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a optimizacion del proceso de produc-
cién de cemento implica el control del
flujo de material a través del sistema
de produccién. Los resultados suministrados
por el laboratorio, como efecto de los andlisis
realizados periddicamente en varios puntos
del proceso de produccion, proporcionan la
informacion oportuna para el ajuste de los
puntos clave en planta y sistemas de control.

El grado de automatizacién varfa entre la
opcién de automatizacion total, desde el tra-
tamiento de la muestra hasta el anlisis inclu-
yendo los ajustes de los pardmetros del pro-
ceso de produccién, y parcial en el dmbito de
laboratorio.

La exigencia de precision y reproducibili-
dad analitica y una eficiencia creciente del
laboratorio ha motivado a una inversién en
laboratorios automatizados originando datos

con informacién de calidad sobre las mate-
rias primas, combustible, proceso y producto
final.

La moderna linea de instrumentacién de
rayos X de Bruker AXS estd capacitada para
trabajar sin fisuras en laboratorios automati-
zados integramente como lo demuestra el
éxito en muchas de las instalaciones planifi-
cadas por las empresas punteras en ingenie-
ria en el campo de los procesos de automa-
tizacion en la industria del cemento.

AXSLab- la automatizaciéon del
laboratorio basada en la Web

AXSLab es el nuevo programa para el
analisis de muestras en laboratorios comple-
tamente automatizados. Ha sido desarrolla-
do para proporcionar una soluciéon completa
en la integracién del andlisis por rayos X y la
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preparacion de muestras. Facilita funciones como organiza-
cion y puesta en marcha de andlisis de series de muestras,
monitorizado del estado de los componentes del sistema,
almacenamiento y recuperacion de datos y movimiento de
muestras a través de los respectivos instrumentos de medida.

AXSLab es una aplicacion cliente/servidor, utilizando comu-
nicacién TCP/IP, entre los componentes del sistema tales
como los programas de control de medida y evaluacién de los
equipos de rayos X, y la preparacion y transporte de muestras.
Una de las caracteristicas sobresalientes de esta solucion es la
interfase de usuario tipo Web: las paginas se generan por el
servidor y presentadas en un explorador estandar en el PC
cliente. La ventaja es obvia, se tiene acceso al sistema desde
un PC en la planta o en la red interna de la compafifa. Esto sig-
nifica informacion instantanea del estado de los equipos, situa-
cion del andlisis o recuperacion de resultados en cualquier
lugar que se requieran, sin necesidad de un software especial.

Laboratorio automatizado

En la figura 1 se presenta una configuracion tipica de un
laboratorio automatizado incluyendo preparacion de muestras
y andlisis por rayos X. La preparacién de muestras se realiza por
medio de la instrumentacion de alta calidad que suministran
las principales empresas comercializadoras cubriendo el rango
de operacién desde manual a completamente automatizado.
Esta unidad estd equipada con su propio sistema de control.

Figura 1.-
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Las muestras son preparadas en dos pasos: primero el
material es molido hasta un tamafio de particula deseado vy
mezclado con un ligante. Después es prensado y conformado

Julio 2002

en un anillo de acero para la utilizacién de los equipos de
rayos X.

Los parémetros de operacion para molino y prensa, tales
como tiempo de molienda, cantidad de ligante, presion... tiene
que optimizarse para los diferentes materiales y para los
meétodos analiticos utilizados.

Los andlisis quimicos se realizan por medio de la
Fluorescencia de Rayos X (FRX) utilizando un espectrémetro
secuencial S4 ONLINE. El difractémetro de rayos X D4 ONLI-
NE es utilizado para el andlisis cuantitativo de fases por medio
de la Difraccion de Rayos X (DRX). Figura 2.

Figura 2.-

Los instrumentos de rayos X se controlan por medio de
PCs individuales por medio de los paquetes de programas
para control y evaluacion SPECTRA? y DIFFRACP".

Las ventajas de esta configuracidn dual son primera, la
operacion independiente de los equipos de difraccion y fluo-
rescencia sin ningun tipo de restriccién referente a la versatili-
dad analitica y funcionalidad y segunda, la operacién simulta-
nea de todas las tareas analiticas con la més alta capacidad de
procesamiento de muestras.

El programa AXSLab se instala en uno de los PC de los
instrumentos. No obstante, debido a la arquitectura
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cliente/servidor permite la instalacién en cualquier PC de la
red. Los equipos de preparacién de muestras y rayos X se
conectan a través de cintas transportadoras. Un PLC estandar
con comunicacion TCP/IP controla todos los componentes.
Ademas un modem interno permite el diagndstico remoto y
mantenimiento, por ej. cambio de pardmetros de operacion o
descarga de actualizaciones de programas. Las unidades de
control, PCs y AXSLab estan conectadas a través de un Hub.
Este a su vez permite la comunicacién con otros ordenadores
de la compafifa. La automatizacién no se verd afectada por los
potenciales problemas de la red, lo que significa que la comu-
nicacion entre componentes seguird operativa aiin en el caso
de caidas de la red local.

Manejo flexible de muestras

El espectrometro S4 ONLINE estd equipado con una ban-
deja de muestras dividida en dos éreas: un érea para muestras
prensadas en anillos de acero y otra para portamuestras con
otro tipo de muestras, por €j. liquidos. La zona destinada a
muestras prensadas estd conectada a la cinta transportadora
para la transferencia entre los sistemas automatizados. Figura 3.

Figura 3.-

Ademés, la flexibilidad de AXSLab permite definir grupos
de posiciones en la bandeja para diferentes propésitos tales
como é&reas para, muestras transportadas, muestras manuales,
muestras analizadas, etc. El nimero y tamafio de estos grupos
pueden ser determinados por el usuario. Este principio de fun-
cionamiento se aplica también al equipo D4 ONLINE.
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El proposito de esta funcionalidad es el de establecer cier-
tas reglas en el laboratorio para facilitar el manejo rutinario de
las muestras.

Facil de usar

El material enviado al laboratorio se carga en los porta-
muestras y se sitla en la bandeja para el andlisis.
Posteriormente, se registra en una lista de trabajo. El esquema
de identificacion y procedimiento analitico puede ser definido
segun la practica habitual.

El estado del sistema se presenta on-line indicando en
que situacion se encuentra (inactivo, ocupado, alarma, aviso)
cada instrumento o parte del sistema. El operador puede
abandonar el laboratorio y acceder al sistema desde cualquier
Pc de la planta, interrumpiendo la medida si fuera necesario o
lanzando un nuevo andlisis si es necesario el control inmedia-
to de una muestra. A su vez, pueden efectuarse medidas de
control y verificacion de pardmetros de los instrumentos a
intervalos definidos por el usuario.

Extraordinario rendimiento analitico

El andlisis quimico es la base del control en las fabricas de
cemento ya que proporciona la informacién necesaria para el
ajuste de las cantidades de materia prima, las condiciones de
combustién asi como la proporcién de carga en la molienda.

El conocimiento sobre la abundancia absoluta de fases en
el clinker es un requerimiento para la investigacién y el con-
trol de calidad. La composicion de la materia prima, las fases
resultantes en el clinker y los procesos de hidratacion tienen
una influencia determinante en las propiedades fisicas y qui-
micas del cemento.

Andlisis quimico
Los espectrometros secuenciales son la mejor eleccion

para cubrir todas las necesidades del anélisis quimico en la
industria del cemento. Todos los materiales pueden ser
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analizados con un solo instrumento: anélisis de rutina en
materia prima, clinker, cemento y también el control de
materiales reciclados, S o Cl en combustibles alternativos
solidos o liquidos, filtros, residuos solidos...

Publicaciones recientes han demostrado el alto rendi-
miento del S4 ONLINE para la medida rutinaria de cementos.
Ademés, para aumentar la velocidad del andlisis incluye un
método de medida para la determinacion de nueve compo-
nentes en menos de tres minutos. Este tiempo incluye la
carga y descarga de muestra, cambio en los pardmetros ins-
trumentales, andlisis y presentacion de resultados. Este incre-
mento en velocidad no supone en modo alguno un compro-
miso de calidad.

El amplio rango de andlisis de rutina en la industria del
cemento se debe al método desarrollado que permite sin
necesidad de estandares el andlisis de casi todos los elemen-
tos de la tabla periodica en una muestra completamente des-
conocida. Cualquier muestra, piezas metdlicas, minerales,
rocas, residuos, filtros, liquidos, plasticos... se puede analizar
con este programa precalibrado, figura 4. Otra ventaja analiti-
ca del S4 ONLINE es la optimizacién en las medidas de com-
bustibles liquidos debido a la separacién estanca de la cdma-
ra con la optica y la cdmara con la muestra, reduciendo el
volumen evacuado y el consumo de He o N contribuyendo a
unas excelentes estabilidad y fiabilidad, originadas principal-
mente por la permanencia continua del detector en vacio. La
instalacion y los costes operativos se han minimizado gracias
al sistema "plug'n analyze" ya que hace innecesario el uso de
aire comprimido, refrigeracion o gas.

La tabla 1 presenta los resultados del andlisis realizados
con el S4 EXPLORER, sin estandares, sobre dos muestras de
goma utilizadas como combustible alternativo. Las muestras
se han preparado con prensa y utilizando una cera como
ligante; el contenido en Cy O se ha calculado como matriz.

Figura 4.-
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Con este método se ha conseguido la determinacion de la
composicion de combustibles alternativos, aditivos, asi como
metales en aceites para conocer el tipo de fallo de la maqui-
na. Después de 10 minutos de barrido por toda la tabla perio-
dica se evaltian automatica o interactivamente los datos obte-
nidos.

Por otra parte, la escasa disponibilidad de materiales de
referencia para materiales plasticos, caucho, PE y PP, hace de
un programa precalibrado el primer paso para un control fia-
ble de tales combustibles. No obstante, para mejorar la preci-
sién analitica es importante calificar la matriz de las muestras
en composicién y preparacion.

Para facilitar el control de calidad de estos materiales se
ha desarrollado el programa OilQuant. Este programa anali-
za cuantitativamente combustibles sdlidos y liquidos (car-
bon, aceites, gasoil, gasolina, etc.) Aunque optimizado para
combustibles liquidos se puede aplicar a combustibles con
matrices ligeras compuestas principalmente por C. Se han
calibrado 26 elementos, desde el Na hasta el Pb, pudiendo
extenderse a mas elementos. Para el Sy Cl hay dos tipos de

Tabla 1.- Analisis sin estandares realizado por Fluorescencia de rayos X sobre gomas utilizadas como combustible

alternativo.
conc. in % C o Mg Si P
rubber1 88,1 30 0,021 0,86 0,006
rubber 2 87,6 39 0,025 0,91 0,005
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S c K Ca Fe In Pb
5,25 0,013 0,007 0,71 0,016 1,98 0,011
490 0,015 0,007 0,74 0,016 1,92 0,009
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calibraciones; una con un rango de hasta 1000ppm vy otra
para el rango 0.1-5%.

El nuevo S2 RANGER es otra solucion ideal como anali-
zador flexible de muestras no-rutinarias, por ejemplo para
combustibles alternativos liquidos y sdlidos. Con el espect-
rémetro S2 RANGER, de tipo "benchtop", el manejo es muy
facil, basado en la intuitiva pantalla tactil combinado con
revolucionarios métodos de evaluacién para muestras de
rutina y totalmente desconocidas. El S2 RANGER (figura 5)
sirve también como primer paso en la determinacién ele-
mental por FRX, como "back-up" de los equipos grandes de
FRX por dispersion de longitud de onda en cementeras o
como analizador universal en terminales mezcladores
("blending termonals").

Figura 5.-

Andlisis cuantitativo de fases
por el método de Rietveld

El método tradicionalmente aplicado para la determina-
cién de cal libre es por medio de la medida de un solo pico
de difraccién y preparando una linea de regresién segln los
datos extraidos por el método de absorcidn-difraccion.

En general, cuando se preparan estdndares cuidadosa-
mente la composicion de una muestra desconocida puede
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ser determinada con alta precision. Debido a que la difrac-
cion de rayos X (DRX) esta relacionada con la estructura
cristalografica de todas las fases presentes en una mues-
tra, la DRX es una herramienta Unica para el andlisis cuali-
tativo y cuantitativo del clinker. La préctica comun para el
andlisis cuantitativo del clinker es el método de Bogue, a
partir de la composicién quimica, y la microscopfa optica.
No obstante, las propiedades del producto estan definidas
por su mineralogia y no por su composicién elemental.

Asi, la DRX en combinacion con la cuantificacion basada
en el método de Rietveld ofrecen nuevas perspectivas en el
campo del cemento, clinker y materias primas presentandose
en los Ultimos afios un gran nimero de publicaciones pro-
porcionando detallada informacion mineraldgica del producto
a controlar (Wallenta (2001), Fullmann (2001), Moller
(1998), Neubauer (1997))

Los ultimos desarrollos en la instrumentacién de la DRX
on-line asi como el programa de cuantificacion de fases por
el método de Rietveld TOPAS han posibilitado un avance
decisivo.

TOPAS es un programa de Rietveld completamente nove-
doso desarrollado con particular énfasis en la velocidad, esta-
bilidad y convergencia eliminando asi las deficiencias de los
programas existentes en el pasado.

TOPAS no solo permite el analisis de mezclas de fases
extremadamente complejas en el mas corto tiempo posi-
ble sino que también un completo anélisis on-line auto-
matizado para el control de la produccién y la gestiéon de
la calidad.

Ademds utilizando la ultima tecnologfa disponible en
los nuevos difractometros los tiempos de medida y eva-
luacion pueden reducirse a unos minutos permitiendo el
control de la mineralogfa del clinker en tiempo real, figura
6. Otra caracteristica que hace Unico al programa TOPAS es
la eliminacién de aperturas de secuencias de pardmetros,
haciendo posible un andlisis cuantitativo automatizado y
un control de los pardmetros del horno completamente
libre de la intervencion del usuario desde el primer
momento.
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Figura 6.-
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Conclusion

Esfuerzos minimos en la preparacién de las muestras, tiem-
pos de medida cortos, extremada flexibilidad analitica, alta pre-
cisién y una completa integracion en los sistemas de automati-
zacion son las importantes ventajas de la actual instrumenta-
cion analitica de rayos X para el control de proceso y calidad.

Gracias al desarrollo y optimizacion de los pardmetros ins-
trumentales y analiticos es posible la determinacion de la con-
centracion de nueve analitos en muestras de cemento en
menos de tres minutos, sin comprometer la calidad, con el
espectrometro de rayos X S4 ONLINE 1000W con el disefio
"plug'n analyze", con requerimientos de instalacion minimiza-
dos: sin aire comprimido, refrigeracion o gas.

El avance experimentado en la aplicacion del andlisis
cuantitativo por DRX por el moderno programa TOPAS, basa-
do en el método de Rietveld, permite un andlisis de fases
completamente automatizado incluso de las mas complejas
mezclas en el més corto tiempo de medida posible sin nece-
sidad de la intervencién del usuario. Utilizando la mas
moderna tecnologfa con el difractémetro D4 ONLINE, el con-
trol en tiempo real de la mineralogia del clinker cierra el vacio
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convencional entre la cuantificacién de la cal libre y la solu-
cion total del andlisis del cemento.

La solucion de una automatizacidn del laboratorio basada
en la WEB propuesta por AXSLab integrando la técnica de la
preparacion de la muestra con la mds moderna instrumenta-
cion del andlisis por rayos X forma la base del control alta-
mente reproducible y econémico del material durante el pro-
ceso de produccion.

La nueva instrumentacion de andlisis por rayos X de
Bruker AXS ha hecho realidad los minimos requerimientos en
la instalacién y en el espacio.

Se ha eliminado el factor humano en la automatizacion del
laboratorio dando como resultado una preparacion y analisis
mas reproducibles y eficientes. Ajusténdose verdaderamente a
las necesidades de la produccién en la industria del cemento.
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