

Tamafio de Mallas de tela de alambre capturados a Diametro de 1a barra
agente de Parte superior b Inferior de la puerta
sostén Parte superior del tubo b Parte superiar del tubo A mim {in)
70140 30 30
40070y 40/80 18 20
30050y 30570 14 18 375 (0.125)
20040 a a
16/30 y 16/20 ] 8
16120y 1218 Vacio a
aMa Vacio 5 4763(01875)d
a Mimeros de tamices estandar ASTM E 11
b Parte N® 2B
C Parte M ® 34
d Mo suministrado con el dispositivo pluviator comercial actual

NOTA Las mallas de tela de alambre estdn marcadas como "superior" e "inferior", que es la orientacion
prevista de la pantalla en la brida de montaje en la parte superior de los tubos inferior (A) y superior (B).
Todas estan marcadas como A o B para ayudar a obtener las mallas recomendados en las posiciones
correctas. La posicién correcta de las mallas en el dispositivo pluviator se indica en la tabla por los
encabezados de columna, con "Superior" refiriéndose a la brida superior en la parte superior del tubo
superior (B, corto).

11.5.8 Monte la malla inferior en la brida en la parte superior del tubo A.
11.5.9 Instale el tubo superior B, asegurando el correcto bloqueo de los pasadores de la brida de cierre

11.5.10 Instale la malla superior capturada o el marco sin alambre segin sea necesario en la brida en la
parte superior del tubo B. Asegurese de que la palabra "TOP" sea visible.

11.5.11 Instale la parte superior de la brida superior, el manguito cénico C, en el conector de la brida y
bloquee los pines en la posicion correcta.

11.5.12 Pruebe la columna para asegurarse de que el dispositivo es estable. Si no es verticalmente
estable, sustituya la base de soporte por un objeto mas adecuado.

11.5.13 Montar la puerta del agente de sostén, Dy E, y girar para asegurarse de que esta en una
posicion cerrada. Instale la valvula insertandola en la parte C.
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11.6 Procedimiento— Pruebas de resistencia de rotura

11.6.1 Asegurarse de que la puerta de arena esta correctamente bien instalada y en posicion cerrada.
Vierta la muestra de agente de sostén medida previamente, desde 0, en la parte de arriba y nivele el
agente de sostén.

11.6.2 Transfiera la muestra del agente a la celda de aplastamiento levantando hacia arriba en la parte
E de la puerta de arena.

11.6.3 Retire la parte E e inspeccione para asegurarse de que toda la muestra ha salido completamente
de la valvula y ha entrado en el pluviator. Retire lentamente la parte E sin agitar el ensamblaje del
pluviator. Incline la parte E y cepillela, usando un cepillo de tamafio adecuado, para eliminar cualquier
grano del agente adherido. No toque la parte E.

11.6.4 Retire la parte D e inspeccione para asegurarse de que todos los granos adherentes del agente
han entrado en el dispositivo pluviator. Cepille los granos adheridos en la parte superior de la columna.
Inspeccione la pantalla superior y cepille cualquier adherencia de granos a través de la malla. Si la
mayoria de agentes no ha podido pasar a través de la malla, seleccione una malla alternativa y comience
de nuevo en el paso 0. Las mallas alternativas pueden incluir tamafios no mostrados en la Tabla 9.

11.6.5 Continte desmontando el pluviator en orden inverso a las instrucciones de montaje para
asegurarse de que toda la muestra se ha transferido a la celda de aplastamiento. Inspeccione las
secciones interiores Ay B del pluviator para asegurarse de que toda la muestra del agente de sostén ha
salido completamente del pluviator y ha entrado en la celda de aplastamiento. Si alguna de las muestras
tamizadas y pesadas se ha derramado fuera de la celda de aplastamiento, comience de nuevo en el paso
0.

11.6.6 Retire el pluviator de la celda de rotura y depositela en la parte superior del banco. Aseglrese
visualmente que el agente de sostén esté suficientemente nivelado (ausente de puntos altos y d/o bajos
visualmente detectables) dentro de la celda de aplastamiento. Si el agente no esta lo suficientemente
nivelado, comience de nuevo en el paso 0.

11.6.7 Inserte el pistdn en la celda y deje que el piston se asiente en la muestra del agente de sostén en
la celda. No aplique ninguna fuerza adicional mas que la gravedad. Una vez que se carga la celda, se
debe tener cuidado para evitar la agitaciéon (palmeando, agitando, sacudiendo), ya que estas actividades
cambiaran el empaquetamiento en la celda, y la variacion en los resultados de rotura se asocia en gran
medida con el proceso de carga de la celda.

11.6.8 Levante cuidadosamente la celda de prueba y coléquela directamente en la prensa, centrandola
debajo del platillo superior. Con el fin de mantener una densidad bulk, no agitar o sacudir la celda, ya que
esto tiende a asentar el paquete del agente de sostén y cambiar el empaque de particulas durante la
aplicacién de presion.

11.6.9 Enlatabla 10 se dan las indicaciones sobre el nivel de presion por la rotura

Tabla 10— Indicaciones para el ensayo de diversos tipos agentes de sostén

) i Presign de aplastamiento Minino Mpal psi)
Tipo de agente de sostén
Minimo

Fractura hidraulica
Agente hechos por el

& P 34.5 (5000)
hombre
Agentes de arena natural 13.8 (2000)

Envasado de grava
Agentes de arena natural 13.8 (2000)
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11.6.10 Se pueden usar otros niveles de presion, mediante un acuerdo especifico entre el usuario y el
proveedor, para definir de manera mas clara y especifica el comportamiento del aplastamiento del agente
de sostén. Determinar la fuerza, F tc ,expresada en newtons (fuerza de libras) requerida en la celda para
alcanzar la presién prescrita usando la Ecuacion (15):

Frc =mwxoxd?

celda

4

Donde

o es la presion en la muestra del agente de sostén, se expresa en mega
pascales (fuerza libra por pulgada cuadrada)

dcelda es la celda de prueba dentro del didmetro, expresada en milimetros

(pulgadas)

Con la celda de rotura (ver 11.3.2) con un diametro interior de 50.80 mm (2.0 in.), la fuerza F Tc,
requerida se da por Ecuacion (16) cuando se expresa en newtons.

F 1c =2026,8 x 0 (16)
O por ecuacion (17) cuando ", se expresa en libras-fuerza.

Frc =3.14159 x 0 17)

Donde o es la presion en la muestra del agente de sostén, se expresa en mega pascales Ecuacion (16) o
en Ibf/in2. [Ecuacion (17)].

11.6.11 Aplique la presion adecuada (ver 0 o 0) al piston de la celda de ensayo a una velocidad
constante de 13,8 MPa (2000 psi) por minuto hasta que se alcance la presion final. La hora de llegada a
la presion final debe estar dentro del 5 % del tiempo de rampa para esa presion. Si la presion objetivo se
desvia en un 5 % (+2,5 %), anule la prueba y comience de nuevo con una nueva muestra. Los marcos de
carga automatizados son muy recomendables.

11.6.12 Mantenga presion constante durante 120 +5 segundos.
11.6.13 Suelte la presién y retire la celda de la prensa.

11.6.14 Transfiera cuidadosamente el contenido de la celda a la misma pila de tamiz utilizada en 0.
Raspe la parte inferior de la celda de prueba para asegurarse de que la muestra se haya eliminado por
completo.

11.6.15 Coloque la pila de tamiz en la tamizadora y agite durante al menos 15 minutos.

11.6.16 Pese cuidadosamente todas las fracciones del tamiz y el fondo, mrondo, registrando el peso de
cada fraccion al 0.01 g mas cercana. El peso total recuperado, ms,,se calcula afiadiendo todas las
fracciones ponderadas. Si la cantidad de material retenido en el tamiz superior es superior a 0,1 g, se
indica el satura miento del tamiz y se descartara la muestra y los datos. Comience de nuevo con una
nueva muestra a 11.4 y amplie el tiempo de tamizacién para asegurar la eliminacién de todo el material
sobredimensionado segun sea necesario. Compare la cantidad total recuperada con el peso inicial de la
muestra del aplastamiento y deseche los resultados si la diferencia es superior a £0.5%.

11.6.17 Usando la ecuacion (18), calcular e informar la cantidad de material triturado, m”fondo, COMO UN

porcentaje de la masa de finos de agente de sostén recuperada de la celda. Cada prueba de agente se
ejecutara por triplicado, a la misma presion, y los resultados promediados. Si la variacion absoluta entre
dos de las muestras es mayor que 0,5 %, repita las muestras.
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M fonde
M tonde=100 X

(18)
Donde
Mfndo €S la masa de las muestras generadas en la prueba, expresada en gramos
ms es la masa del agente de sostén recuperado de la celda, expresada en gramos

M’fondo €S la masa de las muestras generadas en la prueba de aplastamiento, expresada en
porcentaje

11.7 Especificacion—Resistencia de rotura de los agentes fracturados

Determinar el nivel de presidon mas alto en el que el agente no genere mas del 10,0 % de material
triturado, y redondee este valor hasta el 6,9 MPa més cercano (1000 psi). Este valor representa la presion
méaxima que el material puede soportar sin exceder 10,0 % de finos.

Utilizando la tabla 11, establezca la clasificacion de rotura del 10,0 % del agente de sostén, denominada
valor K, mediante la busqueda de la clasificacion que corresponde a la presién maxima. Por ejemplo, si un
agente genera 10,0 % de finos a 33,27 MPa (4926 psi), entonces, redondeando hacia abajo, la presiéon
méaxima que el agente puede soportar sin exceder 10.0 % seria 27.6 MPa (4000 psi). Utilizando la Tabla
11, la clasificacion del 10,0 % de aplastamiento de este agente de sostén se notificara como 4K.

Tabla 11— Tabla de clasificacién del 10 % de aplastamiento de agentes fracturados

0% Clasificacion Presion de cierre
de rotura Mpa ~—
1K 6.9 1000
2K 13.8 2000
3K 20.7 3000
4K 276 4000
5K 345 5000
6K 41.4 6000
7K 48.3 7000
8k 55.2 8000
9K 62.1 9000
10K 68.9 10, 000
11K 75.8 11, 000
12K 82.7 12, 000
13K 89.6 13,000
14K 96.5 14,000
15K 103.4 15,000
16K 110.3 16, 000
17K 117.2 17, 000
18 k 124.1 18,000
19K 131.0 19,000
20K 1379 20,000
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11.8 Especificacion—Resistencia de rotura de agentes envasados de grava

Una muestra de agente de sostén de envasado de grava sometido a este ensayo no producird un
promedio de finos superior a los finos de la tabla 12, con una presion de 13,8 MPa (2000 psi).

Tabla 12 — Finos maximos para los agentes de sostén de envasado de grava.

Envasado de grava del tamafio Material maximo triturado
de agentes de sostén a 13.8 MPa (2000 psi)
% en peso
8/16 8.0
12/20 4.0
16/30 2.0
20/40 2.0
30/50 2.0
40/60 2.0

12 Pérdida de ignicion (LOI) de agentes de sostén en grano entero
12.1 Propésito

Este ensayo se utiliza para la determinacion de la cantidad de material organico en agentes de sostén
12.2 Aparatos y materiales

Para la prueba LOI se requieren los siguientes equipos y materiales:

12.2.1 Horno de Mufla

Convencional o microondas, capaz de al menos 927 °C (1700 °F).

12.2.2 Crisol de Porcelana

Fibra ceramica o cuarzo, con tapas.

12.2.3 Desecador

con un agente secante estandar (sulfato de calcio anhidro o gel de silice)

12.2.4 Balanza

Analitica, 0.0001 g de precision.

12.2.5 Divisor de muestra

Vea la Figura 3

12.2.6 Pinza de Crisol o Espatula

Larga

12.3 Procedimiento

12.3.1 Pre-acondicionar una serie de crisoles con tapas en un horno precalentado a 927 oC (1700 'F)
durante unos 15 minutos. Coloque los crisoles pre acondicionados con tapas en un desecador que
contenga desecantes estandar y déjelos enfriar a temperatura ambiente. El precalentamiento del horno a
un minimo de 927 oC (1700 oF) es una necesidad absoluta.
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12.3.2 Pesar sobre una balanza analitica, un crisol acondicionado con una tapa. Registre esta masa de
tara, mt, en gramos.

12.3.3 Seque la muestra de agente de sostén a un peso constante. Utilice el divisor de muestra para
obtener una muestra representativa de 6 g a 10 g y coléquela en el crisol.

12.3.4 Pesar la muestra mas el crisol y la tapa en la balanza. Registre la masa, m1, en gramos.

12.3.5 Colocar el crisol cubierto y la muestra en el horno de muflas a 927 °C (1700 °F) utilizando las
pinzas largas o espatulas del crisol.

12.3.6 Deje que el horno se caliente de nuevo hasta 927 °C (1700 °F). Esto puede tomar algin tiempo
dependiendo del tipo y el estado del horno.

12.3.7 Conservar las muestras en el horno durante 2 horas (15 minutos cuando utilice un horno de
microondas) después de que la temperatura del horno haya vuelto a 927 °C (1700 °F).

12.3.8 Transfiera el crisol con la tapa y la muestra al desecador y enfrie a temperatura ambiente.
Inspeccione el contenido del crisol calcinado. Si queda algun residuo negro u oscuro en el crisol, es
posible que la coccidn no esté completa. Coloque el crisol y la tapa con la muestra en el horno durante al
menos 30 minutos o hasta que el residuo negro se haya quemado en cenizas blancas o grises.

12.3.9 Vuelva a pesar el crisol con la tapa que contiene el agente de sostén tratado térmicamente, mf,
utilizando la balanza. Registre la masa, en gramos.

12.3.10 Ejecutar muestras triplicadas de cada agente de sostén.

12.3.11 Calcule el LOI para cada muestra. Si los valores difieren en méas de 0,2 %, repita el andlisis.
Después de que el agente de sostén es removido cuidadosamente de los crisoles de cerdmica, se
almacenan en un desecador.

12.3.12 Calcular el LOI, expresado en porcentaje utilizando la ecuacién (19):

m — m
LOT = 100=_1 °
m- m, (19)
Donde
m1 es la masa inicial de la muestra mas el crisol y la tapa, expresada en gramos
mt es la masa original del crisol y tapa, expresada en gramos
mf es el peso final de la muestra tratada térmicamente, crisol y tapa, expresada en gramos

12.3.13 Ejemplo de calculo LOI:

8.8242 g mz1, masa original de la muestra con el crisol y tapa

-0.8039g menos, mt, tara 0 masa del crisol original y la tapa

8.0203 g m, masa de muestra original

8.8242 g m1, masa original de la muestra con el crisol y la tapa

-85742g menos, mf masa de la muestra tratada térmicamente con crisol y tapa
0.2500 g pérdida de masa

LOI = 100 x (M1 - mf) / (m1 - m) =100 x 0.2500 / 8.0203 = 3.12%

Repita estos calculos para las dos réplicas restantes. Si alguna de las dos réplicas difiere en mas del
0,2 %, repita el andlisis.



Anexo A

(informativo)

Tabla de tamiz ASTM E11

Reimpreso con permiso, de ASTM E11-17, Especificacién estandar para telas de tamiz de prueba de
alambre tejida y tamices de prueba, derechos de autor ASTM International,

100 Barr Harbor Drive, West Conshohocken, PA 19428. Se puede obtener una copia de la norma
completa de ASTM International, www.astm.org.
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Deriqrazion deltamiz Bportura | Mariacifinde  Wariazidn _un?_.:_.m.n:an. Tamizer e sumplimicnto Tamizer 4o inrpe=citin Tamizer 4 zalibrazian Dismekra del hila
us=s Tamann ] :na.m?a._mu._ .uv.v:,._q..a mSzima de aporkura Abkerturar  Derwviacitin  Aperturade Derviazidn Sperturade  Derviacign  bHpicodel
Ertandar . ruplementari Eamiz promedio ApcrEura . . de muerkra ertandar | mucrktrapor orkSndar  mucrkrapor erkdndar alambre HIH [ H]
alkernativo o individual Joipez ) . . N
mm mm in. mm mm mm mm
125 S in. 5,00 F50 4,06 123,06 20 . all . &,00 &5 a2
11z 4,41 2,96 3,74 115,74 20 . all . G,00 6,5 a2
106 4.24 in. 4,24 2,50 3,53 103,53 20 . all . 6,50 5.4 T.2
100 4 in. 4,00 2,65 G544 103,44 20 . all . 6,50 5.4 T.2
an I12in. 5,50 2,53 318 23,15 20 . all . 6,50 5.4 T.2
a0 A ) 213 2.9 g2, 20 . all . 6,350 5.4 T.2
75 Sin. 3,00 2,00 2,78 TT.75 20 . all . 6,350 5.4 T.2
T 2,50 1,53 2,67 T3.6T 20 . all . 5.60 4.5 6.4
=3¢ 2102 in. 2,50 1,63 244 G644 20 . all . 560 4.5 6.4
SE 2,20 1,50 224 55,24 20 . all . 500 4,3 R
53 242 in. 2,12 1,42 2,15 AL 20 . all . 500 4.3 R
S0 2in. 2,00 1,34 2,06 52,05 20 . all . 5,00 4.3 5.5
45 13 in. 1,15 1,21 1,31 46,21 20 . all . 4,50 5,5 5.2
40 157 1,05 1,75 41,75 20 . . all . 4,50 5.5 5.2
IT.S 1112 in. 1,50 1.1 16T 3,47 20 1,103 . all . 4,50 5.8 5.2
355 140 0,961 1,60 ST.10 20 1,035 . all . 4,00 S 4.6
1.5 11/4 in. 125 0,555 147 2,47 20 0,307 . all . 4,00 S 4.6
248 110 0,762 1,35 23,35 20 0,502 . all . 3,55 S0 4.1
26,5 1.086 in. 1,06 0,722 123 27,73 20 0,755 . all . 3,55 S0 4.1
25 1.00 in. 1,00 0ES2 124 26,24 20 0,75 . all . 3,55 30 4.1
22,4 TS in. 0,575 0,613 1,14 27,54 150 0,541 0,431 30 0460 3,55 30 4.1
20 0,757 0,545 1,05 21,06 150 0,575 0,357 30 0,413 3,15 2,7 5.6
12 Sid in. 0,750 0,522 1,01 20,01 150 0,545 0,565 S0 0,533 5,15 2.7 56
15 0,703 0,435 0,37 15,37 150 0,521 0,350 S0 0,574 5,15 2,7 5.6
16 S5 in. 0,625 0,441 0,53 16,53 150 0,467 0,514 S0 0,335 S,15 2,7 56
14 0,551 0,557 051 14,51 150 0,414 0,275 S0 0,237 2,80 2.4 52
13,2 0.5300n. 0,530 0,565 0,78 13,35 150 0,533 0,264 S0 n2s2 2,80 2.4 52
12,5 12 in. 0,500 0,546 0,75 13,25 150 0,374 0,251 S0 0,265 2,50 21 24
1.2 THS in. 04755 LR ) | 0,63 11.53 150 0,540 0,223 S0 n.244 2,50 241 2.4
10 0,534 0,273 0,64 10,64 150 0,505 0,207 50 0221 2,50 241 24
a5 M in. 0,375 0,265 0,61 10,11 150 0,234 0,135 30 021 2,24 13 2.6
a 0,554 0,251 0,53 a53 150 0,281 0,153 30 n202 2,24 13 2,6
5 51 in. 0,312 0224 0,54 5,54 150 0,254 0,17 30 0152 2,00 17 2.3
71 0,250 0,200 0,50 T.60 150 0,230 0,155 S0 0,165 1,50 15 21
6,7 0265 in. 0,265 0,153 0,43 T.1E 150 0,213 0,147 S0 0,157 1,50 15 21
%] 14 in. 0,250 01TE 0,46 B, TE 150 0,205 0,140 S0 0,143 1,50 15 241
5.6 Mo 3 12in. 0223 0,153 042 6,02 150 0,153 0,127 S0 01356 1,60 13 1.3
5 0,137 0,142 0,33 5,33 150 0172 011G S0 0123 1,60 13 1.3
4,75 Mo 4 0157 0,135 0,357 512 150 0165 0111 S0 0113 160 1.3 1.3
4.5 0,177 0,125 0,56 4,56 150 0,155 0,106 50 0,113 1,40 1.2 1,7
4 Pl & 0,157 0,114 0,33 4,33 150 0,143 0,096 30 0,03 1,40 1.2 1,7
3,55 0,140 0,102 0,30 3,55 200 0,130 0,002 40 0,037 1,25 1,06 1,50
3,35 Mo & 0,132 0,036 0,23 5,64 200 0,125 0,055 40 0,033 1,25 1,06 1,50
5,15 0,124 0,031 0,25 5,43 200 0,113 0,054 40 0,053 1,25 1,06 1,50
2.5 Mo T 0,110 0,081 0,26 5,06 200 0,105 0,076 40 0,051 1,12 0,35 1,30
2.5 10,0354 0,073 0,24 2,714 200 0,033 0,070 40 0,074 1,00 0,55 1,15
2,56 Mo & 0,037 0,063 0,23 2,53 200 0,035 0,067 40 0,07 1,00 0,55 1,15
2,24 00552 0,065 022 2,46 200 0,031 0,064 40 0065 0,80 0,77 1,04
2 Mo 10 00757 0,053 0,20 2.20 250 0,053 0,060 S0 0,064 0,80 0,77 1.04
15 0,0703 0,053 0,13 133 250 0,077 0,056 S0 0,053 0,50 0,65 0,32
1,7 Plo 12 0,0661 10,050 0,15 1,55 250 0,074 0,054 S0 0,057 0,50 0,65 0,32
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us Tamaha :ua.m:.a._.?_ apertura moSzxima de Abkorturar  Dorwia<itin Apcrturade Derviacidn  @porturade Dorwvia<ign  bpicodel
Ertarndar alkornakiva u:v_u.-.:.u.:fuq kamiz promedin aperkura de :.E.y._._w?a 2._,.2.__.&.! 3,._2._,.3 por .y..,m-..mnq 3:2._“.3 por .z._fmq.__.m.! alambre FIH [uEH]
i N X 5 ¥ 5
mm mm in. mm mm mm L mm

1,6 006350 0,047 0,17 1,77 250 0,070 25 0,081 Flal 0,054 0,50 065 082

1.4 00,0555 0,042 0,16 1,56 400 0,064 40 0,050 S0 0,052 0,7 0,60 0,52
1,25 00432 0,035 0,15 1,40 400 0,053 40 0,045 S0 0,047 0,63 0,54 12

1,15 M2 15 004053 0,036 0,14 1,32 400 0,056 40 0,045 S0 0,045 0,63 0,54 12
1,12 0,0441 0,034 0,14 1,26 400 0,054 40 0,042 S0 0,044 0,56 0,45 0,64

1 M2 15 0,0334 0,030 0,13 1,15 400 0,050 40 0,033 S0 0,040 0,56 0,45 0,64

um um in. um um um mm

a0o 0,0354 21,6 s 1015 400 45,51 40 3522 S0 56, T4 0,500 0473 0,55

S50 K220 0,033 26,2 114 a64 400 43,66 40 335,13 S0 35,25 0,500 0473 0,55
&S00 10,0315 245 103 ana 400 41,73 40 32,54 S0 SET4 0,450 0,55 052

Dl 00275 222 101 a1 500 55,36 S0 043 100 .62 0,450 0,55 052
630 00245 13,3 a3 T23 500 55,23 S0 27,35 100 23,04 0,400 0,54 045

GO0 R2 30 002354 13,0 = | &3 500 4,04 S0 27,00 100 25,06 0,400 0,54 046
SE0 00220 17,3 a7 64T 500 243 S0 25,73 100 26,73 0,565 0,50 0,41

S00 10,0137 162 &0 SE0 600 23,36 &0 24.21 120 2503 0,515 0.27 0,56
450 00177 14,7 5 52k 600 2166 &0 22,5 120 2332 0,250 024 0352

425 T L] 00165 14,0 T3 435 00 26,73 &0 21,65 120 2243 n2&0 024 0,52
400 00157 15,3 T 470 00 2571 &0 20,75 120 21,52 0,250 0,21 0,23

355 0,0133 12,0 &5 420 S00 272 a0 13,65 160 20,30 n2z24 0,13 0,26
s 0,0124 10,5 &0 T8 S00 21,30 a0 15,17 160 15,75 0,200 0,17 023

00 M= 50 00117 10,4 5 et S00 21,20 a0 17,53 160 15,15 0,200 0,17 023
280 0,010 a8 SE I36 S00 20,26 a0 16,51 160 17,54 0,150 0,15 0,21

250 =) 00035 G,3 52 02 S00 15,52 a0 15,61 160 16,11 0,160 013 0,13
224 00055 .1 43 213 S00 17,53 a0 14,54 160 15,01 0,160 013 0,13

212 M= T 000535 .5 47 253 &S00 16,35 =] 14,05 160 14,43 0,140 0,12 0,17
200 00073 T4 45 245 &S00 16,32 =] 13,54 160 13,37 0,140 0,12 0,17

150 | E=1) 00070 6,5 473 223 1000 15,27 100 12, 200 13,25 0,125 0,106 0,150
160 00053 6,5 40 200 1000 14,20 100 12,00 200 12,54 o1z 0,035 0,130

150 F2 100 00053 6,0 <t 155 1000 13,65 100 1,53 200 11,56 0,100 0,055 0115
140 0,0055 5T 3T 177 1000 13,03 100 106 200 11,58 0,100 0,055 0115
125 R2 120 00043 5.2 <t} 153 1000 12,23 100 10,353 200 10,65 0,030 0,077 0,104
12 00044 4.5 a2 144 1000 11,46 100 a65 200 8,96 0,050 0,065 0,032
106 R2 140 0,0041 4.7 o | 137 1000 11,10 100 A58 200 A,65 0,0mM 0,060 0,052
100 0,003 4.5 S0 130 1000 10,73 100 2,07 200 9,33 0,0mM 0,060 0,052
an M= ATO 00,0035 4.2 23 13 1000 10,10 100 5,53 200 5,78 0,063 0,054 0,072
&0 0,003 5.8 27 107 1000 a.45 100 .33 250 G373 0,560 0,045 0,064
TS M2 200 00023 5T 26 101 1000 a1z 100 T.T0 250 &.04 0,050 0,043 0,055
T 00025 3.6 25 a6 1000 5,55 100 T.A45 250 T.50 0,050 0,043 0,055
5] R= 2350 0,0025 54 24 a7 1000 5,23 100 T.01 250 T.51 0,045 0,055 0,052
SE 00022 3.2 22 TS 1000 T.T3 100 655 250 6,57 0,040 0,034 0,045
53 R=2T0 0,001 k<R | = | ™ 1000 T.56 100 6,53 250 66T 0,036 0,03 0,041
S0 00020 3,0 21 T 1000 T.34 100 20 250 647 0,036 0,03 0,041
45 M= 325 0,007 2.8 20 &5 1000 6,35 100 ET 250 13 0,032 0,027 0,037
40 0,006 2,7 13 53 1000 .55 100 5,54 300 5,53 0,032 0,027 0,037
L] M2 400 00015 2.6 15 56 1000 6,35 100 5,33 300 5,63 0,030 0,024 0,035
-] 0,0014 2.6 15 54 1000 6,22 100 5,26 S00 5,54 0,030 0,024 0,035
B M= 450 0,002 2.4 17 43 1000 58T 100 4,96 S00 5,23 0,025 0,023 0,033
25 [z 500 0,0010 2.2 15 40 1000 523 100 4,42 S00 4,66 0,025 0,021 0,023
20 M= 635 0,000:5 2.1 13 53 1000 4,73 100 4,00 S00 4,22 0,020 0,017 0,023
Columna s -Ertor ndmerarronsolo aprozimador perore utilizan como referencia, eltamizre identificard diante laderiq itn ertdndar cnmilimetror o micrametror,

Columna 9y 11-Yer ancxo Al que erpecifiza que todar lar aberturarrerdninrpe szionadar paratamiser de prucka que kenqan 15 aberturaramenar.

Columna 9y 11-Ertar namerar e aberturar de mucrtrare baranen un diametra de Fin, Tamiz de pruckade diametro.
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