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Resumen

En el presente trabajo se realiz6 una revision documental para establecer conocimientos sobre
los parametros morfométricos de las particulas y el procesamiento de imagenes digitales. Esta
también se dirigio hacia un perfil de caracterizacion de materiales pulverulentos utilizando el
software ImagelJ. Se uso el concentrado de pirolusita como material de estudio y se procesaron
las imagenes digitales obteniendo los pardmetros globales (didmetro del area proyectada) y de
objeto (circularidad). Se realizd un estudio inicial de molturabilidad de este mineral y se
determind la relacion de carga y tiempo Gptimos para el mayor volumen con fraccion < 1,5
mm, asi como la ecuacion de regresion que relaciona estas variables. La molienda se realizd
en un molino de cerdmica con bolas de acero al manganeso solo por rodadura para evitar el
impacto. Los resultados de la caracterizacion morfométrica realizadas por el software ImageJ
v1.44 se procesaron mediante el software STATGRAPHICS v15.0 y se obtienen los
estadisticos descriptivos, las distribuciones granulométricas y las funciones de distribucion de

las variables.






Summary

In this paper, a literature review was conducted to establish knowledge of the morphometric
parameters of the particles and digital image processing. This also led to a profile of powdery
materials characterization using the ImageJ software. Pyrolusite concentrate was used as a
study material and processed digital images by obtaining global parameters (diameter of
projected area) and the object (circularity). A study initial of milling of this mineral and
determined the charge ratio and optimal time for the greatest volume of fraction <1.5 mm, and
the regression equation that relates these variables. The milling was performed in a ceramic
mill with manganese steel balls by rolling only to prevent the impact. The results of
morphometric characterization performed by the software ImageJ v1.44 software processed
using STATGRAPHICS v15.0 and descriptive statistics are obtained, the particle size
distributions and the functions of distribution of variables.






INDICE

INTRODUCCION ...ttt |
CAPITULO I. ESTUDIO DOCUMENTAL ....oovititiieceee ettt 1
1.1, Minerales PUIVEIUIBNTOS .......cc.uiiiiiiiieie e 1
1.1.1. Técnicas de muestreo (MUEStra y MUESLIE0) .......cvererreerieeiesiesieesiee e e sree e e 1
1.1.1.1. Procedimiento para tomMar MUESEIAS .........cccuierireiiieriiieniee e 2
1.1.1.2. Muestreo en una rampa o de una cinta transportadora............c.ccooevveerveeneesinene 3
1.1.1.3. MUESLIE0 €N UNA PIIA ..ooiviiiiiiiieee e 3
1.1.1.4. Muestreo de materiales en un Carro de Carga.........cooovvereerieereeeniesnieesneesiee e 3
1.1.2. Reduccion de la muestra para el analisis de tamizado .............ccoooevieriiieic e, 4
1.1.2.1. Apilando Y CUAIEANAD.........viiiieiieeiie et 5
1.1.2.2. Fraccionadores de muestra y redUCIOIES. ........ccueiureriienieeiiie e 6
1.1.3. MUESLra eXPEriMENTAL.........ccviiiiiiiiiiie e 7
0 T R I 1 7= 1 o TSRS 7
1.1.3.2. LIiMItES UEI PESO ...ttt 8
1.1.3.3. Determinacidn del tamafio de la muestra experimental .............cccccoooveiiireiiinenne, 9
1.1.4. Caracterizacion de 1as partiCulas ...........ccoocuvveiiiee i 9
1.1.4.1. Tamafio de PartiCUa .........ccuveeiiie e 10
1.1.4.1.1. DIiametros eStadiStiCOS. .......cuuiiiierieiiiie ittt 10
1.1.4.1.2. Tamafio medio de PartiCula ............ccveeviee i 12
1.1.4.1.3. Precision de distribucion de tamafio ...........cccevveviiiiriiieniieiie e 13
1.1.4.2. Morfologia de la particula .............ccooovieeiii i 14
1.1.4.2.1. FaCtOres de fOrmMa........coiiiiiiiiiieiie et 15
1.1.4.2.2. ANALISIS A8 TOMMA ....oviiiiieiiie e 17
1.1.4.2.3. FOrmMa fractal..........ccoouiiiiiiieiice e 18
1.1.4.3. Densidad del POIVO ........ccoiuiie et 19
1.1.4.4. Técnicas para el analisis granulomEtriCo..........cccvevviveiiiee i 20
1.1.4.4.1. Método estandar para la determinacion del tamafio de grano. ...................... 20

1.2. Procesamiento digital de IMAgENES ........c..eeiiiei i 23
1.2.1. Fundamentos del proceso digital de Imagenes ...........ccevviiiiiiiiniiiii e 23
1.2.2. Dispositivos de captacion de IMAgENES. ........ccovvuiriiiiiii i 25

1.2.3. FOrmMato d€ IMAQGENES ......couieeeitieeeciee ettt et e et et e e et e e et e e e s e e e s e e e snreeeaaneean 27



1.2.4. PrOCES0 08 IMAGENES ......vieviiiitieiiet ettt 29

1.2.4.1. Paletas e COIOIES .....cuviiiieiiieiiie ettt 30
1.2.4.2. Operaciones PUNLUAIES ..........ccciiiiiiiiiiiii i 30
1.2.4.3. Operaciones I0Cales ...........ccoovviiiiiiiiic 32
1.2.5. Segmentacion de IMAGENES...........ciiiiiiiiiiii e 33
1.2.6. IMagen DINATIA.......ccoovuiiiiiii i 34
1.2.7. CUANLIFICACION ... ..c.eiiiie et ra e aeenree s 35
1.2.8.1. Software de procesamiento de iméagenes digitales..........cccocerveriiriieiiniinennan, 39
1.2.8.1.1. TOdO SODIE IMAGET .....eiiieeiiieiie et 39
IR TR o o] 1] | - OSSR 41
1.3.1. Propiedades quimico-fisicas de la pirolusita...........ccccceoveiiiiiniiiiiiiee e 41
1.3.2. Uso de la pirolusita en la iNdUSEFIA .........c.ooiiiiiiiiiiei e 42
CAPITULO Il MATERIALES Y METODOS .......oiiiiiiiiniiieieieieis e 44
2.1 IMIEETTAS PIIMAS. ... teeteeeiie ettt ettt ettt ettt ettt et ekttt e et e e b e et e nbe e anb e e nbeeennes 44
2.1.1 Caracterizacion morfologica del mineral por analisis de imagen .............cccccveevveennne. 44
2.1.2. Procesamiento mediante IMaged .......ccueeiiireeiiie e 44
2.2 Toma de la muestra de pirolusita (MUESIIEO0) .......ccvveeiireeiiie e 45
2.2.1. Disefio y construccion de dispositivo de CUAIEO ...........cccvvvveiiiireiiiieeciie e 46
2.2.2 Disefio experimental para validar dispositivo de cuarteo. Procesamiento estadistico de
10S TESURAAOS . ...ttt nrre s 47
2.3 Procesamiento experimental para el estudio de molturabilidad de la pirolusita ................ 48
2.3.1 Seleccidn del molino de bolas y parametros experimentales. Caracteristicas de
(010] 057011110 PP PP POPRPP 49
2.3.2 Disefio experimental para el estudio de molturabilidad..................cccooviiiiiiicinnn, 49
CAPITULO 111 ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS.......cccceveveverereeeeisseeiennes 51
3.1. Validacién experimental del dispositivo de CUarteo ..........cccoeevvveeiiee e, 51
3.1.1. EStadistiCOS AESCIIPLIVOS .....ccuvieeiiiie ittt ettt eaee e 51
3.1.2. Comparacion de las desviaciones eStAndar .............cccccveevivieeiiiee i 53
3.1.3. Prueba de KolmOgoroV-SMIrNOV ...........cccuieiiiee ettt 54
3.2. Caracterizacion morfolégica de la pirolusita............cccoveeiiiieiiii e 54

3.2.1. Procesamiento digital de la foto del concentrado de pirolusita............cccccccovevveeeennnn, 54



3.2.2. Cuantificacion morfométrica del concentrado de pirolusita.............cccoceienirinennnn 56
3.2.2.1. Pardmetros globales, analisis estadistico descriptivo del didmetro del &rea

[S1£0)YZ=103 = To [0 OO TP P PP P PR UP TR 56

3.2.2.2. Pardmetros globales, analisis estadistico no paramétrico y paramétrico del

didmetro del Area ProYECLAUO .......ccueeuiiiiiie et 58

3.2.2.3. Pardmetros del objeto, analisis estadistico descriptivo de la circularidad ............ 60

3.2.2.4. Pardmetros del objeto, analisis estadistico no paramétrico y paramétrico de la

(o] (ol B ] F= o F= o RSP 62
3.3. Resultados de la molturabilidad del concentrado de pirolusita .............cccoooeiiieniiennennnn. 64

3.3.1. Caracterizacion morfométrica de la fraccion granulométrica de partida -5 +3 mm.... 64
3.3.1.1. Pardmetros globales, andlisis estadistico descriptivo del didmetro del area

proyectado de la fraccion granulométrica de partida -5 +3 MM..........cccceveviiieieccieenne, 64
3.3.1.2. Pardmetros globales, andlisis estadistico no paramétrico y parametrico del
diametro del &rea proyectado de la fraccion granulométrica de partida -5 +3 mm........... 66
3.3.1.3. Pardmetros del objeto, andlisis estadistico descriptivo de la circularidad de la
fraccion granulomeétrica de partida -5 +3 MM .......ocioiiiiiiii 67
3.3.1.4. Pardmetros del objeto, andlisis estadistico no parametrico y paramétrico de la
circularidad de la fraccion granulométrica de partida -5 +3 MM ........ccccccoovevieeiiieeenen, 70
3.3.2. Analisis estadistico de los resultados de la molienda ............ccccooviiiiiniieniiciienen, 71
3.3.3. Caracterizacion morfométrica de la fraccidon granulométrica > 1,5 mm.................... 75
3.3.3.1. Pardmetros globales, andlisis estadistico descriptivo del diametro del area
proyectado de la fraccion granulométrica > 1,5 MM .......ccceoiiiiiiii i 75
3.3.3.2. Pardmetros globales, andlisis estadistico no paramétrico y paramétrico del
didmetro del area proyectado de la fraccion granulométrica> 1,5 mm...........cc.ccccveennee. 77
3.3.3.3. Pardmetros del objeto, andlisis estadistico descriptivo de la circularidad de la
fraccion granulometrica > 1,5 MM ...cuiiiiiii e 78
3.3.3.4. Pardmetros del objeto, andlisis estadistico no paramétrico y paramétrico de la
circularidad de la fraccidon granulométrica > 1,5 MM ......ccccoviiiiiiii i, 81
CONCLUSIONES ...ttt ettt e st e sbe e te s e ereente e nbaebeeneennes 84
RECOMENDACIONES ..ottt e steebeasbeane e reennes 86
BIBLIOGRAFIA ..ottt ettt ettt es s enan s 88
ANEXOS I-F oottt ettt ettt e sttt e te et e e et re e e e ne e 93
ANEXOS TPttt ettt s et et be et n et nreene e 95

ANEXOS TH-T e 100






INTRODUCCION

INTRODUCCION

El desarrollo tecnoldgico actual implica el uso en todas las industrias de nuevos materiales.
Para crear los mismos y mejorar sus propiedades es comun utilizar una gran variedad de
minerales tradicionales y tecnologias avanzadas [1]. La ciencia de los materiales es una de las
ramas de la investigacion donde existe un incremento casi exponencial de la aplicacion de
técnicas novedosas como lo es la nanotecnologia, los materiales “inteligentes” y otros [2-9]. El
mundo capitalista tiene el mayor monopolio en todos esos aspectos y no transfiere los
conocimientos a los demdas paises, que como Cuba tienen la necesidad de desarrollar

materiales y las tecnologias vinculadas a su produccion.

No se puede hablar de investigacion en el campo de los materiales, sin una adecuada
caracterizacion quimica, fasica, morfologica, etc [10]. Estas técnicas de caracterizacion son
evidentemente caras, a la vez que el software especializado es restringido. Estos elementos,
unido a la necesidad econdémica de desarrollarnos en un entorno sustentable y sostenible,

obliga a dar prioridad a los estudios que puedan tener provecho con bajos costos.

Por otra parte la imagen digital como técnica, ha revolucionado el mundo de la fotografia de
consumo con alto impacto en la fotografia cientifica. Se ha incorporado a la préactica total en
los equipos de microscopia electronica de barrido, microscopia electronica de trasmision,
microscopia de fuerza atomica y microscopia Optica y ha sustituido rapidamente a las

tradicionales cAmaras fotograficas con revelado quimico [11].

A su vez que el avance en la rama de la computacion, con la mejora de los implementos de las
computadoras asi como en la velocidad de procesamiento de datos, se producen nuevos
software que permiten el trabajo méas eficaz, en este caso se puede hacer referencia mas
explicita a los programas para el procesamiento digital de imagenes [12], esto trae como
consecuencia una mejora indiscutible en la integracién de los mismos en las investigaciones

tanto en la medicina como en la industria mecanica.

Con la aplicacion del procesamiento de imagenes digitales en la investigacion se busca un
avance mas rapido y confiable que dé como resultado valores mas aproximados a los reales en
menos tiempo y una mayor comprension de las diferentes funciones que se pueden llevar a
cabo con los datos que se procesan en un estudio experimental. Muchas veces esta labor de

medida se realiza de modo manual, estando sujeta la validez de los resultados a la fatiga del
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operador que la realiza [13]. Sin embargo, reconocer, contar y medir tamafio, forma, posicion,
densidad y otro tipo de propiedades similares de determinados objetos presentes en una
imagen, es algo que, actualmente, estd al alcance de cualquier ordenador personal
complementado con un "software" especifico, realizando estas tareas de un modo mucho méas

rapido, preciso y reproducible.

Existen varios software que permiten realizar estas caracterizaciones, dentro de ellos se
destaca el ImageJ, que tiene la ventaja de ser de dominio publico, [14, 15], programado en
Java desarrollado en el National Institutes of Health. [16] ImageJ fue disefiado con una
arquitectura abierta que proporciona extensibilidad via plugins Java y macros

(macroinstrucciones) grabables. [17]

En la Universidad Central “Marta Abreu” de Las Villas, en el Centro de Investigaciones de
soldadura (CIS), se han desarrollado distintos estudios de nuevos materiales con un alto grado
de caracterizacion, no obstante las limitaciones de equipamiento restringen el desarrollo de
nuevas investigaciones en esta rama. Dando lugar a la situacion problémica de esta
investigacion, que radica en que no se cuenta con una herramienta para la caracterizacion
morfometrica de minerales pulverulentos, a la vez que se necesita continuar investigando en
nuevos materiales ceramicos y compuestos, donde estos aspectos influyen y/o determinan su

desemperio.

Problema Cientifico

Se desconoce la relacion de carga y el tiempo (Optimos) para moler el concentrado de

pirolusita hasta una granulometria < 1,5 mm.

Hipotesis
Si se logra una relacion 6ptima de la relacion de carga y el tiempo de molienda se puede lograr

un mayor volumen de concentrado de pirolusita con una fraccion < 1,5 mm.


zim://A/A/Plugins.html
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Objetivo General

Realizar un estudio de molturabilidad del concentrado de pirolusita para determinar la relacion
de carga y tiempo Optimos para obtener el mayor volumen con una fraccion < 1,5 mm
mediante el uso del procesamiento de iméagenes digitales para su caracterizacion

morfométrica.

Objetivos Especificos

e Aplicar el software ImageJ para la caracterizacion morfométrica del concentrado de
pirolusita evaluando el didmetro del &rea proyectada y la circularidad.
e Establecer la relacion de carga y tiempo Optimos en molino de bolas mediante

rodadura para obtener el mayor volumen con una fraccion < 1,5 mm.

Tareas

e Se realiza un estudio documental que permita concretar conocimientos sobre los
estudios morfométricos y la aplicacion de las imagenes digitales en este campo de
caracterizacion de materiales.

e Se estudian generalidades del uso del software ImageJ en la caracterizacion
morfometrica y conceptos generales, ventajas, bondades, etc.

e Disefiar y construir un dispositivo para el cuarteo de minerales pulverulentos, asi como
su validacion experimental y estadistica.

e Realizar un muestreo que permita caracterizar morfométricamente al concentrado de
pirolusita en estado de entrega.

e Determinar los parametros de molienda adecuados mediante disefio de experimentos
que vinculen las variables de estudio (relacion de carga y tiempo) con el peso de la
fraccion a obtener.

e Realizar un analisis y discusion de los resultados de la caracterizacion morfométrica

del concentrado de pirolusita realizado mediante el procesamiento digital de imagenes.
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Aporte

Por vez primera en el CIS se aplica el procesamiento de la imagen digital en el estudio
morfométrico de un mineral pulverulento.

Se logra realizar un estudio de la variacion de los factores de forma de la particula
(circularidad) mediante la molienda por rodadura en molino de bolas, vinculado a

temas de desarrollo de materiales compuestos particulados.
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CAPITULO I. ESTUDIO DOCUMENTAL
1.1. Minerales pulverulentos

A modo de introduccidn es necesario contestar algunas preguntas generales que definen
importantes conceptos, centro de atencion de este trabajo:

1. ¢Que son los minerales pulverulentos?
- Son aquellos minerales que se encuentran en estado de polvo.

2. ¢Qué es el polvo?

(Existen diferentes definiciones para este término, cuidando nuestra lengua madre es necesario

referirse a la definicion dada por la Real Academia Espafiola

Polvo L. (Del lat. pulvus, por pulvis). m. Parte mas menuda y deshecha de la tierra muy seca,
que con cualquier movimiento se levanta en el aire. || 2. Residuo que queda de otras cosas
solidas, moliéndolas hasta reducirlas a partes muy menudas. || 3. Porcién de cualquier cosa
menuda o reducida a polvo, que se puede tomar de una vez con las yemas de los dedos pulgar
e indice. || 4. En el lenguaje de la droga, heroina. || 5. Particulas de sélidos que flotan en el aire

y se posan sobre los objetos. || ...

Por lo que se puede concluir que los minerales pulverulentos conforman toda una gama en las
aplicaciones industriales como materias primas en diversos procesos que van desde reacciones

quimicas, produccion de aleaciones, hormigones, ceramicas, etc.

1.1.1. Técnicas de muestreo (Muestra y muestreo)

Una muestra es un ensayo o experimento realizado con algo para saber como resultara en su

forma definitiva.

El muestreo preciso es de extrema importancia y es un requerimiento basico para un analisis de
tamafio confiable, cuando se desea estudiar uno o varios parametros que caracterizan a una
poblacién determinada. Se debe tener mucho cuidado para obtener muestras que sean lo mas

representativas posible, de la cantidad total que se estudia (lote bruto).

Diccionario de la Real Academia Espafiola® © 1993-2012. Reservados todos los derechos.
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Una de las causas principales de inconsistencias, en los resultados experimentales, es el
muestreo impropio que no represente adecuadamente al lote bruto del material. Por
consiguiente, una vez que el método de muestreo sea establecido y corroborado, el mismo

método siempre debe ser seguido y se evitan errores innecesarios.

En los minerales pulverulentos realizar un muestreo que represente las caracteristicas, ya sea
morfoldgicas, quimicas, fasicas, etc., del total que se analiza, tiene una especial importancia,

pues tiene que ser obligatoriamente representativa del total a caracterizar.

1.1.1.1. Procedimiento para tomar muestras

En la literatura se reportan varios metodos para tomar muestras y no es practico usar un solo
método de muestreo, debido al tipo del material (sus caracteristicas granulométricas) y la
forma en la cual esta envasado o almacenado [10, 13, 18-22]. Esto afecta la seleccion del
método a ser usado. Por ejemplo los tamafios de particula (granulometria) de un material puede
estar muy fino, medio o grueso y puede tener diferentes granulometrias (mezcla de tamarios),
por otra parte pueden estar acomodados en una pila, en vagones ferroviarios, en bolsas, 0 en un

flujo continuo de material.

La ASTM 2 ha publicado normas para el muestreo de materiales particulados y que pueden ser

utilizados como métodos para una recoleccidn adecuada de los materiales de estudio [23-28].

El tamafio de una muestra bruta, no dependera solo del caracter del material y de la forma en
la cual esta disponible, sino que también, en si la prueba debe ser capaz de representar la
distribucion de tamafio de las particulas de una produccion, de una pila, de un montén, de

dias, o el intervalo breve de tiempo para el control de la produccion.

El alcance en el tamafio de una muestra bruta es muy amplio. Puede ser tan grande como

varios kilogramos (miles) o tan pequefias como una fraccion de gramo.

2 American Society for Testing Materials
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1.1.1.2. Muestreo en una rampa o de una cinta transportadora

Cuando el material fluye de una rampa de caida o de un transportador de banda se pueden
tomar muestras con una buena exactitud. El lugar ideal para tomar la muestra es justo donde
las particulas del material caen de la rampa o la cinta transportadora. Al tomar la muestra, si la
corriente es bastante pequefia, se debe usar un cubo u otro receptaculo adecuado, que pueda ser
metido completamente a través de la corriente afluente en un intervalo breve de tiempo y con

un movimiento uniforme.

De ninguna manera el receptaculo de muestreo deberia permitir derrames, porque el derrame
tenderia a desechar una proporcién alta de las particulas mas grandes dejando de ser una

muestra representativa.

Existen procesos con dispositivos mecanicos de muestreo que permiten seleccionar muestras

automaticamente de una corriente en uniformes intervalos espaciados de tiempo.

1.1.1.3. Muestreo en una pila

Cuando se toma muestras de una pila, es sumamente dificil asegurar muestras realmente
representativas cuando el material es piedra molida o carbén en forma de particulas grandes.
En el crecimiento de una pila conica, la proporcion de particulas finas en la punta sera mayor,
mientras que en la base, el porcentaje de particulas gruesas serd& mucho mayor. Por

consiguiente, en ningun lugar sera descriptivo del todo.

En un proceso de muestreo con pala, cada quinta o décima paleada, deberia estar tomada
dependiendo de la cantidad de la muestra deseada. La muestra deberia consistir en cantidades
pequefias tomadas al azar de tantas partes de la pila como sea accesible y tomadas en cierto

modo que la mezcla tenga el mismo rango que la cantidad total.

1.1.1.4. Muestreo de materiales en un carro de carga

Es frecuente el transporte de materiales gruesos, en vagones ferroviarios, como roca triturada
y concentrados minerales. Un método recomendado es cavar tres 0 mas trincheras de 30 hasta

38 cm de profundidad y de 30 hasta 38 cm de ancho en el fondo. Las porciones iguales estan
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tomadas en siete puntos separados por igual, a lo largo del fondo de la trinchera empujando
una pala hacia abajo en el material y sin raspar horizontalmente. Para tomar muestras en
camiones o barcaza, debe ser realizado con el mismo procedimiento de los vagones
ferroviarios, excepto que el nimero de trincheras deberian ser ajustadas al tamafio del

transporte de la unidad y el tonelaje concerniente [27].

Un método establecido para muestrear una carga en un carro cargado con material fino, es
tomar ocho muestras del fondo con una excavacién conica de 30 hasta 48 cm con peso
aproximado de 700 a 1000 g. Las muestras deben ser espaciadas para representar la longitud y

ancho del recipiente y entonces debe combinarse en una sola muestra bruta [27].

Una alternativa y un método mas simple de muestrear la carga de un carro, u otra cantidad de
material granular es por el uso de un tubo de muestreo. Con este proposito el tubo debe tener
31,75 mm de diametro y 1,83 m de longitud. Cinco o seis inserciones del tubo (siguiendo el
método propuesto por el fabricante del dispositivo) produciran aproximadamente una muestra
representativa de 4536 g (10 Ib) [27].

Si el material esta empacado en bolsas se debe seleccionar al azar, un nimero de bolsas igual
a la raiz cubica del namero total de bolsas en el transporte y tomar porciones adecuadas (de
800 a 1000 g para materiales de menos de 6 mm) de cada uno de las bolsas seleccionadas para

una muestra bruta combinada.

1.1.2. Reduccidn de la muestra para el analisis de tamizado

Después que la muestra bruta ha sido correctamente tomada, el siguiente paso es reducirla a
un tamafio adecuado para los anélisis experimentales (tamizado, analisis quimico, DRX. etc.)
sin afectar de ninguna forma la representatividad de la muestra original (ejemplo: distribucion

caracteristica del tamafio de las particulas).

En esta fase de la operacion, se deben seguir los estandares aplicables de la ASTM y deben
ser realizados con tanta mesura como en la coleccion de la muestra bruta y hacer el tamizado

experimental u otra técnica analitica [12, 29-31].
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1.1.2.1. Apilando y cuarteando

Una de las formas més sencillas y utilizadas para disminuir el tamafio de la muestra bruta, es
el apilado y cuarteado [27]. Para ello se debe apilar la muestra bruta en forma de cono sobre
una superficie limpia, seca y suave. Colocar cada pala llena en la cima del cono para permitir
que las particulas se deslicen equivalentemente en todas las direcciones. Entonces se debe
expandir la muestra en un circulo y pasar alrededor de la pila, gradualmente ensanchando el
circulo con una pala hasta que el material esté difundido para un espesor uniforme. Marcar el
plano de la pila en cuartos, y desechar dos cuartos opuestos. Colectar y mezclar otra vez en

una pila conica, tomando los dos cuartos alternativos que quedaron en la superficie.

Figura 1.1. Apilado y cuarteado de una muestra.

Es importante para evitar exceso de trabajo en este método, limitar la cantidad de finos
generados por la accion de la pala. Continuar el proceso de apilamiento, aplanando, y

desechando dos cuartos hasta que la muestra se reduzca al tamafio deseado.

Aunque las caracteristicas de este proceso permiten una facil aplicacion, se considera que se
pueden obtener muestras que no representan adecuadamente la distribucion granulométrica de

la pila original.
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1.1.2.2. Fraccionadores de muestra y reductores

Si las muestras no son demasiado grandes, pueden reducirse a tamafio experimentales
mediante uno o mas pases por un fraccionador de muestra u hojeador de tipo Jones, el cual
dividird una muestra en la mitad, al mantener la distribucién de tamafio de particula de la
muestra original [27, 32, 33]. La muestra puede ser dividida por pases repetidos en cuartos,
octavos, y asi sucesivamente, hasta que el tamafio de la muestra deseada, sea obtenido. Para
muestras brutas mas grandes, los reductores de muestra estan disponibles para seleccionar una

16 parte representativa (1/16) con un solo pase (ver Figura 1.2 'y 1.3).

| b_ W

Fiaura 1.2. Reductor de muestra de dieciséis a uno.

Segun investigadores que desarrollan el muestreo de diferentes materiales es de gran
importancia obtener una parte verdaderamente representativa [13, 20, 22], lo cual no siempre

se logra, al no utilizar herramientas que conlleven a un resultado 6ptimo.

Se recomienda que siempre se debe asegurar pasar por el fraccionador o reductor por lo menos
tres veces el tamafio de la particula méas grande de la muestra. No usar exactamente la cantidad
de material especificado para la prueba. Si se desea una muestra de 50 g, es necesario obtener
una cantidad tan cercana como sea posible, porque no hara diferencia en el porcentaje
experimental resultante si la muestra es ligeramente mas grande o mas pequefia. Tratando
arribar a un peso exacto, la tendencia es adicionar o sustraer material lo cual no es

representativo del todo afectando la calidad de la muestra.
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Figura 1.3. Fraccionadores de muestra de ocho (a) y dieciseis divisiones (b).

La precision mas alta en la reduccion de muestra y el tamizado es obtenida a través del uso de
un hojeador de hilanderia o el fraccionador. En un solo pase pueden ser producidas de 2 a 30
muestras experimentales. No obstante a que la ASTM y los Comités de la 1SO 2 siguen
investigando y contindan el desarrollo de una declaracion de precision relativa entre los
diferentes metodos de fraccionamiento [27, 32], este método presenta ventajas en cuanto a
precision y uniformidad durante la reduccion del tamafio de muestra respecto al cuarteo

manual.

1.1.3. Muestra experimental
1.1.3.1. Tamafio

En la literatura consultada no se reporta un tamafio de la muestra experimental, para el analisis

de tamizado [27, 32-34], pero puede ser determinado por las siguientes sugerencias:

- Si se va a decidir por el tamafio de una muestra experimental, la consideracion debe
estar dirigida hacia el caracter del material, su fraccionamiento, y el rango de tamafo

de particula que presenta.

3 International Standard Organization
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- El tamafio de la muestra estd directamente relacionado con la sensibilidad del
dispositivo (el tamizador) usado para caracterizar la cantidad mas pequefia de material
reunido. Por ejemplo, en la ejecucion de un anélisis de tamizado en un material de
particulas finas (en flujo), un tamafio de muestra desde 500 a 1000 g puede ser
satisfactorio, mientras que el producto de un triturador, que contiene un rango mayor
de agregados una muestra de 20 kg o mas puede ser necesario. Para un producto
finamente molido, una muestra del 25 a 100 g puede ser suficiente.

1.1.3.2. Limites del peso

El peso por el volumen cubico del material tiene mucha importancia para determinar el peso o
el tamafio adecuado de la muestra experimental. Por ejemplo, una muestra de 100 cm® de
hierro en polvo pesaria aproximadamente 390 g, mientras el mismo volumen de tierra fosil

pesaria solo 50 g.

El volumen de la muestra experimental debe ser tal, que ningin tamizador sea sobrecargado al
punto que exista una saturacion de particulas en la malla grande y cercanas en la superficie del
tamizador. La sobrecarga tiene mas probabilidad de ocurrir en los experimentos de materiales
que tienen una concentracion de particulas cerca de un tamafo, o donde la muestra entera esta

dentro de un grado estrecho de tamafio.

Por ejemplo, una gran proporcion de tamafios de la particula estaria entre un tamizado de 2
mm y uno de 500 um. En tales casos, el tamafio de la muestra debe ser lo suficientemente
grande para permitir una cantidad medible del material para ser retenido en cada tamiz,
Particularmente en los tamizadores de control. Para hacer un analisis de tamizado de material

mediano o fino, es mejor no utilizar una muestra muy grande.

Por lo que se puede inferir que una muestra mas pequefia, tomada correcta y reducida de forma
cuidadosa, debe dar resultados mas precisos y coherentes que una muestra mas grande que
podria sobrecargar uno 0 mas de los tamices. Lo contrario puede ser cierto al muestrear

materiales gruesos.
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1.1.3.3. Determinacién del tamafio de la muestra experimental

Para obtener el tamafio correcto de una muestra, se sugiere como método de chequeo, el
siguiente procedimiento: con un fraccionador de muestra, las muestras fraccionadas con
precision deben variar los pesos, como 25, 50, 100, y 200 g. Entonces se debe echar estas
muestras en los tamizadores seleccionados, por un periodo de aproximadamente 5 min,
preferentemente en un tamizador mecanico. Una comparacion de estos resultados mostraré la
muestra de tamafio mas adecuada a usar. Por ejemplo, si con la muestra experimental con los
100 g se obtiene aproximadamente el mismo porcentaje pasando por el tamizador mas fino la
muestra de 50 g, considerando que la muestra de 150 g da un porcentaje mas bajo a través del
tamizador mas fino, esto indica que una muestra de 150 g es también muy grande, pero una

muestra de 100 g es satisfactoria.

Una vez que el tamafio de la muestra es determinado correctamente por un experimento en

particular, este mismo tamafio de muestra sirve para todos los experimentos.

El tamafio de la muestra pueden ser determinado multiplicando los valores de volumen
recomendado por la densidad (en g/cm®) del material a experimentar, con una tolerancia de +
25 % [27]. Si la densidad real del volumen del material de experimentacién no ha sido

determinada, el factor tipico de densidad para el material puede ser usado.

1.1.4. Caracterizacion de las particulas

El tamafio de la particula es uno de los mas importantes parametros en la ciencia de los
materiales, asi como en otras ramas de la tecnologia. La granulometria, de "granulo™ (pequefio
grano), trata de los métodos de medicidén del tamafio de un grano y por extension de una
poblacién de granos. Se entiende por "grano” en sentido general a un trozo de materia sélida o

liquida, esférica o no, que se encuentre en un fluido inmiscible.

Un "grano" puede ser no solamente un grano de arena o de polvo, sino también una gota en
una emulsién o un aerosol, una particula sélida de ceniza en un humo, una burbuja de gas en
una espuma, etc. Se entiende por tamafio, una dimensién caracteristica del grano, en general

una longitud.



CAPITULO |

Si se trata de un grano esférico, se tomara evidentemente como dimension de su tamafio su
radio o su diametro. Para una particula fuertemente irregular, es a veces dificil definir un

tamafio equivalente que sea satisfactorio desde el punto de vista fisico.

1.1.4.1. Tamafo de particula
1.1.4.1.1. Diametros estadisticos

En la Figura 1.4 se muestra una particula irregular. Para esta particula, existe un nimero
infinito de diametros estadisticos que radian del centro de gravedad de la particula. El
promedio despliega que el didmetro del contorno proyectado es el promedio integrado

definido por

dp= f)"r % (1.1)

Este calculo es tedioso de realizar para cada particula debido a la distribucion presente. El

reciente uso de la computacion ayudo el analisis de la imagen de la morfologia de la particula.

— 200
—-150
Lioo E
=
- 50
b
(b) , . — %rlo
o E 4 2

Figura 1.4. Diferentes diametros de una particula: (a) definicion de radio
desplegado R; (b) curva desplegada.

Las técnicas mas rapidas simplemente miden una dimension lineal paralelo a alguna direccion
fija y asume que las particulas se orientan al azar para que estas dimensiones promedien

cuando una poblacidon suficientemente grande se ha clasificado segun su tamafio.

10
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Es comin el uso de varias dimensiones lineales. El didmetro de Feret es el valor medio de la
distancia entre los pares de paralelo de las tangentes al contorno proyectado [10, 21]. El
didmetro de Martin es la longitud del cordon medio del contorno proyectado de la particula.
Ademas el maximo y minimo intercepto horizontal también se usa como las dimensiones

lineales.

Todas estas dimensiones lineales se muestran en la Figura 1.5. Otra medida normalmente
usada del didmetro de una particula es el diametro del area proyectado que es el diametro de
un circulo que tiene la misma area puesto que esta proyectado por la particula.

- - Diametro de Feret

Contorno de particula

Digmetro de Martin
Digmetro de &rea proyectado
— Intercepto horizontal méaximo

Figura 1.5. Diametros de la particula diferentes.

Un tamafio normalmente usado de propiedad dependiente es el diametro esférico equivalente
[26]. El diametro esférico equivalente es el diametro de una esfera con el mismo volumen que
la particula. Para un cubo esta esfera tendria un diametro 1,24 veces la longitud del borde del

cubo. Otro diametro esférico equivalente comun es el didmetro de Stokes [27].

El diametro de Stokes es el didmetro de una esfera que tiene el mismo establecimiento
terminal de velocidad que una particula irregular. (nota: el establecimiento tiene que estar bajo
flujo laminar (nimero de Reynolds menor de 0,2) en ambos casos la densidad de la particula y

la esfera se asumen que es el mismo).

El didmetro del tamizador es la longitud de un lado de la abertura cuadrada minima a través de
la cual pasard la particula. Una particula irregularmente formada sélo atravesara la posible

malla méas pequefia si se presenta en la orientacion optima.

Los tiempos de tamizado para las particulas largas se acercan a la infinidad porque sélo dos
orientaciones permitird a la particula pasar el tamizador mas pequefio. Con tiempos largos de

tamizado se pueden causar problemas como alguna cantidad de rotura de la particula que

11
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resultaran inevitablemente durante este tiempo. Una solucién comin a este dilema es tamizar
para un periodo especifico de tiempo con todas las muestras del mismo tipo y contar con el

error y las roturas que resultan.

Para las distribuciones de particulas de forma irregular, la medicion de la distribucion del
tamafio es dependiente del método de medicion. Por esta razén, el método de medicion
empleado debe reproducir la propiedad de interés (por ejemplo, para los pigmentos, el
didmetro del area proyectado es de interés; para los substratos del catalizador, la superficie al
didmetro de volumen es de interés, etc.). Hay muchos métodos diferentes de medir la
distribucion del tamafio. Estos métodos de medicidon deben ser acoplados con algln tipo de

contador o balanza para determinar el nimero de particulas contadas.

Con el tamizado, el peso de particulas en un rango del tamafio es medido. Con la
sedimentacion, la densidad Optica de la suspension de particulas en el rango del tamafio es

medida o el porciento masico en el rango de tamafio es medido por la absorcion de Rx*.

Todas las otras técnicas de clasificar segun tamafio no tienen mediciones separadas del peso,
tamafio o nimero y tamafio de particulas en un rango de tamarfio particular. Con la dispersion
de luz, la densidad y el tamafio de distribucion estan mejor ajustados los parametros para una
serie de dispersiones de dimensiones de intensidad de luz a diferentes angulos. Con la
adsorcion de gas y permeabilidad de gas, es determinada la media de superficie al diametro de

volumen de las particulas

1.1.4.1.2. Tamafo medio de particula

La medicién del tamafio medio de particulas por estos métodos es diferente y depende del
método utilizado. La definicion matematica [35, 36] de varios tamafios medios, con sus

definiciones matematicas son:

Numeros, longitud didmetro medio o didmetro aritmético:

N;-d;
dy, = dgy = 550 (1.2)

El didmetro medio geométrico por el namero:

4 Referido a Rayos-x

12
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il di
dyy = alogsg (Zlv;—lgl“’) (1.3)

Numero, didmetro de superficie medio:

dys = (2d0y (1.4)

Ndamero, didmetro medio del volumen:
5 L
_ (X Nid;i”\3
dwy = (3555) (15)

Longitud, didmetro medio de la superficie:

ds, = ZheL (16)
Longitud, diametro del volumen medio:
1
dy, = (B’ (17)
Superficie, diametro del volumen medio:
dys = ZNi.diz (1.8)
X Nid;

Volumen, diametro de momento medio y peso (0 masa), didmetro de momento medio:

_ INpdi?

dy = dy = dy = T NqdP

(1.9)

1.1.4.1.3. Precision de distribucion de tamario

En las técnicas de medicion de tamafio que cuentan las particulas, es necesario conocer la
exactitud de la distribucién del tamafio después de contar un nimero dado de particulas. La

Figura 1.6 da el nimero de particulas a ser contado para dar una exactitud especifica.

13
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% peso en intervalo de tamario

20 2% 5% 10%15%20%

10+

Error esperado %

o T T v
10 100 1000 10,000 100,000

Nimero de particulas contadas en tamafio de rango

Figura 1.6. Error esperado en la distribucion de tamafio basado en el nimero de particulas
contadas en el rango de tamarfio y porciento de peso en el intervalo de tamafio.

Para errores menores a 1 % en un rango de tamafio dado, donde aparece el 20 % de la masa

aparecen, mas de 400 particulas deben ser medidas.

Para errores menores a 0,1 % en un rango de tamafio dado, donde aparece el 20 % de la masa

aparecen, mas de 40000 particulas deben ser medidas.

Este error de medicion de tamafio debe mantenerse por debajo del error de muestreo para que

el error total no sea dominado por el error del anélisis.

1.1.4.2. Morfologia de la particula

El tamafio de una particula cubica se define singularmente por su longitud de borde. El tamafio
de una particula esférica se define singularmente por su diametro. Otras formas regulares
tienen las dimensiones igualmente apropiadas. Con algunas particulas regulares con mas de
una dimension, es necesario especificar la geometria de la particula como, por ejemplo, un
cilindro que tiene un diametro y una longitud. Con las particulas irregularmente formadas, se

exigen muchas dimensiones hasta especificar la forma de la particula completamente.

Como se muestra en la Figura 1.4, una sola particula puede tener un nimero infinito de los
didmetros estadisticos, de estos diametros s6lo son significativos cuando un nimero suficiente

de particulas se ha medido para dar los didmetros estadisticos promedio en cada rango de

14
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tamafio. La relacién numérica entre los diferentes didmetros de una sola particula depende de

la forma de la particula.

1.1.4.2.1. Factores de forma

La combinacion de las dimensiones de diferentes didmetros promedio de una distribucion de

particulas, se llama factor de forma. Los factores de la forma tienen tres funciones:

1. Los factores de proporcionalidad entre los diferentes métodos de determinacion de
tamafio (por ejemplo, la determinacion de tamafio promedio por el area de la superficie
es proporcional al tamafio promedio determinado por el volumen y la constante de

proporcionalidad es un factor de la forma).

2. Los factores de conversion para expresar los resultados a lo que se refiere a una "esfera

equivalente.”

3. Las transformaciones del cuadrado y cubo del didmetro de la particula medidos en el
area de superficie de particula y volumen de la particula, respectivamente. Pueden
aplicarse los factores de forma a una particula individual o a una distribucion de
particulas. Ellos no son sensibles a la distribucion del tamafio. Para una distribucion de
particulas, el factor de forma medido es un valor promedio. Los factores de forma

siempre se entienden relativos a dos métodos de determinacion de tamafio de particula.

El factor de forma de volumen ay es definido como

Vi
Vi Nt
X, = = .
A% 3 Ni'di?’ 3 Ni'di?, (1 10)
Nt

Donde: V: es el volumen total de la muestra, Nt es el nimero total de particulas en la
muestra, Ni es el nimero de particulas con un diametro d;. Para una poblacion de
esferas av es n/6 0 0,52, considerando que para una poblacién de cubos ay es 1,0. Para
todas las otras formas, valores mayor que 0,52 se observan cuando el eje mayor de la

particula se usa para el d;.

El factor de forma de superficie, as, s definida por

15
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St

_ St _ N¢
%= Shid = T (1.11)
Nt

Donde: S; es el area superficial total de la muestra. Para una poblacion de esferas ases 7y

para una poblacion de cubos as es 0,6.

Otro parametro de forma util es el radio de as a o:

Us __ I Njdf

a_ —_ Vt ! (1.12)
v 3
INjdj

Este radio es obtenido facilmente de los datos experimentales de adsorcion del gas para el area
superficial por unidad de volumen, Sy = Si/V: (qué iguala 6/dys para una esfera dénde el dvs es

el volumen para diametro medio de la superficie definida por la ecuacion de dv)

Debido a que las esferas tienen una area de la superficie minima por unidad de volumen, todo
los valores de as/oy Seran mas grandes que 6 cuando el eje mayor se usa para el di. Cuando el
eje menor se usa para el di, los valores de os/ov puedan ser mas pequefios y mas grandes que 6.
Un valor particular del factor de forma no especifica una geometria particular porque muchas

geometrias pueden dar el mismo factor de forma.

El factor de forma dindmico, K, se define como la resistencia de una particula para division de
movimiento por la resistencia de una esfera para moverse cuando la particula y la "esfera
equivalente™ tienen el mismo volumen. Cuando la particula esta configurada bajo el flujo

laminar, K se da por

K= (‘f}thV)2 (1.13)

Donde: dnv es el didmetro de volumen medio (ecuacion de dgn) y dst es el diametro de
Stokes. El factor de forma dinamico, K, es igual al reciproco de la raiz cuadrada de la

esfera, W, €s uno de los factores de la forma méas tempranamente usado:
i
K= y,? (1.14)
La esfericidad, ¥, es definida por

Area de la superficie de una esfera que tiene el mismo volumen que la particula

@ El area de la superficie de la particula
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d 2
o = (22 (1.15)
El volumen para el didametro medio de la superficie es dado por
diw
dys = 2 Yy, " dyy (1.16)
NS

El cual esta directamente relacionado con la esfericidad.

Bajo un nimero de Reynolds, el didmetro de arrastre iguala el didmetro de la superficie de
particulas convexas. Para este caso, el didmetro de Stokes, definido como el didmetro de caida
libre en la region de flujo laminar, se relaciona a la esfericidad como sigue:

1

do= (B2) = 4 -dy (117)

dns

Los factores de forma no proporcionan la informacion especifica sobre la geometria de las
particulas pero simplemente dan un numero para los propositos de la comparacion. Para
proporcionar la informacion de geometria de particula, un modelo geométrico (es decir, cubo,
tetraedro, la esfera, etc.) debe seleccionarse y comparar las particulas de la poblacion a esa
geometria para ver como las particulas se corresponden. Este acercamiento, hecho por
Heywood [37], s6lo puede usarse cuando tres dimensiones mutuamente perpendiculares de la
particula pueden determinarse. Esta cantidad de informacion en cada particula no esta
tipicamente disponible, lo que previene el uso comdn de esta técnica para dar la informacion

detallada de forma de particula.

1.1.4.2.2. Analisis de forma

La regeneracion de la forma puede realizarse por las técnicas de transformacion de Fourier.
Primero el centro de gravedad de la particula se encuentra por su contorno. Entonces un
sistema de coordenadas polares es fijo. Schwarcz y Shane localizaron el contorno de la
particula y generaron un argumento de Rncontra 6,, donde n es el nimero de angulos iguales
utilizado [38]. Meloy us6 una transformacion de Fourier para generar los coeficientes de
Fourier, An, asociado con los angulos 0, y encontrd que las particulas tienen rdbricas que

siguen la ecuacion empirica [39, 40].
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Ay = logn™* (1.18)

Una gréfica del log An contra el log n da una linea recta con una inclinacion de -s que es la
forma caracteristica de la particula. Las generalizaciones de este método a las particulas
tridimensionales también son posibles. Pueden analizarse las formas de las particulas y pueden

reproducirse usando este método de transformacion de Fourier.

1.1.4.2.3. Forma fractal

Cuando la superficie de una particula no es uniformemente o lisa como la de una esfera, pero
tiene una textura como de brdcoli o coliflor, se dice que la particula es fractal. Con la
proyeccion bidimensional de una particula fractal, encontramos que el perimetro de la
particula aumenta sin limite, a medida que disminuye en la longitud. La circunferencia

estimada C, con una regla de tamafio que x es proporcional a
Cyax1™P (1.19)

Donde: D es la dimension del fractal de la particula. Un ejemplo de una particula del

fractal generada en una computadora se muestra en la Figura 1.7.

Para determinar la dimension del fractal de una
particula, son trazados una serie de circulos con
diferentes centros y diferentes radios. Un gréafico
del promedio de niumeros de las subunidades de
particulas dentro del circulo son trazados contra
el radio del circulo en un papel log - log la

pendiente es la dimension fractal D. Formas

fractales son producidas tradicionalmente por

Figura 1.7. Generacion por

computadora en 2D de un agregado
precipitacion de particulas de sol-gel en plasma,  fractal.

procesos de aglomeracién que ocurren en la

y sintesis laser de polvos ceramicos.

Las propiedades de los polvos cerdmicos fractales dependen de sus dimensiones del fractal. La
densidad, p, de una particula del fractal depende de su radio, R y de la dimension del fractal:
paRP~3 (1.20)
18



CAPITULO |

El area superficial por unidad de masa, A de una particula fractal depende del radio de las

particulas individuales, ro del radio del agregado, R y la dimension fractal:
pa(rg)~1-RP (1.21)

Las particulas fractales modifican los fendmenos externos en el espacio circundante (por
ejemplo, un fractal conductor modifica el campo eléctrico alrededor de él, un fractal
absorbente modifica la concentracion de las especies esparciéndolas alrededor de él, y un
fractal sumergido en un fluido modifica el flujo del fluido alrededor de él).Pueden expresarse
las leyes béasicas que gobiernan estos procesos externos en términos de la dimension del fractal
D.

Otra propiedad interesante de los fractales es la probabilidad de la interseccion entre dos
fractales. EI numero de intersecciones, M1, entre dos particulas del fractal 1 y 2 los dos de

tamafio R, es independientemente en la misma region de espacio:
M;,aRP1*DP2=3 (1.22)

Donde: D: y D2 son las dimensiones del fractal de cada particula, respectivamente. Si el
poder de R es negativo, la probabilidad de disminuciones de la interseccion como

el tamario del fractal, R aumenta.

Por esta razon, dos fractales con la misma dimension del fractal tendran una probabilidad de la
interseccion baja si D1 = D2 > 1,5. Como un resultado, los fractales con las dimensiones del
fractal mayor que 1,5 actGan como las esferas individuales en solucion diluida. En la solucion
concentrada, fractales con una dimension del fractal menos de 1,5 pueden ser forzadas

fuertemente a interpenetrarse.

1.1.4.3. Densidad del polvo

El peso de un polvo dividido por el volumen que ocupa es su densidad volumétrica. La
densidad volumétrica de un polvo es a menudo mucho menor que la densidad de los granos
individuales que constituyen el polvo. La verdadera densidad del grano individual es
determinada por psicrometria. En la psicrometria una masa dada de polvo se pone en un vaso

con un volumen calibrado. Entonces un fluido se usa para llenar el vaso.
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El volumen de fluido llena el vaso y el volumen real del polvo son medidos por la diferencia
entre el volumen del vaso calibrado en vacio y el volumen real del fluido usado para llenar el
vaso que contiene el polvo. Este volumen combinado con el peso de polvo permite calcular la
verdadera densidad. Cuando el fluido es un gas, el volumen real del gas usado para llenar el
espacio vacio del vaso a una presion dada es directamente medido.

Se usan los gases inertes por esta medida para minimizar la adsorcion. Cuando el fluido es un
liquido, la masa del liquido agregado se mide y se usa la densidad liquida a una temperatura
dada para calcular el volumen del liquido que llena el espacio vacio en el vaso. Debe tenerse
cuidado en la seleccion del liquido porque los liquidos no humectantes, no entraran en los

poros de las particulas de polvo.

1.1.4.4. Tecnicas para el andlisis granulométrico
1.1.4.4.1. Método estandar para la determinacion del tamafio de grano.

Existen varios métodos para la medicion del tamafio de grano, los cuales se pueden clasificar

de acuerdo con el gréafico siguiente:

Métodos para la medicion del tamafio de grano

v Y v
Procedimiento de Procedimiento Procedimiento de
comparacion planimétrico intercepcion
Lineal Circular
1 Circulo 3 Circulos

Figura 1.8. Métodos de medicion del tamafio de grano.

- Procedimiento de comparacion: involucra la comparacion de la estructura de grano con

una serie de imagenes graduadas.

- Procedimiento planimétrico: involucra el conteo del nimero de granos dentro de un

area determinada.
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- Procedimiento de interseccion: involucra el conteo de los granos interceptados por una

linea de ensayo o el nimero de intersecciones de la linea con los bordes de grano.

Para poder realizar mediciones sobre las imagenes obtenidas en el microscopio es necesario
ajustar el tamafio de la imagen en el papel de manera que no se modifique la magnificacién
obtenida mediante el microscopio. Las imagenes se miden mediante la observacién de una
reglilla en el microscopio, el tamafio real de las imagenes observadas. A partir de esto puede
ajustarse el tamafio de las imagenes para que no se vea modificado el zoom obtenido mediante

el microscopio.

Tamafio real de las imagenes observadas bajo el microscopio éptico, utilizando el ocular de
10x y los objetivos de 5X, 10X, 20X, y 40X. (Magnificacion total = Mag. Oc. * Mag. Obj.).

Para que las imagenes capturadas respeten la magnificacion del microscopio, la circunferencia
de las imagenes debera tener en la hoja un diametro de 175mm. De esta manera, las distancias
medidas sobre el papel estaran relacionadas con las distancias reales sobre la probeta mediante

la magnificacion M utilizada en el microscopio.

Procedimiento de comparacion

En el laboratorio se cuenta con un ocular especial para la medicion del tamafio de grano
mediante el procedimiento de comparacion. En la
Figura 1.9 se observan las distintas plantillas de

comparacion visualizadas a través de dicho ocular.

El circulo exterior tiene un diametro de 175 mm, y
debe coincidir con el borde de la imagen de la

micrografia para respetar las magnificaciones.

El nimero de cada plantilla corresponde al tamafio

de grano “G” si se esta observando la probeta con

una magnificacion de 100X. En caso de utilizar

otra magnificacion debe corregirse este valor

Figura 1.9. Reglilla del microscopio

mediante la suma del factor de correccion Q (Tabla
1.1).
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Tabla 1.1. Factores de correccion

Magnificacion | Factor de correccion Q (para Mb=100X)
M Q = 6,64Log,, (Mlb)

50X -2

100X 0

200X 2

400X 4

Procedimiento planimétrico

La imagen de abajo muestra en el centro un circulo con una superficie de 5000 mm?. El
circulo exterior tiene un diametro de 175 mm, y debe coincidir con el borde de la imagen de la
micrografia para respetar las magnificaciones. El tamafio de grano “G” se calcula a partir de
las tablas 4 y 5 de la Norma ASTM E112 [29] (Anexo I-F, Figuras 1 y 2 respectivamente).

N, = granos por mm?

NinTERNO = NUmero de granos dentro del circulo
NINTERCEPTADO = NUmero de granos interceptados por el circulo

f = multiplo de Jeffries

NiNTERCEPTADO
Np =fx (NINTERNO + > )

Para un area de 5000 mm? - f = 0,0002 * M?(M = Magnificacion)

Procedimiento de interseccion

La imagen de abajo muestra las distintas geometrias utilizadas en la medicion del tamafio de
grano mediante el procedimiento de interseccion. Las cuatro lineas rectas de la imagen
corresponden al método de Heyn. El método de Hilliard utiliza una circunferencia
generalmente de 100, 200 o 250 mm de perimetro. Las tres circunferencias de la imagen

corresponden al método de Abrams (entre las tres suman una longitud de 500 mm).

Reglas de conteo:
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Una intercepcién es un segmento de la linea de ensayo que pasa sobre un grano. Una
interseccion es un punto donde la linea de ensayo es cortada por un borde de grano.
Cualquiera de los dos puede contarse con idénticos resultados en un material monoféasico.
Cuando se cuentan intercepciones, los segmentos al final de la linea de ensayo que penetran
dentro de un grano, son anotados como media intercepcién. Cuando se cuentan intersecciones,
los puntos extremos de la linea de ensayo no son intersecciones y no son contados excepto
cuando tocan exactamente un borde de grano, entonces debe anotarse % interseccion. Una

interseccion coincidente con la unién de tres granos debe anotarse como 1 /2.

_ N

L= G = (6,643856 = log,, N.) — 3,288

L
M

1.2. Procesamiento digital de imagenes

La principal ventaja de la imagen digital frente a la analdgica es su inmediatez. No
necesitamos esperar a realizar un complicado proceso de revelado para ver la imagen y en
caso de que el resultado no sea de nuestro gusto podemos desecharla y tomar otra sin coste
alguno. Ademas presenta otras muchas ventajas. A una imagen digital se le puede cambiar el
contraste, el brillo, el color; se puede combinar con otras imagenes; se puede duplicar, rotar,
aumentar o disminuir; puede cuantificarse y puede transmitirse a miles de kilometros de

distancia en pocos segundos.

La cuantificaciobn de objetos presentes en imagenes microscopicas es una tarea a la que
investigadores de diversos campos de la ciencia se han de enfrentar habitualmente. Asi, el médico
0 bidlogo puede precisar conocer el tamafio y nimero de células presentes en un determinado
tejido, el gedlogo es posible que necesite determinar el tamafio de grano y porcentajes de los
constituyentes mineralégicos de una roca, al metaldgrafo le pueden interesar caracterizar las

relaciones espaciales y orientaciones de los componentes de una aleacion, etc.

1.2.1. Fundamentos del proceso digital de imagenes

Desde un punto de vista fisico, una imagen puede considerarse como un objeto plano cuya

intensidad luminosa y color puede variar de un punto a otro. Si se trata de imagenes
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monocromas (blanco y negro), se pueden representar como una funcién continua f(x, y) donde
(%, y) son sus coordenadas y el valor de f es proporcional a la intensidad luminosa (nivel de gris)

en ese punto.

Para obtener una imagen que pueda ser tratada por el ordenador es preciso someter la funcion
f(x, y) a un proceso de discretizacion tanto en las coordenadas como en la intensidad a este

proceso se le denomina digitalizacion.

La digitalizacion consiste en la descomposicion de la imagen en una matriz de M x M puntos,
donde cada uno tiene un valor proporcional a su nivel de gris. Dado que este valor puede ser
cualquiera dentro de un rango continuo, es preciso dividir dicho rango en una serie de k
intervalos, de forma que el nivel de gris de cada punto sea asignado a uno de los valores que
representa dicho intervalo. La mayoria de los sistemas de digitalizacion de imagenes suelen ser

capaces de discriminar 256 niveles de gris.

Por consiguiente una “imagen digital”, es una imagen f(x, y) que ha sido discretizada en sus

coordenadas espaciales y en su intensidad luminosa.

Cada elemento en que se divide la imagen recibe el nombre de "pixel” (picture element). El
namero de niveles de gris y las dimensiones de la matriz (nGmero de filas por nimero de
columnas) nos condicionan la capacidad de resolucion de la imagen digital. La resolucion
espacial de la imagen viene dada por el nimero de pixeles (n° de filas x n° de columnas) que

tiene la imagen. Cuanto mayor sea este nimero mayor va a ser la resolucion.

La resolucion cromatica depende del namero de bits que se utilice para almacenar el valor de un
pixel. Si utilizamos un bit podemos tener Unicamente dos valores (0 y 1) (blanco y negro), si
utilizamos 4 bits el nimero posible de niveles de gris sera de 16 (2*) y si utilizamos 8 bits (1

byte) el nimero de niveles de gris posibles es de 256 (28).

En el caso de imagenes en color la intensidad puede considerarse como un vector tridimensional
cuyas componentes son las intensidades en las tres bandas espectrales: rojo, verde y azul.
Hablandose en este caso de una imagen multibanda, puesto que la informacién de la imagen a
color se desglosa en tres imagenes correspondientes a cada una de las bandas del espectro visible.
A este tipo de imagenes también se las denomina imagenes RGB, iniciales en inglés de las
bandas espectrales que la forman (Red, Green, Blue). Para cada una de las bandas se suelen

utilizar 8 bits de informacién, 24 bits en total, lo que nos dan mas de 16 millones de posibles
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combinaciones de colores. Algunos dispositivos pueden llegar a utilizar hasta 16 bits para cada

banda, 48 bits en total (méas de 281 trillones de colores).

1.2.2. Dispositivos de captacion de imégenes.

La mayoria son dispositivos con sensores CCD (Charge Couple Device). Un CCD es un
dispositivo similar a un microchip con una serie de elementos fotosensibles (pixeles) de
polisilicio. Cada uno de estos elementos es capaz de generar una sefial eléctrica proporcional al

namero de fotones (intensidad luminosa) que ha recibido (Figura 1.10).

Sensor CCD
Seial eléctrica

Figura 1.10. Esquema de un CCD de superficie (array) y de su
funcionamiento.

Existen dos tipos de CCD segun la disposicion de los elementos fotosensibles: lineales y de
superficie. En los primeros los pixeles se ordenan de modo lineal. Para obtener una imagen es
preciso desplazar el CCD por la superficie de la imagen. Este tipo de CCD es el que se utiliza en

los escaneres.

Los CCD de superficie o array son los que se utilizan en las camaras de video o de fotografia
digital. Tienen dispuestos los pixeles en forma de matriz y permiten capturar toda la imagen al

mismo tiempo.

Los dispositivos CCD capturan imagenes monocromas. Para poder capturar imagenes en color

con un CCD es necesario descomponer previamente la luz en los tres colores basicos del
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espectro: rojo verde y azul y recogerla informacion de cada uno de estos colores en un pixel.

Para conseguir esto se pueden utilizar tres métodos:

- CCD unico. Un CCD con pixeles sensibles a diferentes colores (rojo, verde y azul).
- Tres CCD cada uno sensible a uno de los colores.
- CCD dUnico con triple exposicion. Se coloca delante del CCD un filtro para cada uno de

los colores del espectro y se toman tres imagenes de la misma zona.

Las imagenes de mayor calidad se obtienen con el segundo método. El tercero permite obtener
una calidad similar al segundo, pero en objetos estaticos, ya que se necesita el triple de tiempo

para obtener la imagen en color.

Los escéneres al contar con un sensor lineal permiten una mayor resolucién de imagen, sin
embargo el tiempo de digitalizacion es mucho mas lento y en la mayoria de los casos solo
podemos digitalizar imagenes planas (fotografias, transparencias, radiografias, etc.). Los tiempos
de digitalizacion de las camaras son mucho mas rapidos y nos permiten captar cualquier tipo de

escenas, aunque la resolucion espacial de la imagen sea menor.

Ademas del tipo de sensor CCD (lineales o de superficie) los dispositivos de captacion los
podemos dividir en analdgicos y digitales. En el primer grupo tenemos las cAmaras con sensor
CCD que traducen la imagen que capturan en una sefial de video (PAL, NTSC o Secam). Esta
sefial de video serd posteriormente digitalizada mediante un frame grabber o tarjeta
digitalizadora de video. La maxima resolucion que podemos obtener con este tipo de camaras

viene limitada por el sistema (PAL 768 x 576 pixeles).

Las camaras digitales también utilizan CCD para generar la imagen, pero en este caso es la
propia camara la que la digitaliza. Su principal ventaja es que permiten resoluciones mucho
mayores. Hoy en dia son relativamente habituales para microscopia cAmaras de 12 Megapixeles
(4080 x 3072 pixeles). Un problema que se presenta al tomar imagenes de gran resolucion es
que la transmision de la imagen al ordenador no es instantanea, siendo necesario unos pocos
segundos para su visualizacion en la pantalla, lo que puede ser un problema cuando trabajamos

con iméagenes dinamicas.

El criterio mas habitual para definir la calidad de una cAmara digital es la resolucion del sensor,
es decir el nimero de elementos foto sensible que tiene y que nos dan la maxima resolucion de

la imagen digital obtenida. Sin embargo, para determinadas técnicas microscopicas en las que la
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sefial luminosa que se tiene es muy baja y de tipo monocromatico o de un pequefio rango de
longitudes de onda, como es el caso de la microscopia de fluorescencia, existen otra serie de
factores que hay que tener en cuenta a la hora de adquirir una cdmara:

- Sensibilidad espectral o eficiencia cuantica. Mide la efectividad de un sensor para
producir electrones a partir de los fotones incidentes. Varia en funcion de la longitud de
onda. La mayoria de los sensores CCD estandar son mas sensibles a las longitudes de
onda verde y roja (entre 550 y 800 nm) y menos sensibles a azul y ultra violeta (375 -
550 nm) por lo que para trabajar con fluorescencia en estos rangos es conveniente
utilizar cdmaras con una mayor eficiencia cuantica para longitudes de onda cortas. Esto
se consigue utilizando recubrimientos de fosforo que cuando se excitan en longitudes de
onda cortas (ultravioleta o azul) reemiten en longitudes de onda superiores (entre 500 y
580 nm).

- Ruido térmico. Electrones generados en el sensor debido a que se eleva la temperatura
en tiempos de exposicion prolongados. Se elimina refrigerando la cdmara.

- Rango dinamico. Relacion entre las zonas de mayor y menor intensidad que se puede
detectar con el sensor. A mayor rango dindmico mayor sensibilidad de la cAmara para
detectar ligeras variaciones de intensidad luminosa.

- Binnig. Consiste en agrupar conjuntos de pixeles como si fuese uno sélo para aumentar
la sensibilidad de la camara. Para intensidades luminosas muy bajas puede ocurrir que la
sefial que se reciba en un sélo pixel esté por debajo del umbral de deteccion sin embargo
si sumamos las sefiales recibidas en un conjunto de 4 x 4 pixeles es posible que se supere
el umbral de deteccion y tengamos sefial. Algunas cadmaras que se utilizan para

fluorescencia permiten hacer binnig de hasta 8 x 8 pixeles.

1.2.3. Formato de imagenes

A la hora de archivar iméagenes el primer factor que se debe de tener en cuenta es el formato.
Existen una serie de formatos estandares que pueden ser leidos por la mayoria de los sistemas
operativos y programas de tratamiento de imagenes permitiendo compartir imagenes entre

personas que utilizan diferentes equipos.
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Los ficheros de imégenes digitales pueden tener un tamafio considerable. Una sesion de
microscopio en la que se tomen 30 campos con una resolucion de imagen de 1024 x 1024 a 8 bits
por pixel, nos ocuparia 30 MB (Megabytes) de disco duro. Si las 30 imagenes anteriores se
capturasen en color (24 bits por pixel) ocuparia 90 MB. Con estos tamafios de imagen en unas
pocas sesiones se habra acabado la capacidad de un disco de varios Gigabytes. El tamafio de las
imagenes también es un problema a la hora de transferirlas. Cada vez se utiliza méas la red
Internet como medio para enviar imagenes entre ordenadores distantes. Las velocidades de
transmision de la red nos condicionan el tamafio de nuestras imagenes. Si estas velocidades no

son muy altas deberemos utilizar formatos comprimidos.
Los formatos de imagenes mas usuales son:

- TIFF. Es probablemente el formato de imagen mas universal. Soporta imagenes de hasta
48 bits por pixel, pudiendo ser comprimidas o no comprimidas. El formato comprimido
utiliza algoritmos de compresion sin péerdida de informacion con relacion al fichero
original.

- PCX. Es un formato del sistema operativo DOS. Soporta hasta imagenes de 24 bits y no esta
comprimido.

- BMP. Es el formato de imagenes de Microsoft. Usado frecuentemente en programas de
Windows. Soporta imagenes de 24 bits sin comprimir, por lo que su tamafio suele ser
grande.

- PICT. Considerado el formato estandar de imagenes para Macintosh. Soporta imagenes
de 24 bits por pixel.

- JPG. Es el formato comprimido mas popular, compatible con gran numero de
plataformas. Los datos son comprimidos para eliminar informacion no detectable por el
0jo humano. La eficiencia de la compresion es excelente pudiendo llegar a 1/20 o 1/30
del original, lo que hace que sea un formato muy aconsejable para cuando se desea
almacenar un gran nimero de imagenes en un espacio de disco limitado, o cuando
deseamos transmitir esas imagenes. Soporta imagenes en color real de 24 bits por pixel.
Es el formato mas utilizado para imagenes en Internet.

- GIF. Es un formato comprimido muy utilizado para guardar iconos, graficos e imagenes
con pocos colores o en niveles de gris. Unicamente soporta imégenes de 8 bits por pixel
(256 colores).
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- PNG. Es un nuevo formato de imagen disefiado para Internet y pensado como el sucesor,
en codigo abierto y libre, del formato GIF. Soporta imagenes de hasta 24 bits por pixel y
utiliza un algoritmo de compresion sin pérdida de informacion, sin embargo sus tasas de

compresion son menores que las de los formatos GIF y JPG.

Cuando trabajamos con iméagenes microscopicas es conveniente almacenar, ademas de la propia
imagen digital, informacion relevante de la misma, por ejemplo: resolucion del pixel,
dimensiones, objetivo utilizado, etc. Esta informacion puede venir en una cabecera del propio
fichero de la imagen (como ocurre en algunos formatos especiales de equipos de microscopia), en
un fichero de informacion separado del fichero de imagen, o debe tomarla y almacenarla el

propio usuario.

Si la informacion que queremos asociar a la imagen es mas amplia que la descrita anteriormente,
lo mas aconsejable es utilizar un sistema de base de datos que permita incorporar y visualizar
imagenes. Con estos sistemas podemos tener perfectamente organizadas las imagenes y un gran
numero de informacion relevante de las mismas, desde las condiciones de preparacion de la
muestra, a datos de adquisicion, fecha de procesado, datos del operador y cualquier otro dato de
la muestra. La ventaja principal de la base de datos es que nos permite ordenar y hacer basquedas
personalizadas de imagenes en funcion de cada uno de los campos que tengamos definidos. Asi
podemos buscar todas las imagenes de un mismo espécimen, tratadas con un mismo marcaje,

procesadas por un mismo operador, etc.

1.2.4. Proceso de iméagenes

Dentro de lo que se denomina proceso de imagenes se engloban una serie de técnicas que
comprenden operaciones cuyo origen es una imagen y cuyo resultado final es otra imagen. El
valor del pixel en la imagen de salida puede ser funcion del valor que tenia en la imagen de

entrada, de los valores de sus vecinos o del valor de todos los puntos de la imagen de entrada.

Segun Gonzélez y Wintz [41], el objetivo de estas técnicas es procesar una imagen de tal modo
que la resultante sea mas adecuada que la imagen original para una aplicacion especifica. El
término “especifico” es importante porque establece que el valor de la imagen resultante esté
en funcion del problema que se trata. Asi, un método que es Util para realzar un determinado

tipo de imagenes puede no serlo para otras.
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1.2.4.1. Paletas de colores

Las paletas de colores o VLT (Video Look-up Table) son tablas que los programas de tratamiento
de iméagenes utilizan para modificar el aspecto de una imagen digital sin modificar los valores de
sus pixeles. Una imagen en niveles de gris se puede visualizar en falso color utilizando una
paleta de colores en la que los valores de los pixeles se traduzcan por diversos colores en vez de

por niveles de gris (Figura 1.11).

Figura 1.11. Imagen visualizada con una paleta de niveles de gris y la misma
imagen visualizada en falso color utilizando una paleta de colores.

El ojo humano Unicamente puede distinguir unos pocos niveles de gris sin embargo es muy
sensible a las variaciones de color, por tanto pequefias variaciones en intensidades luminosas que
no son apreciables si se visualiza una imagen en niveles de gris, se pueden apreciar claramente

utilizando una paleta de color adecuada.

1.2.4.2. Operaciones puntuales

Se definen como aquellas en las que el valor de un pixel en la imagen de salida depende del
valor de ese mismo pixel en la original. Dentro de éstas se tiene, las denominadas

transformaciones de histograma como son: la normalizacion, la linearizacion y el escalado.

El histograma de niveles de gris de una imagen representa una distribucion de los valores de los
pixeles (niveles de gris) que forman la imagen. Normalmente en el eje de las X se representan los
valores de gris (entre 0 y 255) y en el eje de las Y el nimero de pixeles que hay para un valor
determinado. Imagenes poco contrastadas, cuyo rango de niveles de gris es escaso, se pueden

mejorar realizando una expansion de su histograma de niveles de gris. La normalizacién consiste
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en expandir el histograma para que ocupe todo el rango posible de valores. Asi en la Figura 1.12
se observa una imagen cuyo histograma ocupa un rango de gris entre 30 y 70, al expandir el

histograma entre 0 y 255 la imagen resultante aparece mucho mas contrastada.

Figura 1.12. Imagen poco contrastada e imagen resultante de la
expansion de su histograma.

Una descripcion detallada de otro tipo de operaciones de histograma es reportada por Pertusa
[42]. Otro tipo de operaciones lineales son los ajustes de contraste, brillo y ganancia en los que

variando la curva de ajuste se puede modificar a voluntad cualquiera de estos parametros.

(Figura 1.13).

Figura 1.13. Aumento de la ganancia de una imagen manipulando la curva de
ajuste.
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Operaciones puntuales son también las operaciones aritméticas: suma, resta, multiplicacion y
divisién asi como las combinaciones de varias imagenes para obtener como resultante su

maximo, minimo, media, etc.

1.2.4.3. Operaciones locales

En este tipo de operaciones el valor del pixel en la imagen de salida es funcion del de sus
vecinos mas proximos y del suyo propio en la imagen original. Se suelen presentar como

operaciones 0 convoluciones de matrices alrededor del pixel tratado.
La forma de aplicar estos filtros es como sigue:

- Se define un elemento estructural que define una pequeria area de la imagen, por ejemplo
una matriz de 3 x 3 pixeles.

- Se opera con los valores de la matriz y se asigna al pixel central, en la imagen de salida,
el resultado de la operacion definida. La operacion puede ser obtener el valor de la

mediana, la media, el maximo, el minimo, etc.

El objetivo de estos procesos es modificar las imagenes para mejorar su calidad o resaltar
aspectos de las mismas que nos interesan. El resultado de los filtros viene condicionado por el
elemento estructural que se utilice y el niUmero de iteraciones (repeticiones) que realiza el filtro.
Los elementos estructurales circulares o préoximos a la forma circular son los que mejor

mantienen la forma de los objetos presentes en la imagen.

En funcidn del resultado obtenido se puede hablar de filtros de suavizamiento que disminuyen las
diferencias entre pixeles vecinos produciendo un difuminado de las lineas de contorno de los
objetos y una especie de desenfoque general de la imagen. De este tipo es el denominado filtro
de promedio que se basa en calcular el valor de la media de los pixeles que forman el elemento
estructural (por ejemplo una ventana de 9 x 9) y asignarlo al pixel central en la imagen de salida.
Este filtro resulta muy Util para eliminar ruido de fondo en imagenes de fluorescencia o

confocal.

Cuando lo que interesa es enfatizar las zonas en que existen diferencias acusadas de niveles de

gris debemos utilizar otro tipo de filtros denominado de realce o enfatizado. Se basan en definir
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una matriz en la que el pixel central es positivo, mientras que sus vecinos son negativos o cero y

la suma de los valores de la matriz de filtrado es la unidad.

Un tipo especial de filtros de realce son los denominados Laplacianos o de extraccion de
contornos. La matriz utilizada para estos filtros es muy similar a la anterior Unicamente varia

en que el resultado de la suma de sus valores es igual a cero.

La mayoria de las veces para obtener el resultado deseado es preciso combinar diferentes tipos
de filtros junto con otros tipos de operaciones de imagenes como operaciones aritméticas,
manipulacion de histogramas, etc. Alguna de estas combinaciones da lugar a nuevos tipos de
filtros como los denominados tophat que consisten en combinar filtros de maximo y minimo y
a la imagen resultante sustraerle la imagen original o de la imagen original sustraer la
resultante. Este tipo de filtros son de gran utilidad para uniformizar el fondo de las imagenes y
resaltar objetos de interés. En la literatura se reportan ademéas descripciones detalladas de las
operaciones de imagenes y sobre procesamiento de imagenes [42-46].

1.2.5. Segmentacion de imagenes

La segmentacion o deteccion de objetos es el proceso por el cual los pixeles pertenecientes a una
imagen son divididos en clases, normalmente dos: objetos de interés y fondo. El fin Gltimo de la
segmentacion es el reconocimiento de objetos y en muchos casos su cuantificacion. Objetos de
interés pueden ser los nicleos en una imagen histolégica de un tejido, microorganismos en una

muestra de plancton, las hojas de una planta, etc.

Un meétodo sencillo de segmentacion es el denominado thresholping. Se utiliza para convertir
una imagen de niveles de gris en una imagen binaria. Cada pixel es clasificado como ON
(blanco, valor 255) u OFF (negro, valor 0) dependiendo de si su nivel de gris excede 0 no un
valor umbral. La seleccion del umbral se realiza a partir de un estudio del histograma de niveles
de gris de la imagen. Si se tiene una preparacién con unos ndcleos que presentan un valor de
gris claro sobre un fondo oscuro y se visualiza el histograma de distribucion de niveles de gris
de dicha imagen se observa como dicho histograma es claramente bimodal con dos picos bien
diferenciados, el primero corresponde al fondo y el segundo a los nucleos Figura 1.14 (a). En

este caso el proceso de clasificacion consistira en tomar como umbral el valle entre ambos picos
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y dar el valor 255 a los pixeles con un valor superior al umbral dejando con el valor O los

restantes. Figura 1.14 (b).

La segmentacion puede realizarse de modo interactivo visualizando como queda la imagen
segun varia el valor del umbral, o de modo automatico, donde el ordenador determina el valor de

los umbrales de segmentacion siguiendo diversos criterios estadisticos [44, 46].

Figura 1.14. (a) Imagen de niveles de gris de nucleos celulares y su correspondiente
histograma, (b) Imagen segmentada.

En las imégenes en color también es posible aplicar criterios de segmentacion para
transformarlas en imagenes binarias. Cuando se utilizan marcadores especificos en imagenes
histologicas podemos utilizar el color como criterio para segmentar la imagen y obtener los
objetos tefiidos con ese marcador. En una imagen en color se trabaja con tres umbrales de

segmentacion, uno para cada banda del espectro.

1.2.6. Imagen binaria

La imagen binaria resultante del proceso de segmentacion puede que no represente
perfectamente los objetos de interés debido a problemas inherentes en la imagen original, como
objetos que se tocan (Figura 1.14 (b)), o problemas del propio proceso de las imagenes, por
ejemplo, pequefias areas mal clasificadas. Con el fin de solucionar estos problemas se pueden
aplicar distintos operadores morfologicos para: separar zonas, cribar areas de determinados

tamafios, erosionar o dilatar regiones, mirar conectividades, extraer bordes, etc.
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Dos de las operaciones morfolégicas mas utilizadas en analisis de imagenes son la erosion y la
dilatacion. La primera consiste en examinar cada pixel y cambiarlo de ON a OFF si alguno de
sus vecinos estd en OFF. Normalmente se utilizan como vecinos los ocho que rodean al pixel
examinado, aunque para algunas aplicaciones se pueden utilizar conectividades de 4 vecinos (los
2 verticales y los 2 horizontales) e incluso conectividades de 2 vecinos (los verticales o los
horizontales). La dilatacion es el proceso inverso, consiste en cambiar los pixeles de OFF a ON
si alguno de sus vecinos esta ON. Al resultado de una erosion mas una dilatacion se le denomina
apertura (opening). EI nombre proviene de la tendencia de esta secuencia de operaciones a
separar (abrir) puentes de union entre objetos préximos o a abrir cavidades proximas al borde. La
operacion opuesta (dilatacion mas erosion) es denominada cierre (closing) y puede usarse para
conectar objetos muy proximos o para rellenar pequefios huecos. El proceso de apertura puede

utilizarse para eliminar pequefios objetos de la imagen.

Aungue con un proceso de apertura es posible, en algunos casos, separar objetos que se tocan, la
mayoria de las veces es preciso utilizar un procedimiento mas complejo para separarlos. Uno de

los mas utilizados es el denominado Watersheed o segmentacion por linea de valle.

1.2.7. Cuantificacién

Una vez que las imagenes binarias muestran de una forma individualizada los objetos que se
desea cuantificar, se procedera a su identificacion y medida. Los parametros a medir se pueden

clasificar en:

- Morfométricos. Aquellos que miden tamafio, forma, orientacion y relaciones espaciales
de los objetos.
- Densitométricos. Miden nivel de gris o parametros derivados del nivel de gris

(transmitancia, densidad optica, etc.).

Para que los valores medidos se obtengan en unidades reales (micrémetros, milimetros,
metros, etc.) es preciso realizar previamente una calibracion de la imagen. La calibracion

consiste en calcular el tamafio del pixel en unidades reales.

Para ello se digitaliza una imagen en la que se conozca una longitud. En el caso de imagenes

microscopicas se utiliza una preparacién con un micrometro en la que cada division representa
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10 um. Una vez digitalizada la imagen se marca con el raton la distancia conocida y se da su
valor, como el programa conoce cuantos pixeles hay en la distancia marcada nos puede
calcular el tamafio del pixel en unidades reales. A este valor también se le denomina
resolucion del pixel y se define como la distancia mas pequefia que podemos discriminar en

nuestra imagen.

Parametros morfométricos.

Dentro de estos podemos distinguir entre parametros globales, aquellos que se aplican a una
determinada estructura pero sin distinguir detalles de como se organizan sus componentes y
parametros objeto, que cuantifican tamafio y forma de cada objeto considerado

individualmente.

Parametros globales:

Se puede obtener el porcentaje de un determinado componente en la imagen. Este porcentaje
calculado en el plano de imagen es equivalente al porcentaje en volumen de dicho

componente.

ixels (componente
v = 2 pixels (comp )\ 100
Y. pixels (totales)

Superficie especifica: Superficie de un determinado componente de la imagen por unidad de
volumen. Para una seccion plana de muestra el valor de la superficie especifica viene dado

por:

43 Bi (ob))

SV = IS A (ref)

Donde:

z Bi (obj) = longitud de los bordes del componente.

z Ai (ref) = Area de referencia.
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Numero por unidad de area: NUmero de objetos individualizados que tenemos por unidad de

area.

Num

Y Ai (ref)

NumArea =

Cuando se trata de contar el nimero de objetos por unidad de area es preciso tener en cuenta

aquellos que aparecen parcialmente en la imagen.

Parametros objeto:

Area: Se calcula contando el nimero de pixeles que forman cada objeto y multiplicandolo por

la resolucion del pixel al cuadrado.

Area = NPIX * Resol?

Perimetro: Se obtiene a partir de las coordenadas del borde de cada objeto, calculando su

longitud y multiplicandola por la resolucion del pixel.

(.
p:(zv*Zh*Zd* V2) * Resol

v = segmento vertical. h = segmento horizontal.d = segmento diagonal

Perimetro convexo: Se define como la longitud de una linea convexa que circunscribe el

-

objeto a medir.
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Diadmetro Feret 0, Feret 90: Estos parametros también conocidos como Feret x y Feret y se
definen como la distancia entre un par de lineas paralelas, tangentes al objeto en un

determinado angulo.

__Feret0 _

Diametro maximo y minimo (longitud y anchura): Se obtienen calculando los valores
maximos y minimos de los Ferets en varias direcciones (normalmente 64. A partir de las
coordenadas que definen el didmetro maximo es posible calcular su &ngulo con la horizontal,

lo que permite conocer la orientacion del objeto.

Dmax = Max [DP (1)];=1.¢4
Dmin x = Min [DP (1)];=1.64
DPl = Feret para una direcciéon determinada

Forma circular (FC): Se basa en relacionar la superficie del objeto con la de un circulo de

igual area. Puede tener valores entre 0 y 1 (FC = 1 objetos circulares).

_ Sobjeto S 4nS
"~ Scirculo - PZ p2

S = area del objeto; P = Perimetro del objeto
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Elongacion (Aspec Ratio): Relacion entre el diametro minimo y el didmetro maximo. Vale 1

para objetos equidimensionales y tiende a 0 para objetos alargados.

Dmin

Dmax

Forma rugosa (FR): Este pardmetro también denominado convexidad relaciona el perimetro

convexo del objeto con su perimetro total.

-

Pconvex
P
Cuando se realiza una cuantificacion con un sistema de analisis de imagenes es necesario
conocer el procedimiento de calculo de los diferentes parametros para poder interpretar

correctamente los datos obtenidos.

1.2.8.1. Software de procesamiento de imagenes digitales
1.2.8.1.1. Todo sobre ImageJ

ImageJ es un programa de procesamiento de imagen digital de dominio publico programado
en Java desarrollado en el National Institutes of Health. [16] ImageJ fue disefiado con una
arquitectura abierta que proporciona extensibilidad via plugins Java y macros
(macroinstrucciones) grabables. [17] Se pueden desarrollar plugins de escaneo personalizado,
andlisis y procesamiento usando el editor incluido en ImageJ y un compilador Java. Los
plugins escritos por usuarios hacen posible resolver muchos problemas de procesado y analisis

de imagenes, desde imagenes en vivo de las células en tres dimensiones, [14] procesado de
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imagenes radioldgicas, [17] comparaciones de multiples datos de sistema de imagen [15] hasta

sistemas automaticos de hematologia [14].

ImageJ puede ejecutarse en un applet en linea, como aplicacion ejecutable, o en cualquier
computadora con Maquina virtual Java 5 o superior. Hay también distribuciones descargables
para Microsoft Windows, Mac OS, Mac OS X, Linux, y Sharp Zaurus PDA. El codigo fuente

de ImageJ esté disponible gratuitamente [47].

El desarrollador principal del proyecto, Wayne Rasband, esta en el Research Services Branch
del National Institute of Mental Health®.

ImageJ puede mostrar, editar, analizar, procesar, guardar, e imprimir imagenes de 8 bits (256
colores), 16 bits (miles de colores) y 32 bits (millones de colores). Puede leer varios formatos
de imagen incluyendo TIFF, PNG, GIF, JPEG, BMP, DICOM, FITS, asi como formatos
RAW. ImageJ aguanta pilas o lotes, una serie de imagenes que comparten una sola ventana, y
es multiproceso, de forma que las operaciones que requieren mucho tiempo se pueden realizar

en paralelo en hardware multi-CPU.

ImageJ puede calcular el area y las estadisticas de valor de pixel de selecciones definidas por
el usuario y la intensidad de objetos umbral (thresholded objects). Puede medir distancias y
angulos. Se puede crear histogramas de densidad y graficos de linea de perfil. Es compatible
con las funciones estandar de procesamiento de imagenes tales como operaciones logicas y
aritméticas entre imagenes, manipulacion de contraste, convolucién, Analisis de Fourier,
nitidez, suavizado, deteccion de bordes y filtrado de mediana. Hace transformaciones
geométricas como ampliar, rotacion y flips. EI programa es compatible con cualquier nimero

de iméagenes al mismo tiempo, limitado solamente por la memoria disponible.

Antes del lanzamiento de ImageJ en 1997, existia un programa de analisis de imagen conocido
como NIH Image desarrollado para ordenadores Macintosh de sistema operativo preMac OS
X. El desarrollo de este software continda en la forma de Image SXM, una variante para
investigacion fisica de imagenes microscopicas escaneadas. También fue desarrollada una
version para Windows, portada por Scion Corporation, llamada Scion Image for Windows.

Ambas versiones estan aun disponibles.

> NIH
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1.3. Pirolusita

El nombre del mineral pirolusita procede del griego, piro que es fuego y lousis que es
lavadura, ya que en la antigliedad se usaba para quitar el color verdoso que le daba al vidrio la
presencia de componentes de hierro®. Lo méas normal es que la pirolusita tenga un origen
sedimentario, formado por deposicidbn de manganeso en un ambiente de sedimentacion

lacustre o en ciénagas.

También en otras ocasiones se forma como producto de la oxidacion por factores climaticos de
otros minerales del manganeso (Mn). Muy comuln en todo el mundo vy, junto con la
rodocrosita, es la principal mena del manganeso. Se conocen cristales de hasta 20 mm en
Horni Blatnd (Replblica Checa). Existen brillantes agregados radiales en Ohrenstock
(Alemania). Se da también en Illfeld (Alemania), y en grandes yacimientos de Mn
sedimentarios, como principal constituyente, cerca de Ghiaturi, Georgia, y de Nikepol
(Ucrania). Se han descrito también en Tsumeb (Namibia) y Hotazel (Sudéafrica). Enormes
depdsitos de pirolusita se estan explotando en Georgia, en el Decan (India), Brasil, Ghana y

Sudafrica. En Espafia hay importante yacimientos en Asturias y Huelva.

1.3.1. Propiedades quimico-fisicas de la pirolusita

La pirolusita es un mineral del grupo de los 6xidos, que puede presentar una gran cantidad de
habitos cristalinos, aungque en general se presenta en forma de agregados cristalinos fibrosos.
Quimicamente es Oxido de manganeso. Su tenacidad es fragil. Se presenta en filones
hidrotermales, en la zona de oxidacion; en sedimentos como oolites. Su origen es secundario,
como resultado de la alteracion de manganita y otros minerales de Mn primarios, también

hidrotermal. Algunas de sus propiedades se muestran en la Tabla 1.2.

5 Microsoft ® Encarta ® 2009. © 1993-2008 Microsoft Corporation. Reservados todos los derechos.
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Tabla 1.2. Propiedades quimico-fisicas de la pirolusita.

Dureza 6 pero en agregados a menudo aparentemente mucho mas inferior
Densidad 49-51

Raya Negra

Color Negro, gris acero

Brillo Metalico o mate

Exfoliacién — Fractura

Perfecta — irregular

Cristalizacién

Sistema tetragonal

Transparencia

Opaco

Morfologia

Cristales estriados prismaticos a aciculares, agregados estalactiticos
y botrioidales, masas granulares y masas compactas

1.3.2. Uso de la pirolusita en la industria

Es una de las principales menas de manganeso. Como es un agente oxidante se usa para la

fabricacion de cloro y desinfectantes (permanganatos). También se usa para la decoloracion

del vidrio, pues cuando se funde con el vidrio material colorante en la fabricacion de pinturas

verdes y violeta y en tintes para telas o para dar colores violeta 0 &mbar a azulejos y ceramica.

Se asocia a manganita, psilomeland, limonita. Minerales semejantes son manganita, de raya

parda; criptomelana, mas blanda y diferente de color; antimonita, no tan fragil. La extraccion

de manganeso de la pirolusita se lleva a cabo por electrolisis.
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CAPITULO Il MATERIALES Y METODOS
2.1 Materias primas

La pirolusita generalmente es envasada en sacos de polipropileno a 40 kg con una distribucion
de tamafio de las particulas que oscila en dependencia de la planta de pre-procesamiento en la
mina. El posterior procesamiento de esta materia prima dependerd de estas caracteristicas

morfoldgicas, por lo que se hace necesaria una caracterizacion inicial.

2.1.1 Caracterizacion morfoldgica del mineral por analisis de imagen

La caracterizacion morfoldgica de la pirolusita es realizada mediante imagenes digitales

adquiridas por una camara digital, y procesadas por el software ImageJ.

La toma de las fotografias se realiza colocando hojas blancas (tipo carta) sobre una mesa y se
le coloca una regla milimetrada para tener una referencia dimensional de la foto. Se esparcen
las particulas del mineral sobre los papeles y se digitaliza la imagen con flash, para que no sea
entorpecido el tamafio del grano con su sombra proyectada sobre la superficie, luego son

transferidas a la computadora para ser analizadas por el

software mencionado. Tabla 2.1. Caracteristicas
técnicas de la cdmara digital

La tabla 2.1 muestra las caracteristicas técnicas de 1a [Tamafio del |6.2— 186 mm

camara digital marca BENQ C850usada para adquirir las | lente:
Luminosidad: | 1:2,8 ~ 5,2

imagenes en formato JPG. Resolucion: | 8 Mega Pixeles

2.1.2. Procesamiento mediante ImageJ

El procesamiento de las imagenes digitales adquiridas es realizado por el software ImageJ,

para ello se debe realizar una serie de pasos que son mostrados a continuacion:

1. Ejecutar el programa,

2. Iral menu File y dar clic en Open. Se procede a escoger la imagen a procesar,

3. Cuando esta cargada en pantalla se selecciona la herramienta Straight Line para crear
una linea con la cual haga referencia a una longitud conocida. Se puede ampliar la

imagen con la opcion Magnifying glass o con Ctrl + (=) se disminuye. Se mantiene el
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clic presionado desde el punto inicial hasta el punto donde termina la longitud y se
libera el clic.

Ir al mend Analize, Set Scale y al salir la ventana se fijan los valores en la casilla de
Know distance (distancia conocida): 1 y en la casilla Unit of length (unidad de
longitud): mmy se presiona Ok, con esto se le estd comunicando al programa que la
recta trazada se corresponde con un milimetro (0 una unidad de medida conocida).
Esto permite el ajuste de la imagen con una escala real para hacer un recuento de las
particulas y de sus parametros.

En dependencia de los bordes de grano en la imagen con Ctrl + Shift + C, al tener la
imagen con el brillo y el contraste adecuado mediante la ventana que se presenta, se
procede a convertir la imagen a binaria con Process, Binary, MakeBinary.

Luego se procede a seleccionar el &rea que se precisa tener en cuenta para realizar el
andlisis de las particulas para ello se utilizan las herramientas Rectangle Tool o una de
las cuatro primeras a su lado usandolas igual que la herramienta para seleccionar el
milimetro, obteniendo de esta forma una zona bien enmarcada para procesar.

Se escogen los parametros que se necesitan obtener en: Analize, Set Measurements(en
este caso se seleccionan todos)

Se continua con Analize, Analize Particles, aparece una ventana se selecciona en
Show: Outlines (lineas exteriores, contorno de granos en caso de ser un material
particulado) y se presiona OK.

Inmediatamente se mostrara una ventana con el nombre de Results, con Ctrl+S se
escoge donde guardar y presionar Enter, se obtiene un archivo en formato Excel (.xIs)

para luego trabajar con los datos obtenidos.

2.2 Toma de la muestra de pirolusita (muestreo)

El muestreo usado es del tipo “muestreo aleatorio simple sin reposiciéon”. Se realiza tomando

una muestra del depdsito de pirolusita con una pala en pequefias cantidades tomadas al azar,

siempre de diferentes lugares y de tal modo que la muestra tenga un peso similar. Esto permite

tener una muestra que sea lo mas representativa posible del volumen total del mineral y no
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solamente a un punto en especifico incurriendo en un grave error con la inconsistencia de los

resultados.

La distribucién granulométrica de esta muestra de pirolusita es caracterizada por anélisis de
imagen, para luego seleccionar un rango determinado de tamafio para el estudio de

molturabilidad.

2.2.1. Disefio y construccion de dispositivo de cuarteo

La muestra de pirolusita obtenida del depésito tiene un peso de 15,73 kg, lo que constituye una
limitante para el estudio previsto, dada las caracteristicas del equipamiento. Lo que hace
necesario realizar un cuarteo con mayor precision en cuanto a la representatividad de las

caracteristicas morfologicas.

El dispositivo de cuarteo se disefia mediante el software Mechanical Desktop V.6.0, Anexo I1-
P, el que se acopla a un equipo de mezcla de machos de fabricacién Soviética (Figura 2.1) con

el propésito de lograr un vertido del s6lido mas homogéneo.

El contenedor del material se puede voltear para vaciarlo y tiene aspas para mantener la
mezcla en movimiento mientras va a ser cuarteada (Figura 2.1 (11)). Se pueden utilizar los dos
direcciones de rotacion que son controlados por botones al igual que el encendido y apagado
de la maquina. Este movimiento facilita que durante el vertido la mezcla sea homogeénea. El
equipo posee un sistema de seguridad para evitar introducir accidentalmente las manos u otro

objeto durante el movimiento.

El dispositivo disefiado (Anexo I1-P, Planos) permite cuartear el flujo de particulas en 1/10 del
peso total que se vierte en movimiento y se coloca o retira con facilidad evitando afectar la

funcion original de disefio del equipo empleado (Figura 2.1 (I1)).

46



CAPITULO Il

Figura 2.1: (1) Equipo de moldeo de machos, (a) contenedor, (b) palanca, (c) cajon de
mecanismo, (d) embudo, (e) dispositivo de cuarteo, (f) cajon; (1) Detalle del contenedor, (g)
aspas, (h) pirolusita; (I11) Dispositivo de cuarteo (modificacion del disefio de Anexos 11-P).

Este equipo de mezclado se encontraba en desuso por un largo periodo de tiempo, por lo que
la adecuacién con un dispositivo para el cuarteo permite reincorporarlo al parque activo de
equipamientos del Centro de Investigaciones de Soldadura (CIS).

2.2.2 Disefio experimental para validar dispositivo de cuarteo. Procesamiento estadistico

de los resultados

Con el objetivo de validar el equipo de cuarteo construido se realiza un disefio experimental
tomando como variable independiente a la posicion del dispositivo (P1 y P2) en la salida del
embudo (Figura 2.2) y como variable dependiente el peso de la muestra (g) que sale por el
dispositivo y es retenida en bolsa de plastico. Las muestras obtenidas corresponden a un
muestreo aleatorio con reposicion, lo que permite una igualdad de condiciones iniciales en

cada experimento.

La muestra original del concentrado de pirolusita es tamizada para usar la fraccidn

granulométrica — 5 + 3 mm, lo que permite realizar un estudio de menor complejidad.

Se toman los 4,1 kg de pirolusita (fraccion granulométrica - 5 + 3 mm) y se colocan dentro del
contenedor (Figura 2.1 (I1)). Seguidamente se enciende el mecanismo de mezcla y se agita
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durante 15 s, luego se descarga y pasan por el dispositivo de cuarteo, que tiene acoplada una

bolsa de pléstico.

Figura 2.2. (1) Area que ocupa el dispositivo de cuarteo en el embudo del equipo de moldeo
de machos. (a) Embudo, (b) dispositivo en la posicién 1, (c) posicion 2 del dispositivo; (I1)
Recolector de la pirolusita después de realizado el cuarteo. (d) Contenedor de la muestra
cuarteada, (e) cajon.

Posteriormente se pesa el total adquirido en la bolsa, se une nuevamente la muestra y se
vuelve a pasar por el dispositivo. Esto se realiza 15 veces para luego colocar el dispositivo en
la otra posicion (Figura 2.2. (c)).

Los datos de las dos posiciones se procesan estadisticamente para comprobar si la variabilidad
de los valores de peso adquiridos en esas dos posiciones no es significativa. Se emplean
estadigrafos de posicion y de dispersion para describir las distribuciones, asi como técnicas no

paramétricas para comprobar la homogeneidad de los resultados.

2.3 Procesamiento experimental para el estudio de molturabilidad de la pirolusita

Como se conoce, el molino de bolas permite fragmentar las materias primas hasta una
granulometria deseada, usando la energia del movimiento del tambor y el movimiento de las
bolas. Uno de los factores que méas influye en la eficiencia de la molienda es la relacion del
peso de las bolas con el peso del material a moler, siendo este pardmetro, el objetivo de este

estudio de molturabilidad en la pirolusita.
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2.3.1 Seleccion del molino de bolas y parametros experimentales. Caracteristicas de

consumo

Se utiliza un molino de bolas de
laboratorio (Figura 2.3). EI material del
tambor es mullita con un volumen util
de 700 ml. ElI movimiento es
proporcionado por un motor de 220 V
con velocidad variable que oscila desde
10 hasta 500 rpm.

Se usan 6 bolas de manganeso con un

peso total de 448 g. Estas tienen un P PETERE %

volumen de 50 ml que representa una  Figura 2.3. Molino de bolas, (a) tambor, (b)

relacion volumétrica respecto al molino, motor electrico.

siendo de esta manera las bolas con respecto al molino una fraccién de 1/14. Esta relacion se
encuentra en los valores tipicos para este tipo de molino [48-51].

La velocidad de rotacién seleccionada es de 100 rpm, esto permite que la molienda ocurra por
procesos fundamentalmente de rodadura, evitando el impacto.

2.3.2 Disefio experimental para el estudio de molturabilidad

El disefio de experimentos se realiza con la ayuda del software STATGRAFICS ver. 15,0 y es
un disefio factorial de tres niveles. Las variables independientes son el tiempo de molienda y la
relacién de peso carga/bolas, ambos con tres niveles y como variables dependientes el peso de

la fraccién granulométrica menor de 1,5 mm.

El objetivo de este disefio es lograr la mejor combinacion del tiempo y la relacion carga/bolas

para lograr un producto fino (fraccién < 1,5 mm).
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CAPITULO 111 ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

En este capitulo se realiza el anélisis y discusion de los resultados obtenidos durante la
validacion experimental del dispositivo de cuarteo disefiado y construido, asi como la
caracterizacion morfoldgica del concentrado de pirolusita mediante el procesamiento digital de
imagenes y procesamientos estadisticos.

3.1. Validacion experimental del dispositivo de cuarteo

Los datos del peso de la muestra obtenido segun el procedimiento explicado en el Epigrafe
2.2.2 son procesados estadisticamente. Esto permite comprobar que con independencia de la
posicion del dispositivo de cuarteo (posicion 1 y posicion 2) en la salida del embudo (Figura

2.2) se obtienen valores que sus variaciones no son estadisticamente significativas.

3.1.1. Estadisticos descriptivos

La tabla 3.1 contiene el resumen estadistico para las dos muestras de datos. En las medidas de
tendencia central no se observa una gran variacion entre ambas muestras, en cuanto a las
medidas de dispersion se evidencia una cierta diferencia en la varianza, desviacion estandar y
en el coeficiente de variacion, pero no son suficientes para asegurar que las diferencias entre

los estadisticos de las dos muestras son estadisticamente significativas.

Tabla 3.1. Resumen Estadistico para las muestras de peso en la posicion 1y 2

Estadigrafos UM Posicion 1 Posicion 2
Recuento u 15 15
Promedio g 1457,73 1460,6
Mediana g 1465,0 1456,0
Moda g 1510,0
Varianza 2769,35 3686,26
Desviacion Estandar 52,6246 60,7146
Coeficiente de Variacion % 3,61003 4,15682
Minimo g 1344,0 1370,0
Maximo g 1522,0 1572,0
Sesgo Estandarizado -1,23875 0,260783
Curtosis Estandarizada -0,131459 -0,756217
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Las medidas de forma (sesgo estandarizado y la curtosis estandarizada) se utilizan para
comparar si las muestras provienen de distribuciones normales. Debido a que los valores de
estos estadisticos de forma estan en el rango de -2 a +2 no indican desviaciones significativas
de la normalidad, lo que permite aplicar pruebas que comparan las desviaciones estandar. En
este caso, ambos valores de sesgo estandarizado se encuentran dentro del rango esperado.

Ambas curtosis estandarizadas se encuentran dentro del rango esperado.

Por otra parte el histograma de frecuencias de la muestra de datos usando un cuadro de barras
dual (Figura 3.1) representa el nimero de observaciones en los intervalos adyacentes, cada
uno cubre 20 g de peso. El histograma que se encuentra arriba de la linea es para la muestra
que se obtuvo al poner el dispositivo de cuarteo en la posicién 1 mientras que el histograma
debajo de la linea representa a la muestra que obtuvo en la posicion 2. Esta comparacion solo
aporta elementos cualitativos en cuanto a la significacion de las diferencias en los pesos

obtenidos.

Posicién 1
5 T

frecuencia

=
L L Y N O L L L B L |
Ly v b v v by by by |

5 L, ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
1300 1350 1400 1450 1500 1550 1600
Posicion 2
Figura 3.1. Gréafico de distribucidn de frecuencias en la posicion 1y 2 de colocacién

del dispositivo de cuarteo

Estos estadisticos descriptivos sugieren que existen diferencias entre las dos muestras. Para
determinar si las diferencias aparentes son estadisticamente significativas y no es sélo por los

tamafios pequefios de las muestras, se realizan pruebas de hipotesis. La Comparacion de las
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Desviaciones Estandar mediante una Prueba F determina si las desviaciones estandar son

significativamente diferentes.
3.1.2. Comparacion de las desviaciones estandar

La Tabla 3.2 muestra los Estadisticos Muestrales: las desviaciones estandar muestrales,
varianzas y grados de libertad. EI Radio de Varianzas: indica que la varianza en la primera

muestra solo esta 0,75 veces arriba de la varianza de la segunda muestra.

Tabla 3.2. Comparacién de Desviaciones Estandar

Posicién 1 Posicién 2
Desviacion Estandar 52,6246 60,7146
Varianza 2769,35 3686,26
Gl 14 14

Razon de Varianzas = 0,751264

Intervalos de confianza del 95,0 %

Desviacion Estandar de Posicion 1: [38,5279; 82,9942]
Desviacion Estandar de Posicion 2: [44,4507; 95,7528]
Razones de Varianzas: [0,252222; 2,23771

Prueba-F para comparar Desviaciones Estdndar
Hipdtesis Nula: sigmal = sigma?2

Hipdtesis Alt.: sigmal <> sigma2

F=0,751264 valor-P =0,59978

No se rechaza la hipétesis nula para alfa = 0,05

La prueba-F compara las varianzas de las dos muestras y construye intervalos o cotas de
confianza para cada desviacion estandar y para la razon de varianzas. El intervalo de confianza
para la razon de varianzas, se extiende desde 0,252222 hasta 2,23771. Puesto que el intervalo
contiene el valor de 1, no hay diferencia estadisticamente significativa entre las desviaciones

estandar de las dos muestras con un nivel de confianza del 95,0 %.

También se ejecuta una prueba-F para evaluar la hipétesis especifica acerca de las
desviaciones estandar de las poblaciones de las cuales provienen las dos muestras. En este
caso, la prueba se ha construido para determinar si el cociente de las desviaciones estandar es
igual a 1,0 respecto a la hipétesis alternativa de que el cociente no es igual a 1,0. Puesto que el

valor-P calculado no es menor que 0,05, no se puede rechazar la hipétesis nula.
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Los resultados obtenidos mediante este estadigrafo de dispersion evidencian que no hay
diferencias estadisticamente significativas entre las desviaciones estandar de las dos muestras

con un nivel de confianza del 95,0 %.

3.1.3. Prueba de Kolmogorov-Smirnov

La prueba de Kolmogorov-Smirnov realiza Tabla 3.3. Prueba de Kolmogorov-Smirnov

Estadistico DN estimado = 0,266667

una prueba formal de la hip6tesis nula que

Valor P aproximado = 0,660386

las dos muestras provienen de la misma
poblacion (Tabla 3.3). Lo hace al calcular la maxima distancia entre las distribuciones

empiricas.

Los resultados muestran que la distancia maxima solamente es 0,266667, por otra parte debido
a que el valor-P es mayor que 0,05, concluye que no hay diferencia estadisticamente

significativa entre las dos distribuciones con un 95,0 % de confianza.

El procesamiento estadistico de los resultados de pesos, obtenidos al cuartear la muestra
mediante el dispositivo de cuarteo ubicado en la posicion 1 ¢ 2, evidencian que no existen
diferencias significativas con un nivel de confianza del 95,0 %. Esto permite validar el empleo
en la investigacion del dispositivo de cuarteo modificado (Figura 2.1 (I11)) a partir del disefio

(Anexos 11-P) y construido para tal efecto.

3.2. Caracterizacion morfoldgica de la pirolusita
3.2.1. Procesamiento digital de la foto del concentrado de pirolusita

La extraccion o muestreo del deposito de pirolusita se realiza de acuerdo a lo establecido en el
epigrafe 2.2, garantizando tener una muestra lo mas representativa posible del volumen total

del mineral.

La muestra del mineral tiene un peso de 15,75 kg, por lo que se cuartea usando un “apilado y
cuarteado” descrito en el epigrafe 1.1.2.1. Se reduce la muestra hasta 950 g la que se esparce

sobre cuatro hojas de papel blanco y es fotografiada (Figura 3.2).
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Figura 3.2. Foto del concentrado de pirolusita.

La foto es cargada y procesada en el software ImageJ V. 1.44 aplicandole el procedimiento

descrito en el epigrafe 2.1.2. La Figura 3.3 muestra el resultado obtenido.
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Figura 3.3. Procesamiento digital de la foto del concentrado de pirolusita: (a) Imagen
binaria, (b) Seleccion de frontera y conteo de las particulas.

A partir de los resultados del andlisis cuantitativo de las particulas (Anexo I1I-T, Tabla 1), se
puede caracterizar la morfologia y la distribucion granulométrica del concentrado de
pirolusita.
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3.2.2. Cuantificacion morfométrica del concentrado de pirolusita

3.2.2.1. Parametros globales, andlisis estadistico descriptivo del didmetro del area

proyectado

Los resultados de los estadisticos descriptivos para el Didmetro del area proyectada (Tabla
3.4) muestra que para una poblacion de 732 particulas, el valor minimo es de 0,27 mm y el
maximo de 19,31 mm. Las medidas de tendencia central muestran que el promedio es de 4,06
mm, con una mediana de 3,45 mm y una moda de 0,27 mm. Las medidas de variabilidad
muestran una varianza de 7,68 mm, desviacion estandar de 2,77 mm y un coeficiente de
variacion del 68,26 %.

Tabla 3.4. Resumen Estadistico para Diametro del area proyectada

Estadigrafos UM Valor

Recuento U 732
Promedio mm 4,05961
Mediana mm 3,4531
Moda mm 0,273
Varianza mm 7,6798
Desviacién Estandar mm 2,77124
Coeficiente de Variacion % 68,2638
Minimo mm 0,273
Maximo mm 19,3133
Sesgo Estandarizado 21,2573
Curtosis Estandarizada 31,6157

De particular interés son el sesgo estandarizado y la curtosis estandarizada, las cuales pueden
utilizarse para determinar si la muestra proviene de una distribucion normal. Valores de estos
estadisticos fuera del rango de -2 a +2 indican desviaciones significativas de la normalidad, lo
que tenderia a invalidar cualquier prueba estadistica con referencia a la desviacion estandar.
En este caso, el valor de sesgo estandarizado no se encuentra dentro del rango esperado para
datos provenientes de una distribucion normal. El valor de curtosis estandarizada no se

encuentra dentro del rango esperado para datos provenientes de una distribucién normal.

En la Figura 3.4 se puede observar graficamente la distribucion de los diametros. A pesar de

emplear estadisticos descriptivos en un procesamiento primario, se puede concluir que la
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distribucion granulométrica del concentrado de pirolusita no se ajusta a una distribucién

normal.

Figura 3.4. Gréafico de los tamafios de particula del concentrado de pirolusita.
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A partir de la tabla de frecuencias (Anexo I11-T, Tabla 2) que se realiza dividiendo el rango de

Diametro del area proyectada en intervalos del mismo ancho (11 clases), y contando el

namero de datos en cada intervalo (Anexo IlI-T, Tabla 1), se construye el histograma de

frecuencias (Figura 3.5).Las frecuencias muestran el nimero de datos en cada intervalo,

mientras que las frecuencias relativas muestran las proporciones en cada intervalo.

Frecuencia (cantidad)

300

250

200

150

100

50

Histograma de frecuencia

I

4 8 12 16
Diamefro del &rea proyectada (mm)

20

57



CAPITULO Il

Se observa que la mayor frecuencia (292) corresponde a la fraccion de 1,81 hasta 3,64 mm,
con un punto medio de 2,72 mm, lo que constituye el maximo de la distribucion unimodal con

una frecuencia relativa del 40 %.

3.2.2.2. Parédmetros globales, analisis estadistico no paramétrico y paramétrico del

didmetro del area proyectado

Los resultados de los didmetros se procesan mediante estadigrafos paramétricos y no

paramétricos para evaluar su distribucion y realizar una caracterizacion mas rigurosa.

La Tabla 3.5 muestra los resultados de diversas pruebas realizadas para determinar si el

Diametro del area proyectada puede modelarse adecuadamente con una distribucion normal.

Tabla 3.5. Pruebas de Normalidad para Didmetro del area proyectada

Prueba Estadistico Valor-P
Chi-Cuadrado 287,598 0,0
Estadistico W de Shapiro-Wilk 0,846554 0,0
Valor-Z para asimetria 10,3124 0,0
Valor-Z para curtosis 9,46268 0,0

La prueba de chi-cuadrada divide el rango de Didmetro del area proyectada en 53 clases
igualmente probables y compara el nimero de observaciones en cada clase con el nimero

esperado de observaciones.

La prueba de Shapiro-Wilk estd basada en la comparacion de los cuartiles de la distribucion

normal ajustada a los datos.

La prueba de sesgo estandarizado busca falta de simetria en los datos. La prueba de curtosis
estandarizada busca si la forma de la distribucion es mas plana o picuda que la distribucion

normal.

Debido a que en todas las pruebas, el valor-P méas pequefio de las pruebas realizadas es menor
a 0,05, se puede rechazar la idea de que el Diametro del area proyectada proviene de una

distribucién normal con 95 % de confianza.

La Tabla 3.6 muestra los resultados de la prueba de bondad de ajuste cuando varias

distribuciones que se puedan ajustar a los valores del Diametro del area proyectada. De
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acuerdo con el estadistico Log Verosimilitud, la distribucion de mejor ajuste es la distribucion
del Valor Extremo mas Grande (VEMG).

Tabla 3.6. Comparacién de Distribuciones Alternas

Distribucion Parédm. Est. Log Verosimilitud KSD
Valor Extremo méas 2 -1644,77 0,048247
Grande
Gamma 2 -1645,0 0,084509
Weibull 2 -1653,98 0,084289
Loglogistica 2 -1654,29 0,069104
Lognormal 2 -1690,02 0,128584
Laplace 2 -1695,66 0,090884

La Figura 3.6 muestra la comparacion entre la curva de distribucién Normal (color rojo) y la

curva de distribucion Valor extremo mas grande (color azul).

Histograma para Diametro del area proyectada
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Figura 3.6. Grafico de comparacion de las distribuciones Normal y Valor extremo

mas grande.

Se observa que la distribucion VEMG tiene un mejor ajuste a la distribucion de frecuencia de

los datos.
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3.2.2.3. Parametros del objeto, andlisis estadistico descriptivo de la circularidad

Los resultados de los estadisticos descriptivos para el Didmetro del &rea proyectada (Tabla
3.7) muestra que para una poblacion de 732 particulas, el valor minimo es de 0,2 y el maximo
de 1 (representa el circulo perfecto). Las medidas de tendencia central muestran que el
promedio es de 0,82, con una mediana de 0,84 y una moda de 1. Las medidas de variabilidad
muestran una varianza de 0,02, desviacion estandar de 0,13 mm y un coeficiente de variacién
del 15,5 %.

Tabla 3.7. Resumen Estadistico para Diametro del area proyectada

Estadigrafos UM Valor

Recuento U 732
Promedio 0,817907
Mediana 0,835785
Moda 1,0
Varianza 0,016091
Desviaciéon Estandar 0,12685
Coeficiente de Variacion % 15,5091
Minimo 0,20114
Maximo 1,0
Sesgo Estandarizado -16,5499
Curtosis Estandarizada 20,0226

El valor de sesgo estandarizado no se encuentra dentro del rango esperado para datos
provenientes de una distribucion normal tampoco sucede para el valor de curtosis
estandarizada, por lo que se puede inferir que los datos no son provenientes de una

distribuciéon normal.

En la Figura 3.7 se puede observar graficamente la distribucion de la Circularidad de las
particulas. Los resultados de los estadisticos descriptivos en un primer procesamiento,
concluyen que la distribucion de la Circularidad de las particulas del concentrado de pirolusita

no se ajusta a una distribucion normal.
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Figura 3.7. Gréafico de la circularidad de las particulas del concentrado de pirolusita.

A partir de la tabla de frecuencias (Anexo I11-T, Tabla 3) que se realiza dividiendo el rango del
Diametro del area proyectada en intervalos del mismo ancho (11 clases), y contando el
nimero de datos en cada intervalo (Anexo Il1I-T, Tabla 1), se construye el histograma de

frecuencias (Figura 3.8).
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Figura 3.8. Grafico de distribucién de frecuencias.
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Las frecuencias muestran el nimero de datos en cada intervalo, mientras que las frecuencias

relativas muestran las proporciones en cada intervalo. Se observa que la mayor frecuencia

(274) corresponde a la fraccion 0,82 hasta 0,91, con un punto medio de 0,86, lo que constituye

el maximo de la distribucién unimodal con una frecuencia relativa del38 %.

3.2.2.4. Parametros del objeto, andlisis estadistico no paramétrico y paramétrico de la

circularidad

Los resultados de la Circularidad de las particulas se procesan mediante estadigrafos

paramétricos y no paramétricos para evaluar su distribucion y realizar una caracterizacién mas

rigurosa.

La Tabla 3.8 muestra los resultados de diversas pruebas realizadas para determinar si la

Circularidad puede modelarse adecuadamente con una distribucion normal.

Tabla 3.8. Pruebas de Normalidad para Didmetro del area proyectada

Prueba Estadistico Valor-P
Chi-Cuadrado 409,527 0,0
Estadistico W de Shapiro-Wilk 0,878358 0,0
Valor-Z para asimetria 8,84298 0,0
Valor-Z para curtosis 7,9079| 2,66454E-15

Debido a que en todas las pruebas, el valor-P méas pequefio de las pruebas realizadas es menor

a 0,05, se puede rechazar la idea de que la Circularidad Diametro proviene de una distribucion

normal con 95 % de confianza.

Tabla 3.9. Comparacion de Distribuciones Alternas

Distribucion Param. Est. Log Verosimilitud KSD
Valor Extremo méas 2 564,706 0,0546997
Pequefio

Laplace 2 540,086 0,0772849
Weibull 2 539,832 0,0640571
Logistica 2 526,046 0,0661128
Normal 2 473,232 0,11117
Loglogistica 2 455,455 0,0961679
Gamma 2 386,122 0,1474
Lognormal 2 330,419 0,16453
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La Tabla 3.9 muestra los resultados de una prueba de bondad de ajuste cuando varias
distribuciones que se puedan ajustar a los valores de la Circularidad de la particula. De
acuerdo con el estadistico Log Verosimilitud, la distribucion de mejor ajuste es la distribucién
del Valor Extremo Més Pequefio (VEMP).

Histograma para Circularidad
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Figura 3.9. Grafico de comparacion de las distribuciones Normal y Valor extremo
mas pequefio.

La Figura 3.9 muestra la comparacién entre la curva de distribucion Normal (color azul) y la
curva de distribucion Valor extremo mas pequefio (color rojo). Se observa que la distribucion

VEMP tiene un mejor ajuste a la distribucion de frecuencia de los datos.

Los resultados de la cuantificacion morfométrica del concentrado de pirolusita en bruto
mediante el procesamiento digital de imagenes, con el software ImageJ permiten caracterizar
al mineral en cuanto a su distribucion granulométrica (parametro global) y la Circularidad de
las particulas (parametro de objeto). Se comprueba la fortaleza y eficacia de la combinacion de
esa herramienta con el procesamiento estadistico para estudiar las materias primas

pulverulentas.
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3.3. Resultados de la molturabilidad del concentrado de pirolusita
3.3.1. Caracterizacion morfométrica de la fraccion granulométrica de partida -5 +3 mm

La Tabla 3.10 muestra la matriz experimental empleada en la investigacion y los resultados de
la fraccion. Los valores de la carga estan tomados en base al peso inicial de las bolas 448 g,
por lo que para la relacion de carga 0,5 sera de 224 g, para la relacion de carga 1 sera de 448 g

y para la relacion de carga 1,5 seréd de 672 g de concentrado de pirolusita.

Tabla 3.10. Matriz de experimentos

Relacién Tiempo Fraccion < 1,5 mm Fraccion -5 +3 mm
de carga (min) (% masico) (% maésico)
0,5 10 24,11 75,89
0,5 20 45,98 54,02
0,5 30 61,16 38,84
1 10 10,04 89,96
1 20 20,76 79,24
1 30 34,15 65,85
1,5 10 3,27 96,73
1,5 20 6,99 93,01
1,5 30 11,46 88,54

Luego de moler de acuerdo con el disefio propuesto, se tamiza el concentrado molido por
tamiz de 1,5 mm de apertura de forma manual durante unos 120 s aproximadamente, para

luego pesar los resultados.

3.3.1.1. Parametros globales, analisis estadistico descriptivo del didmetro del area

proyectado de la fraccién granulométrica de partida -5 +3 mm

Los resultados de los estadisticos descriptivos para el Diametro del area proyectada para la
fraccion granulométrica de partida -5 +3 mm (Tabla 3.11) muestra que para una poblacion de
834 particulas, el valor minimo es de 2,61 mm y el maximo de 8,04 mm. Las medidas de
tendencia central muestran que el promedio es de 4,07 mm, con una mediana de 3,89 mm y
una moda de 3,63 mm. Las medidas de variabilidad muestran una varianza de 0,77 mm,

desviacion estandar de 0,88 mm y un coeficiente de variacién del 21,53 %.
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Tabla 3.11. Resumen Estadistico para Didmetro del &rea proyectada

Estadigrafos UM Valor

Recuento U 834
Promedio mm 4,0716
Mediana mm 3,8887
Moda mm 3,6309
Varianza mm 0,768778
Desviaciéon Estandar mm 0,8768
Coeficiente de Variacién % 21,5345%
Minimo mm 2,6134
Méaximo mm 8,0395
Sesgo Estandarizado 13,3402
Curtosis Estandarizada 8,51604

El valor de sesgo estandarizado no se encuentra dentro del rango esperado para datos

provenientes de una distribucién normal, asi como el de la curtosis estandarizada.

En la Figura 3.10 se puede observar graficamente la distribucion de los diametros.

Figura 3.10. Grafico de los tamafios de particula de la fraccion granulométrica -5

+3 mm.

Grafico de Dispersion

Diametro del area proyectado

5,6
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A pesar de emplear estadisticos descriptivos en un procesamiento primario, se puede concluir
que esta distribucion granulométrica (fraccion -5 +3 mm) de pirolusita no se ajusta a una

distribucién normal.

A partir de la tabla de frecuencias (Anexo Il1-T, Tabla 4) que se realiza dividiendo el rango de
Diametro del area proyectada en intervalos del mismo ancho (11 clases), se construye el
histograma de frecuencias (Figura 3.11). Las frecuencias muestran el nimero de datos en cada

intervalo, mientras que las frecuencias relativas muestran las proporciones en cada intervalo.

Histograma
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Figura 3.11. Grafico de distribucion de frecuencias.

Se observa que la mayor frecuencia (301) corresponde a la fraccion de 3,3 hasta 4,1 mm, con
un punto medio de 3,75mm, lo que constituye el maximo de la distribucion unimodal con una

frecuencia relativa del 36 %.

3.3.1.2. Parametros globales, analisis estadistico no paramétrico y paramétrico del

diametro del area proyectado de la fraccion granulométrica de partida -5 +3 mm

La Tabla 3.12 muestra los resultados de la prueba de bondad de ajuste cuando varias
distribuciones que se puedan ajustar a los valores del Diametro del area proyectada. De
acuerdo con el estadistico Log Verosimilitud, la distribucién de mejor ajuste es la distribucién
del Valor Extremo méas Grande (VEMG).
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Tabla 3.12. Comparacion de Distribuciones Alternas

Distribucion Parédm. Est. Log Verosimilitud KSD
Valor Extremo Mas 2 -974,742 0,0306289
Grande
Gaussiana Inversa 2 -1000,69 0,0616042
Lognormal 2 -1001,0 0,0603267
Normal 2 -1073,24 0,0992028
Weibull 2 -1129,69 0,116396
Laplace 2 -1695,66 0,090884

La Figura 3.12 muestra la comparacién entre la curva de distribucion Normal (color rojo) y la

curva de distribucion Valor extremo mas grande (color azul).

Histograma para Didmetro del &rea proyectado
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Figura 3.12. Grafico de comparacion de las distribuciones Normal y Valor extremo
mas grande.

Se observa que la distribucion VEMG tiene un mejor ajuste a la distribucion de frecuencia de

los datos.

3.3.1.3. Parametros del objeto, analisis estadistico descriptivo de la circularidad de la

fraccion granulométrica de partida -5 +3 mm

Los resultados de los estadisticos descriptivos para la Circularidad de la fraccién
granulométrica de partida -5 +3 mm (Tabla 3.13) muestra que para una poblacion de 834

particulas, el valor minimo es de 0,3 y el maximo de 0,963 (1 representa el circulo perfecto).
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Las medidas de tendencia central muestran que el promedio es de 0,796, con una mediana de
0,82 y una moda de 0,86. Las medidas de variabilidad muestran una varianza de 0,0079,

desviacion estandar de 0,089 y un coeficiente de variacion del 11,17 %.

Tabla 3.13. Resumen Estadistico para la Circularidad

Estadigrafos UM Valor

Recuento U 834
Promedio 0,795639
Mediana 0,815
Moda 0,858
Varianza 0,00789349
Desviacion Estandar 0,0888453
Coeficiente de Variacién % 11,1665
Minimo 0,3
Maximo 0,963
Sesgo Estandarizado -24,9948
Curtosis Estandarizada 37,3894

El valor de sesgo estandarizado no se encuentra dentro del rango esperado para datos
provenientes de una distribucion normal tampoco sucede para el valor de curtosis
estandarizada, por lo que se puede inferir que los datos no son provenientes de una

distribuciéon normal.

En la Figura 3.13 se puede observar graficamente la distribucion de la Circularidad de las

particulas.

Los resultados de los estadisticos descriptivos en un primer procesamiento, concluyen que la
distribucion de la Circularidad de las particulas del concentrado de pirolusita no se ajusta a

una distribucion normal.
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Graéfico de Dispersion
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Figura 3.13. Grafico de la circularidad de las particulas de la fraccion granulometrica de
partida -5 +3 mm.

A partir de la tabla de frecuencias (Anexo Il1-T, Tabla 5) que se realiza dividiendo el rango de
Diametro del area proyectada en intervalos del mismo ancho (11 clases), se construye el

histograma de frecuencias (Figura 3.14).

Histograma
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Figura 3.14. Grafico de distribucion de frecuencias

Las frecuencias muestran el nimero de datos en cada intervalo, mientras que las frecuencias

relativas muestran las proporciones en cada intervalo. Se observa que la mayor frecuencia
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(373) corresponde a la fraccion 0,8 hasta 0,87, con un punto medio de 0,83, lo que constituye

el maximo de la distribucién unimodal con una frecuencia relativa del 45 %.

3.3.1.4. Parametros del objeto, andlisis estadistico no paramétrico y paramétrico de la

circularidad de la fraccion granulométrica de partida -5 +3 mm

La Tabla 3.14 muestra los resultados de una prueba de bondad de ajuste cuando varias

distribuciones que se puedan ajustar a los valores de la Circularidad de la particula. De

acuerdo con el estadistico Log Verosimilitud, la distribucién de mejor ajuste es la distribucion

del VValor Extremo Més Pequefio (VEMP).

Tabla 3.14. Comparacion de Distribuciones Alternas

Distribucion Param. Est. Log Verosimilitud KSD
Valor Extremo mas 2 1022,37 0,0385011
Pequefio

Weibull 2 984,642 0,0606509
Laplace 2 949,148 0,0902889
Logistica 2 931,432 0,0751019
Loglogistica 2 861,416 0,0984484
Normal 2 836,101 0,125578
Gamma 2 386,122 0,1474
Lognormal 2 330,419 0,16453

La Figura 3.15 muestra la comparacion entre la curva de distribucion Normal (color azul) y la

curva de distribucion Valor extremo mas pequefio (color rojo). Se observa que la distribucion

VEMP tiene un mejor ajuste a la distribucion de frecuencia de los datos.
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Histograma para Circularidad
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Figura 3.15. Grafico de comparacion de las distribuciones Normal y Valor extremo
mas pequerio.

En este caso, los resultados de la caracterizacion morfométrica muestra (como era de esperar)
que cuando se tamiza el concentrado de pirolusita en bruto y se extrae la fraccion
granulomeétrica -5 +3 mm disminuye los parametros de dispersion de los diametros de las
particulas (variable diametro del area proyectada) Coeficiente de Variacion 68 % y 21 %
respectivamente. Esto permite tener una poblacion para investigar la molturabilidad con menor

dispersidn en cuanto a su tamafio de particula.

Por otra parte la variable Circularidad, disminuye su dispersion discretamente 15 % para el
mineral en bruto y 11 % para el mineral tamizado. Esta variable evidentemente es menos

sensible que la anterior porque constituye un aspecto de forma.

3.3.2. Andlisis estadistico de los resultados de la molienda

La Tabla 3.15 muestra la matriz experimental empleada en la investigacion y los resultados de
la fraccion obtenida con tamafio de particula < 1,5 mm vy a la fraccion granulométrica > 1,5
mm con relaciones de carga que variaron entre 0,5; 1 y 1,5 con tiempos de molienda 10, 20 y

30 minutos para cada una de estas relaciones.
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Tabla 3.15. Matriz del disefio experimental del estudio de molturabilidad

Relacibnde  Tiempo

Fraccién < 1,5 mm

Fraccion > 1,5 mm

carga (min) (% maésico) (% mésico)
0,5 10 24,11 75,89
0,5 20 45,98 54,02
0,5 30 61,16 38,84

1 10 10,04 89,96

1 20 20,76 79,24

1 30 34,15 65,85

1,5 30 3,27 96,73
1,5 20 6,99 93,01
15 10 11,46 88,54

La Tabla 3.16 muestra los efectos estimados para cada una de las variables y las interacciones

entre estas para la Fraccion < 1,5 mm. También se muestra el error estandar de cada uno de

estos efectos, el cual mide su error de muestreo.

El factor de inflacion de varianza (V.I.F.) méas grande, es igual a 1,0. Para un disefio

perfectamente ortogonal, todos los factores serian igual a 1. Factores de 10 o mas,

normalmente se interpretan como indicativos de confusion seria entre los efectos.

Tabla 3.16. Efectos estimados para el peso de la fraccion < 1,5 mm (% masico)

Efecto Estimado Error Estd. V.I.F.
promedio 22,0133 2,70053
A:Relacion de carga -36,51 2,95828 1,0
B:Tiempo 17,6567 2,95828 1,0
AA 7,69 5,12389 1,0
AB -22,62 3,62314 1,0
BB -1,09 5,12389 1,0

Errores estandar basados en el error total con 3 g.1.
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El diagrama de Pareto mostrado en la Figura 3.16 grafica los estimados en orden decreciente

de importancia.

A:Relacion de carga I+
I -
AB
B:Tiempo
AA
BB I
0 3 6 9 12 15

Efecto estandarizado

Figura 3.16. Diagrama de Pareto Estandarizado para Fraccion < 1,5 mm (% maésico).

Se observa que la variable “relacion de carga” es la que tiene mayor influencia en la obtencion
del peso de la fraccion < 1,5 mm, sigue la relacion entre las variables “relacion de carga” y el

“tiempo”, la otra es propiamente la variable “tiempo”.

Los resultados del analisis de varianza mostrado en la Tabla 3.17 prueba la significancia
estadistica de cada efecto comparando su cuadrado medio contra un estimado del error
experimental en la variabilidad del peso de la fraccion < 1,5 mm separados para cada uno de

los efectos.

Tabla 3.17. Analisis de Varianza para el peso de la Fraccion < 1,5 mm

Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razén-F Valor-P
A:Relacion de carga 1999,47 1 1999,47 152,32 0,0011
B:Tiempo 467,637 1 467,637 35,62 0,0094
AA 29,568 1 29,568 2,25 0,2304
AB 511,664 1 511,664 38,98 0,0083
BB 0,59405 1 0,59405 0,05 0,8452
Error total 39,3813 3 13,1271

Total (corr.) 3048,31 8

R-cuadrada = 98,7081 %

R-cuadrada (ajustada por g.l.) = 96,5549 %

Error estandar del est. = 3,62314

Error absoluto medio = 1,84889

Estadistico Durbin-Watson = 2,08993 (P=0,0871)
Autocorrelacion residual de Lag 1 = -0,097639
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En este caso, 3 efectos tienen una valor-P menor que 0,05, indicando que son

significativamente diferentes de cero con un nivel de confianza del 95,0 %.

El estadistico R-Cuadrada indica que el modelo, asi ajustado, explica 98,71 % de la
variabilidad en peso de la fraccion < 1,5 mm. El estadistico R-cuadrada ajustada, que es mas
adecuado para comparar modelos con diferente nimero de variables independientes, es 96,56
%. El error estdndar del estimado muestra que la desviacion estandar de los residuos es
3,62314. El error medio absoluto (MAE) de 1,85 es el valor promedio de los residuos. El
estadistico de Durbin-Watson (DW) prueba los residuos para determinar si haya alguna
correlacion significativa basada en el orden en que se presentan los datos en el archivo. Puesto
que el valor-P es mayor que 5,0 %, no hay indicacion de autocorrelacién serial en los residuos
con un nivel de significancia del 5,0 %.

La Tabla 3.18 muestra los coeficientes de regresion

Tabla 3.18. Coef. de regresion para Peso de la Fraccion < 1,5 mm

Coeficiente Estimado
constante 8,82667
A:Relacion de carga -22,03
B:Tiempo 3,36283
AA 15,38

AB -2,262
BB -0,00545

La ecuacion del modelo ajustado es:

Peso de la Fraccion < 1,5 mm = 8,82667 - 22,03*Relacion de carga + 3,36283*Tiempo +
15,38*Relacion de carga”2 - 2,262*Relacion de carga*Tiempo - 0,00545*Tiempo”2

Si se aplica la optimizacion de la variable Respuesta (Peso de la Fraccion < 1,5 mm) se
obtiene que el Valor 6ptimo = 63,7067. La Figura 3.17 (a) muestra la combinacion de los
niveles de los factores, la cual maximiza Peso fraccion sobre la region indicada y (b) se

describe graficamente la respuesta estimada.
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(a)
5
, 8
Factor Bajo |Alte  |Optimo 8
Relacionde carga| 05 | 1.5 03 2
Tiempo 10.0 | 300 | 300 s

Relacién de carga

Figura 3.17. (a) Tabla de relaciones para maximizar la variable; (b) Superficie de
respuesta estimada.

3.3.3. Caracterizacion morfométrica de la fraccion granulométrica > 1,5 mm

Los resultados del procesamiento estadistico evidencian que los mejores valores se obtienen
con la combinacién de una relacion de carga de 0,5 con 30 minutos de molienda. Es
precisamente en esta combinacion donde se logra un mayor volumen de mineral molido que
pasa por tamiz de 1,5 mm de apertura, por lo que resulta de interés para la presente
investigacion caracterizar morfométricamente a la fraccion granulométrica > 1,5 mm para

observar los cambios ocurridos en esas particulas.

3.3.3.1. Parametros globales, analisis estadistico descriptivo del diametro del area

proyectado de la fraccién granulométrica > 1,5 mm

Los resultados de los estadisticos descriptivos para el Didmetro del area proyectada para la
fraccion granulométrica > 1,5 mm (Tabla 3.19) muestra que para una poblaciéon de 1921
particulas, el valor minimo es de 0,16 mm y el maximo de 6,45 mm. Las medidas de tendencia
central muestran que el promedio es de 1,80 mm, con una mediana de 1,60 mm y una moda de
1,28 mm. Las medidas de variabilidad muestran una varianza de 0,66 mm, desviacion estandar

de 0,81 mm y un coeficiente de variacion del 45,21 %.
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Tabla 3.19. Resumen Estadistico para Didmetro del &rea proyectada

Estadigrafos UM Valor

Recuento U 1921
Promedio mm 1,79096
Mediana mm 1,6037
Moda mm 1,2796
Varianza mm 0,655618
Desviaciéon Estandar mm 0,809702
Coeficiente de Variacién % 45,2105
Minimo mm 0,1596
Méaximo mm 6,4519
Sesgo Estandarizado 26,9059
Curtosis Estandarizada 35,7322

El valor de sesgo estandarizado no se encuentra dentro del rango esperado para datos

provenientes de una distribucion normal, asi como el de la curtosis estandarizada.

En la Figura 3.18 se puede observar graficamente la distribucion de los diametros. A pesar de

emplear estadisticos descriptivos en un procesamiento primario, se puede concluir que esta

distribucion granulométrica (fraccion > 1,5 mm) de pirolusita no se ajusta a una distribucion

normal aunque si ha disminuido (producto del tamizado) el rango de diametros (0,2 a 6,5 mm)

Grafico de Dispersion

Diametro area proyectada

Figura 3.18. Grafico de los tamafios de particula de la fraccion granulométrica > 1,5 mm.

respecto al concentrado original (0,3 a 19,3 mm).
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A partir de la tabla de frecuencias (Anexo IlI-T, Tabla 6) que se realiza dividiendo el rango de
Didmetro del area proyectada en intervalos del mismo ancho (12 clases), se construye el
histograma de frecuencias (Figura 3.19). Las frecuencias muestran el nimero de datos en cada

intervalo, mientras que las frecuencias relativas muestran las proporciones en cada intervalo.

Histograma
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Figura 3.19. Grafico de distribucion de frecuencias.

Se observa que la mayor frecuencia (842) corresponde a la fraccion de 1,3 hasta 1,8 mm, con
un punto medio de 1,54 mm, lo que constituye el maximo de la distribucion unimodal con una

frecuencia relativa del 44 %.

3.3.3.2. Parametros globales, analisis estadistico no paramétrico y paramétrico del

diametro del area proyectado de la fraccion granulométrica > 1,5 mm

La Tabla 3.20 muestra los resultados de la prueba de bondad de ajuste cuando varias
distribuciones que se puedan ajustar a los valores del Diametro del area proyectada. De
acuerdo con el estadistico Log Verosimilitud, la distribucién de mejor ajuste es la distribucion

Loglogistica.
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Tabla 3.20. Comparacion de Distribuciones Alternas

Distribucion Parédm. Est. Log Verosimilitud KSD
Loglogistica 2 -2103,52 0,069512
Laplace 2 -2115,38 0,116392
Valor Extremo Més 2 -2118,22 0,0939693
Grande
Logistica 2 -2177,09 0,102073
Lognormal 2 -2317,18 0,133994
Normal 2 -2319,78 0,132589

La Figura 3.20 muestra la comparacién entre la curva de distribucion Normal (color rojo) y la
curva de distribucion Loglogistica (color azul).

Histograma para Diametro area proyectada
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Figura 3.20. Grafico de comparacion de las distribuciones Normal y Valor extremo
mas grande.

Se observa que la distribucion Loglogistica tiene un mejor ajuste a la distribucién de

frecuencia de los datos.

3.3.3.3. Parametros del objeto, andlisis estadistico descriptivo de la circularidad de la

fraccion granulométrica > 1,5 mm

Los resultados de los estadisticos descriptivos para la Circularidad de la fraccion
granulométrica > 1,5 mm (Tabla 3.21) muestra que para una poblacion de 1921 particulas, el

valor minimo es de 0,347 y el maximo de 1,0 (1 representa el circulo perfecto). Las medidas
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de tendencia central muestran que el promedio es de 0,87, con una mediana de 0,88 y una

moda de 1,0. Las medidas de variabilidad muestran una varianza de 0,0068, desviacién

estandar de 0,083 y un coeficiente de variacion del 9,5 %.

Tabla 3.21. Resumen Estadistico para la Circularidad

Estadigrafos UM Valor

Recuento U
Promedio

Mediana

Moda

Varianza

Desviacion Estandar

Coeficiente de Variacién %
Minimo

Maximo

Sesgo Estandarizado

Curtosis Estandarizada

0,00681347
0,0825438

El valor de sesgo estandarizado no se encuentra dentro del rango esperado para datos

provenientes de una distribuciébn normal tampoco sucede para el valor de curtosis

estandarizada, por lo que se puede inferir que los datos no son provenientes de una

distribuciéon normal.

En la Figura 3.21 se puede observar graficamente la distribucion de la Circularidad de las

particulas.

Los resultados de los estadisticos descriptivos en un primer procesamiento, concluyen que la

distribucion de la Circularidad de las particulas del concentrado de pirolusita no se ajusta a

una distribucion normal.
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Gréfico de Dispersion
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Figura 3.21. Grafico de la circularidad de las particulas de la fraccion granulométrica > 1,5

mm.

A partir de la tabla de frecuencias (Anexo I11-T, Tabla 7) que se realiza dividiendo el rango de

Diametro del area proyectada en intervalos del mismo ancho (12 clases), se construye el

histograma de frecuencias (Figura 3.22).
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Figura 3.22. Gréfico de distribucion de frecuencias.
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Las frecuencias muestran el nimero de datos en cada intervalo, mientras que las frecuencias
relativas muestran las proporciones en cada intervalo. Se observa que la mayor frecuencia
(566) corresponde a la fraccion 0,88 hasta 0,94, con un punto medio de 0,91, lo que constituye

el maximo de la distribucién unimodal con una frecuencia relativa del 29 %.

3.3.3.4. Parametros del objeto, andlisis estadistico no paramétrico y paramétrico de la

circularidad de la fraccion granulométrica > 1,5 mm

La Tabla 3.22 muestra los resultados de una prueba de bondad de ajuste cuando varias
distribuciones que se puedan ajustar a los valores de la Circularidad de la particula. De
acuerdo con el estadistico Log Verosimilitud, la distribucion de mejor ajuste es la distribucion
del Valor Extremo Mas Pequefio (VEMP).

Tabla 3.22. Comparacion de Distribuciones Alternas

Distribucion Param. Est. Log Verosimilitud KSD
Valor Extremo mas 2 2200,99 0,0386401
Pequeiio

Weibull 2 2198,06 0,031016
Laplace 2 2092,91 0,0718957
Logistica 2 2129,97 0,0573707
Loglogistica 2 2066,39 0,0712227
Normal 2 2066,51 0,0656555
Gamma 2 1975,02 0,0828055
Lognormal 2 1918,62 0,0913313

La Figura 3.23 muestra la comparacion entre la curva de distribucion Normal (color azul) y la
curva de distribucion Valor extremo mas pequefio (color rojo). Se observa que la distribucion

VEMP tiene un mejor ajuste a la distribucion de frecuencia de los datos.
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Histograma para Circularidad M
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Figura 3.23. Grafico de comparacion de las distribuciones Normal y Valor extremo
mas pequerio.

Se logra establecer en este epigrafe el efecto de la molienda con una relacion de carga y
tiempo Optimos sobre los pardmetros morfometricos en las particulas del concentrado de

pirolusita de partida (fraccion -5 +3 mm).

Cuestion que si quizds no aporta directamente mucha informacion cientifica sirve como
precedente para investigaciones donde sea necesario lograr una determinada circularidad de

las particulas. Especificamente en la aplicacion de dispersoides en materiales compuestos.
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CONCLUSIONES

1. Se establece una ecuacion de regresion que establece las relaciones de carga y el
tiempo para moler el concentrado de pirolusita hasta una granulometria < 1,5 mm. A su
vez que se obtienen los valores dptimos de estas variables (0,5 para la relacion de carga
y 30 minutos para el tiempo).

2. Se realiza una caracterizacion morfométrica exhaustiva mediante el procesamiento de
iméagenes digitales con el software ImageJ, combinado con el procesamiento
estadistico de los resultados orientados a parametros globales y de forma.

3. Se estudia el efecto de la molienda por rodadura en molino de bolas en la morfologia
de las particulas para posibles aplicaciones como dispersoides en el reforzamiento de

aleaciones de aluminio.
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RECOMENDACIONES

RECOMENDACIONES
1. Extender el uso del procesamiento digital de imagenes en la caracterizacion
morfométrica de minerales pulverulentos.
2. Continuar el empleo de la caracterizacion digital hacia parametros densitométricos de

los materiales con vistas a aprovechar todas las bondades del método.
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ANEXOS

Figura 2: Ralacion entre Magnificacion Usada y maltiplos de Jeffries, f, para un Area de 5000
mm? (un circulo de 79,8 mm de diametro) (f = 0,0002 m?)

TABLE 5 Relationship Between Magnification Used and Jeffries’
Multiplier, f, for an Area of 5000 mm? (a Circle of 79.8-mm
Diameter) (f =0.0002 M ?)

Magnification Used, M Jeffries’” Multiplier, f, to Obtain Grains/mm?
1 0.0002
10 0.02
25 0125
50 05
754 1.125
100 20
150 45
200 80
250 125
300 18.0
500 50.0
750 1125
1000 200.0

A At 75 diameters magnification, Jeffries’ multiplier, f becomes unity if the area
used is 5625 mm~ (a circle of 84.5-mm diameter).
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ANEXOS I1I-T
Tabla 1. Resultados del anélisis cuantitativo del concentrado de pirolusita

" Diametro del L
Area de la area Perim Diametro
Particula partlcgla proyectada (mm) Feret Redondeo | Solidez
(mm?) (mm) (mm)
1 1,5804 1,4185 9,9366 4,8628 0,08219| 0,80597
2 0,0585 0,2730| 0,6843 0,3422 1 1
3 25,5788 5,7068| 19,0085 6,3873 0,87199| 0,92979
4 12,1163 3,9277| 13,7933 4,7533 0,69893| 0,89805
5 8,0190 3,1953| 10,9387 4,0047 0,78834| 0,9103
6 22,3595 5,3356| 17,7229 6,0484 0,87123| 0,93627
7 19,1402 4,9366| 16,8969 6,0918 0,71534| 0,91341
8 23,2375 5,4394| 18,5490 6,2903 0,85336| 0,9158
9 17,5013 4,7205| 16,8382 6,4284 0,6075| 0,9102
10 52,7380 8,1944| 28,5786 9,8483 0,78663| 0,94444
11 1,5804 1,4185 4,5310 1,7446 0,87372| 0,87097
12 21,2474 5,2013| 18,0064 6,0484 0,92895| 0,92602
13 48,7578 7,8791| 28,0016 10,8332 0,58747| 0,93543
14 18,2622 4,8221| 16,0952 5,8566 0,80015| 0,94545
15 27,1007 5,8742| 20,8266 7,7457 0,6919| 0,90873
16 24,7008 5,6080| 18,4903 6,4918 0,88254| 0,94407
17 5,0924 2,5463 8,1185 2,9133 0,96887| 0,94565
18 6,3801 2,8502 9,3453 3,2907 0,86877| 0,91213
19 15,0429 4,3764| 15,1862 5,0344 0,92531| 0,88774
20 11,0627 3,7531| 12,3073 4,7533 0,64763| 0,95214
21 8,9555 3,3768| 11,2565 4,1624 0,77833| 0,91617
22 10,0091 3,5699| 13,1090 4,8988 0,57134| 0,85714
23 18,2037 4,8143| 16,6378 6,0484 0,69627| 0,9174
24 15,8624 4,4941| 20,6019 6,7265 0,54137| 0,80059
25 18,2622 4,8221| 18,5490 7,6888 0,43273| 0,89016
26 34,9441 6,6702| 24,0963 8,7966 0,74282| 0,92991
27 28,6811 6,0430| 21,5696 7,3582 0,72408| 0,90489
28 2,2243 1,6829 5,6404 2,4194 0,6405| 0,90476
29 3,5120 2,1146 6,8086 2,6169 0,71352| 0,94488
30 13,4040 4,1312| 13,4754 4,5003 0,92756| 0,94045
31 1,0536 1,1582 3,5045 1,4107 0,80112| 0,94737
32 8,9555 3,3768| 11,5400 4,5003 0,6193| 0,91071
33 12,8772 4,0492| 13,8176 4,9876 0,83855| 0,90909
34 21,1303 5,1869| 18,0064 6,4056 0,75788| 0,93402
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35 21,0718 5,1797| 18,0064 7,0161 0,58552| 0,91603
36 6,0289 2,7706 9,7705 3,9680 0,65031| 0,89565
37 4,8582 2,4871 8,3776 3,2278 0,65822| 0,8877
38| 208,9620 16,3113| 59,9917 21,7608 0,6482| 0,94507
39 31,4906 6,3321| 31,8827 10,9541 0,39983| 0,7741
40 6,3215 2,8370 9,8879 3,7559 0,65461| 0,86056
41 9,8920 3,5489| 11,9408 4,2321 0,75706| 0,89655
42 18,9061 4,9063| 17,4638 6,8771 0,54603| 0,91892
43 50,5138 8,0197| 27,3173 9,4231 0,86026| 0,95149
44 50,4553 8,0151| 27,8700 9,7257 0,80995| 0,9244
45 61,8106 8,8713| 31,3644 10,1642 0,90786| 0,93245
46 9,8335 3,5384| 11,9408 4,7533 0,67067| 0,91057
47 10,8286 3,7131| 13,1333 4,9876 0,67968| 0,90686
48 2,3998 1,7480| 5,5574 2,0812 0,84415| 0,8913
49 50,5138 8,0197| 26,5257 9,0395 0,88664| 0,95149
50 5,2094 2,5754| 8,7198 3,1545 0,89191| 0,89447
51 11,2968 3,7926| 12,9329 4,5648 0,92372| 0,91469
52 13,4040 4,1312| 14,9027 5,8566 0,57187| 0,8876
53 0,1171 0,3861 1,0265 0,5410 0,5 1
54 0,4683 0,7721 3,5045 1,6230 0,26633| 0,66667
55 4,3900 2,3642 8,1772 3,2907 0,72879| 0,87209
56 47,8213 7,8031| 28,7790 10,8656 0,59994| 0,92369
57 1,8145 1,5200| 4,8144 2,0529 0,74077| 0,93939
58 25,3447 5,6807| 19,6827 7,0660 0,80426| 0,92423
59 2,0487 1,6151 5,2983 2,0529 0,78033| 0,90909
60 12,4090 3,9749| 14,6436 5,2339 0,74375| 0,86531
61 37,9878 6,9547| 23,9890 7,8022 0,97937| 0,92847
62 17,8525 4,7677| 15,7531 5,3718 0,91188| 0,94136
63 7,0825 3,0029| 10,3718 3,7869 0,75733| 0,87365
64 0,0585 0,2730] 0,6843 0,3422 1 1
65 0,5853 0,8633 3,0206 1,3029 0,53577 0,8
66 16,5648 4,5925| 16,5548 6,1824 0,60079| 0,87752
67 0,0585 0,2730] 0,6843 0,3422 1 1
68 31,4321 6,3262| 21,4765 7,3741 0,93278| 0,93717
69 23,8228 5,5075| 19,5754 7,0328 0,71354| 0,92081
70 1,0536 1,1582 3,5632 1,4107 0,81943| 0,85714
71 5,2094 2,5754 9,2866 3,2907 0,79541| 0,8599
72 0,0585 0,2730] 0,6843 0,3422 1 1
73 0,1171 0,3861 1,3686 0,6843 0,37796| 0,66667
74 4,8582 2,4871 8,1772 3,2907 0,68435| 0,92737
75 38,3975 6,9921| 32,3079 9,9928 0,59382| 0,7619
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76 9,0141 3,3878| 11,3982 4,4414 0,71922| 0,93051
77| 267,9631 18,4711 66,6342 23,8291 0,61363| 0,94363
78 52,6210 8,1853| 30,3724 10,5402 0,76827| 0,88703
79 0,8780 1,0573 3,4215 1,4107 0,62955| 0,78947
80 7,9605 3,1836| 11,2565 4,3616 0,69411| 0,86901
81 0,1171 0,3861 1,0265 0,5410 0,5 1
82 14,1649 4,2468| 15,3866 5,6480 0,67251| 0,89299
83 3,2193 2,0246 06,7256 2,5259 0,80193| 0,86614
84 21,9498 5,2865| 18,0064 5,8915 0,87345| 0,9375
85 74,3366 9,7287| 42,9287 14,4048 0,5487| 0,81358
86 7,2581 3,0399| 10,0883 3,7869 0,79208| 0,91852
87 7,2581 3,0399| 10,2301 4,0047 0,64952| 0,91852
88 3,8632 2,2178 7,4929 3,0314 0,67632| 0,90411
89 7,1410 3,0153| 10,9144 4,5003 0,51417| 0,87143
90 1,2292 1,2510]  3,9054 1,6230 0,75852| 0,85714
91 5,2680 2,5899 8,3776 3,0603 0,80501| 0,91371
92 1,4048 1,3374| 4,1888 1,8896 0,62968| 0,92308
93 8,7214 3,3323| 11,6230 4,1129 0,75973| 0,88427
94 9,4238 3,4639| 11,8234 4,5648 0,71733| 0,90704
95 11,2383 3,7827| 12,6494 4,7717 0,77561| 0,92754
96 6,2045 2,8107 9,2036 3,3611 0,79865| 0,90987
97 7,3166 3,0522| 11,3982 4,6222 0,49768| 0,86806
98 4,7997 2,4721 8,3776 3,1452 0,6592| 0,88172
99 3,6290 2,1496 7,5516 2,8214 0,71877| 0,84932
100 15,1015 4,3849| 14,7853 5,3116 0,72916| 0,92639
101 11,2383 3,7827| 12,7911 4,5003 0,8649| 0,91211
102 12,5260 3,9936| 13,4754 5,0518 0,65349| 0,92641
103 30,1444 6,1952| 20,7092 6,9280 0,85469| 0,94843
104 12,2919 3,9561| 13,4167 4,9876 0,7679| 0,92715
105 23,2375 5,4394| 18,6077 7,2176 0,65416| 0,92218
106 11,9407 3,8991| 13,5585 4,7717 0,91248| 10,9148
107 5,0338 2,5317 8,5780 3,4892 0,61058| 0,90052
108 3,4534 2,0969 7,2094 2,9133 0,71827| 0,88722
109 21,8327 5,2724| 25,6167 8,8298 0,38404| 0,73281
110 7,7263 3,1365| 11,4569 4,4479 0,56942| 0,86557
111 6,9654 2,9780 9,9709 3,9011 0,71508| 0,92969
112 6,3215 2,8370 9,4871 3,4640 0,8393| 0,91915
113 5,5021 2,6468| 10,5135 4,2321 0,55171| 0,81385
114 10,8871 3,7232| 12,9673 5,0864 0,58257| 0,89209
115 24,3496 5,5680| 22,4786 7,7909 0,59068| 0,86039
116 7,6678 3,1246| 11,3395 4,0556 0,67771| 0,85065
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117 14,0479 4,2292| 14,7610 5,5170 0,68287| 0,90056
118 6,9069 2,9655| 10,1714 3,8253 0,70252| 0,8839
119 16,2721 4,5517| 16,0122 5,6480 0,70537| 0,89968
120 33,8320 6,5632| 22,4786 8,0423 0,82043| 0,93376
121 14,9259 4,3594| 16,3544 5,5170 0,70381| 0,86149
122 6,7313 2,9275 9,8879 3,8253 0,65649| 0,89147
123 11,4724 3,8219| 13,3094 4,8689 0,74346| 0,88488
124 2,5754 1,8108 5,6991 2,1639 0,84093| 0,91667
125 6,5557 2,8891 9,5215 3,5226 0,8085| 0,88538
126 6,5557 2,8891 9,6045 3,5966 0,80781| 0,89243
127 7,3166 3,0522 9,8049 3,4640 0,91808| 0,91575
128 6,3801 2,8502| 10,1714 3,6290 0,74993| 0,86508
129 1,2292 1,2510| 3,8467 1,6230 0,64613| 0,93333
130 10,6530 3,6829| 12,7324 4,4414 0,83323| 0,89435
131 2,1657 1,6606 9,9466 3,6851 0,25767| 0,56489
132 4,0388 2,2677 7,4929 3,0314 0,70546 0,92
133 0,0585 0,2730| 0,6843 0,3422 1 1
134 0,0585 0,2730| 0,6843 0,3422 1 1
135 0,7609 0,9843 3,4215 1,4107 0,55406| 0,76471
136 5,1509 2,5609 9,2623 3,4215 0,64418 0,867
137 23,8814 5,5142| 18,6077 6,2201 0,88656| 0,93044
138 6,2630 2,8239| 15,9292 4,9818 0,49479| 0,54592
139 3,3949 2,0791 6,3834 2,3828 0,87606 0,928
140 5,2094 2,5754| 8,8028 3,2549 0,79501| 0,90355
141 0,9365 1,0920| 3,9884 1,7613 0,43653| 0,86486
142 15,4527 4,4356| 15,0445 5,1036 0,87658| 0,91667
143 3,1608 2,0061| 12,2243 3,6930 0,53064| 0,54545
144 7,3751 3,0644| 10,7383 3,9086 0,6635 0,9
145 11,8236 3,8800| 13,1920 4,5456 0,91965| 0,89978
146 2,3998 1,7480| 5,9826 2,2305 0,81964| 0,85417
147 48,6993 7,8744| 28,0360 10,4229 0,68308| 0,91985
148 2,2243 1,6829 5,2153 1,9506 0,94076| 0,89412
149 0,8195 1,0215| 4,8144 1,9951 0,29774 0,7
150 32,6028 6,4429| 22,7864 7,5931 0,88985| 0,92066
151 0,1171 0,3861 1,1682 0,5410 0,5 1
152 9,8335 3,5384| 12,1069 4,4611 0,77623| 0,92308
153 0,0585 0,2730| 0,6843 0,3422 1 1
154 2,9852 1,9496 6,7256 2,4909 0,83786| 0,85714
155 6,6142 2,9020 9,4871 3,3611 0,85976| 0,91498
156 9,4823 3,4747| 11,8821 4,7533 0,6561| 0,91268
157 0,1171 0,3861 1,0265 0,5410 0,5 1
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158 1,5219 1,3920| 4,3892 1,6230 0,8966| 0,86667
159 3,9217 2,2346 7,3512 2,6169 0,84248| 0,89333
160 43,4313 7,4363| 31,7653 9,3451 0,77145| 0,87294
161 8,8970 3,3657| 11,7991 4,4611 0,6251| 0,88116
162 5,5606 2,6608 8,8615 3,1545 0,87366| 0,90047
163 2,8681 1,9110 6,0413 2,2824 0,8485| 0,90741
164 32,9540 6,4775| 22,7621 7,6850 0,80266| 0,92069
165 14,4576 4,2905| 14,1597 4,9876 0,82743| 0,93032
166 0,0585 0,2730 0,6843 0,3422 1 1
167 10,6530 3,6829| 12,7081 4,5904 0,708| 0,87923
168 0,2341 0,5460 1,3686 0,6843 1 1
169 0,6439 0,9054| 4,0471 1,6230 0,57937| 0,59459
170 24,1740 5,5479| 19,3163 06,7265 0,76344| 0,9117
171 0,8195 1,0215 3,2211 1,4107 0,68139| 0,84848
172 30,0859 6,1892| 21,2862 7,7457 0,66434| 0,92529
173 5,9703 2,7571 9,6045 3,6612 0,69945| 0,88696
174 18,2622 4,8221| 20,4601 6,8856 0,61518| 0,75545
175 5,5606 2,6608 9,9122 3,9086 0,51829| 0,89202
176 25,3447 5,6807| 19,7415 7,1647 0,65947| 0,93319
177 0,1171 0,3861 1,1682 0,5410 0,5 1
178 3,6876 2,1668 7,2681 2,8318 0,69096| 0,86301
179 15,4527 4,4356| 14,6436 5,3718 0,84401| 0,95135
180 0,6439 0,9054 3,7049 1,5301 0,49611| 0,64706
181 9,5994 3,4960| 11,8821 4,4414 0,81708| 0,9011
182 8,0190 3,1953| 10,6552 3,6930 0,89934| 0,91333
183 8,7214 3,3323| 11,0804 4,1624 0,84249| 0,93711
184 7,1995 3,0277| 10,7726 4,3616 0,52355| 0,87234
185 8,3702 3,2645| 11,3982 4,2871 0,62987| 0,88272
186 0,7609 0,9843 2,8789 1,2097 0,86266| 0,89655
187 3,0437 1,9686 6,8673 2,3828 0,91231| 0,87395
188 17,2086 4,6809| 15,8948 6,1205 0,63978 0,953
189 9,8920 3,5489| 11,7404 4,4611 0,75843| 0,91351
190 0,1171 0,3861 1,0265 0,5410 0,5 1
191 9,6579 3,5067| 11,6230 4,3075 0,78875| 0,94556
192 0,4683 0,7721 2,1946 1,0265 0,81394| 0,94118
193 13,6381 4,1671| 13,8763 4,8205 0,83553| 0,92277
194 3,2778 2,0429 6,5251 2,4909 0,82937 0,896
195 3,0437 1,9686 6,7256 2,7049 0,65329| 0,8254
196 5,0338 2,5317 8,3776 3,3698 0,64315| 0,91489
197 73,9269 9,7019| 34,9519 12,3387 0,7258| 0,92325
198 0,2341 0,5460 1,8525 0,8723 0,4923 0,8
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199 0,4683 0,7721 2,3950 1,2097 0,51585| 0,84211
200 6,4386 2,8632 9,6288 3,8253 0,62961| 0,9322
201 3,2778 2,0429 06,7256 2,6057 0,76164| 0,90323
202 7,0239 2,9905 9,6875 3,6930 0,77854| 0,92664
203 0,3512 0,6687 2,1946 1,0265 0,62765| 0,85714
204 0,4683 0,7721 2,1946 1,0265 0,81394| 0,94118
205 7,0825 3,0029| 10,0296 3,5966 0,82039| 0,90977
206 0,0585 0,2730| 0,6843 0,3422 1 1
207 0,2927 0,6104 2,1946 0,9975 0,45701| 0,76923
208 10,4774 3,6524| 13,1920 4,8988 0,60396| 0,87961
209 13,9893 4,2204| 15,4453 6,1682 0,49025| 0,87386
210 7,6093 3,1126| 10,3718 3,7559 0,75821| 0,91228
211 26,8080 5,8423| 25,4993 9,3106 0,47148| 0,80563
212 21,3059 5,2084| 18,2311 6,2903 0,72208| 0,92976
213| 149,0830 13,7775| 50,6220 19,0577 0,63603| 0,93485
214 10,2432 3,6114| 13,1677 5,4368 0,47| 0,88608
215| 132,5767 12,9924 45,6416 15,3262 0,7833| 0,93905
216 41,7339 7,2895| 30,2306 10,4705 0,4974| 0,84031
217 12,7016 4,0215| 14,0180 51777 0,69142| 0,90229
218 10,0676 3,5803| 12,7081 4,6222 0,71409| 0,8866
219 26,6910 5,8296| 20,5432 8,1328 0,57789| 0,93347
220 16,6818 4,6087| 16,9556 6,1966 0,6291| 0,88235
221 35,1197 6,6870| 22,7864 7,71154 0,86446| 0,94787
222 19,7841 5,0190| 17,1217 6,5814 0,70284| 0,93629
223 14,8673 4,3508| 15,1275 5,1777 0,84872| 0,89912
224 6,2045 2,8107 9,3453 3,3698 0,88871| 0,92576
225 31,6077 6,3438| 23,5638 8,5091 0,64336| 0,90604
226 16,5648 4,5925| 16,0709 6,0484 0,69369| 0,88854
227 7,7849 3,1483| 11,2565 4,3279 0,71881| 0,88079
228 3,1608 2,0061 7,0677 2,5259 0,69994| 0,83077
229 14,8088 4,3423| 14,7023 5,3555 0,75713| 0,91667
230 12,6431 4,0122| 13,7346 5,1720 0,69105| 0,91915
231 5,2680 2,5899 9,4871 3,7009 0,58328| 0,85714
232 7,7263 3,1365| 10,9974 4,0047 0,7284| 0,89492
233 17,0330 4,6569| 16,4961 5,6945 0,73816| 0,90796
234 15,3941 4,4272| 15,8462 5,9754 0,55456| 0,89608
235 8,0775 3,2070| 10,7139 4,2252 0,64686| 0,93559
236 0,2341 0,5460 1,8525 0,7651 0,68139 0,8
237 5,8533 2,7300 9,0032 3,3611 0,76557| 0,90498
238 6,9654 2,9780 9,8879 3,7869 0,76617| 0,91188
239 16,5648 4,5925| 16,3544 6,0629 0,61439| 0,9056
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240 1,0536 1,1582 3,5045 1,4107 0,80112| 0,94737
241 40,9729 7,2228| 28,7446 10,4060 0,6099| 0,8844
242 64,0934 9,0336| 32,2835 11,9041 0,63246| 0,92288
243 61,4009 8,8418| 41,8293 13,7755 0,44776| 0,81098
244 0,7024 0,9457 2,8202 1,2097 0,75 1
245 9,4238 3,4639| 12,5320 4,6975 0,7124| 0,89197
246 1,0536 1,1582 3,7049 1,7446 0,53848 0,9
247 93,6525 10,9198| 58,9510 16,5509 0,541| 0,72678
248 1,6389 1,4446 4,7314 1,9951 0,63001 0,875
249 5,8533 2,7300| 10,0296 3,7559 0,59136| 0,86957
250 16,6818 4,6087| 16,0122 5,9311 0,69202| 0,91346
251| 292,9566 19,3133| 68,8288 22,9648 0,7806| 0,93762
252 0,5853 0,8633 3,0206 1,3029 0,59167| 0,83333
253 29,3249 6,1105| 21,0270 7,8022 0,75223| 0,91674
254 6,8483 2,9529 9,9709 3,8253 0,6989| 0,92126
255 0,2927 0,6104 2,0529 1,0265 0,45701| 0,71429
256 0,1171 0,3861 1,1682 0,5410 0,5 1
257 0,0585 0,2730 0,6843 0,3422 1 1
258 1,2877 1,2805| 14,1888 1,7613 0,61747| 0,89796
259 5,1509 2,5609 9,0619 3,5226 0,59918| 0,85854
260 10,0091 3,5699| 11,6230 4,1624 0,88253| 0,93443
261 6,3215 2,8370 9,9709 3,9011 0,62437| 0,90756
262 90,5502 10,7374| 48,7452 16,6655 0,43073| 0,80197
263| 268,1972 18,4792| 66,8103 23,6763 0,65073| 0,94106
264 4,9168 2,5020 8,2946 3,0603 0,83288| 0,87047
265 17,2672 4,6888| 16,2470 6,1253 0,78127| 0,90352
266 5,9118 2,7436 9,2279 3,4640 0,67717| 0,93953
267 84,2287 10,3558| 36,8631 12,1764 0,90552| 0,92929
268 4,8582 2,4871| 10,0883 4,1624 0,37915| 0,78302
269 11,9407 3,8991| 13,1333 4,7717 0,78465| 0,9148
270 6,7898 2,9402 9,6875 3,6930 0,6988| 0,9243
271 5,7362 2,7025 9,2036 3,2459 0,8782| 0,88688
272 9,3652 3,4531| 12,1656 4,5648 0,65459| 0,89136
273 7,2581 3,0399| 10,3718 3,7559 0,78572| 0,87633
274 6,3215 2,8370 9,5458 3,5966 0,69953| 0,89256
275 0,0585 0,2730 0,6843 0,3422 1 1
276 8,7799 3,3435| 11,8821 4,2252 0,77317| 0,9009
277 6,6727 2,9148 9,7462 3,3698 0,93677| 0,88716
278 2,3998 1,7480 5,6991 2,2305 0,82241| 0,88172
279 6,8483 2,9529 9,6875 3,6851 0,76056| 0,91051
280 12,7602 4,0307| 13,8176 5,3281 0,68866| 0,91213
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281 6,0289 2,7706 9,0619 3,3698 0,7764| 0,90749
282 4,6826 2,4417 8,3776 3,3698 0,58898| 0,88398
283 12,4090 3,9749| 13,1920 4,6537 0,83319| 0,92174
284 51,5674 8,1029| 27,6008 9,5342 0,86819| 0,95657
285 31,6662 6,3497| 29,8055 9,5312 0,57209| 0,80566
286 1,4048 1,3374| 4,1888 1,6230 0,76988| 0,88889
287 28,7981 6,0553| 21,8774 7,9102 0,64857| 0,92743
288 42,9045 7,3911| 28,9208 8,7633 0,86213| 0,85681
289 4,9168 2,5020| 8,3776 3,2459 0,75811| 0,89362
290 92,1891 10,8342 40,3190 15,1166 0,56096| 0,93058
291 12,2334 3,9466| 13,8763 5,7355 0,52198| 0,92478
292 20,4279 5,1000| 17,6055 6,2436 0,72788| 0,92819
293 30,4370 6,2252| 22,1365 8,4954 0,59284| 0,92609
294 12,8187 4,0400| 14,1597 4,7717 0,99681| 0,90683
295 8,1361 3,2186| 10,7139 4,1200 0,69366| 0,91148
296 10,7115 3,6930| 14,2184 6,1824 0,3735| 0,88193
297 68,2492 9,3219| 43,2465 14,9629 0,39507| 0,75032
298 3,0437 1,9686 6,4421 2,2952 0,9872| 0,85246
299 8,4873 3,2873| 10,9974 3,8253 0,81082| 0,90909
300 14,9259 4,3594| 15,1275 5,6480 0,67986| 0,92058
301 8,1946 3,2301| 10,8557 4,0266 0,7652| 0,90032
302 26,2227 5,7782| 19,4580 6,6080 0,81926| 0,92466
303 0,6439 0,9054 2,7372 1,0820 0,87814| 0,81481
304 28,3884 6,0121| 21,1100 7,7909 0,68336| 0,91596
305 2,7510 1,8716 6,2417 2,4194 0,71181| 0,84685
306 5,0924 2,5463 8,3776 3,1545 0,7407| 0,89691
307 12,2334 3,9466| 15,1032 6,1966 0,47474| 0,84959
308 12,2334 3,9466| 14,5019 5,6273 0,63329 0,897
309 0,2341 0,5460 1,3686 0,6843 1 1
310 4,4485 2,3799 8,8615 3,7559 0,43687| 0,85393
311 31,4321 6,3262| 22,6204 8,2187 0,74312| 0,89649
312 3,5705 2,1322 6,8673 2,6057 0,83054| 0,9037
313 5,3265 2,6042 9,2623 3,7869 0,53793| 0,86667
314 14,1064 4,2380| 14,7853 5,9754 0,55846| 0,93411
315 8,3702 3,2645| 10,8557 4,3279 0,63953| 0,91961
316 17,4428 4,7126| 17,2391 6,0484 0,72718| 0,86003
317 4,9168 2,5020( 18,1772 2,9532 0,84935| 0,91304
318 16,1551 4,5353| 15,7875 6,1682 0,65994| 0,91089
319| 114,9584 12,0983| 45,7489 16,1735 0,72973 0,908
320 4,0973 2,2840|  8,0355 3,1545 0,67447| 0,8642
321 9,8920 3,5489| 12,1656 4,1624 0,8885| 0,91105
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322 19,3744 4,9667| 16,6965 5,7099 0,87207| 0,92717
323 5,7948 2,7163 9,2623 3,4640 0,73293| 0,86463
324 16,6818 4,6087| 17,0974 5,6429 0,87891| 0,87827
325 22,0669 5,3006| 19,0328 6,1824 0,84646| 0,90516
326 9,8335 3,5384| 11,9064 4,3075 0,91538| 0,94118
327 1,0536 1,1582 3,5632 1,5491 0,78673| 0,85714
328 16,2721 4,5517| 17,6055 6,8814 0,5312| 0,89677
329 22,5351 5,3565| 18,6320 7,1647 0,62203| 0,9322
330 10,1262 3,5907| 12,3660 4,9876 0,55785| 0,91293
331 2,0487 1,6151 5,3570 1,9506 0,90689 0,875
332| 203,1673 16,0836| 56,8293 20,9718 0,66391| 0,94526
333 5,9703 2,7571 9,4871 3,5966 0,62496| 0,89474
334 23,9984 5,5277| 19,7758 7,3860 0,66148| 0,90408
335 34,0075 6,5803| 23,1042 8,2258 0,85693| 0,9071
336 16,0965 4,5271| 16,2126 57711 0,6957| 0,87025
337 5,2680 2,5899| 10,2301 3,9901 0,51655| 0,78603
338 26,9251 5,8551| 19,8589 6,4420 0,91314 0,92
339| 110,2758 11,8494| 44,0826 15,8371 0,57306| 0,92127
340 2,5169 1,7901 5,6991 2,2824 0,72217| 0,90526
341 57,7719 8,5766| 37,9827 10,3157 0,83348| 0,85307
342 2,2828 1,7049 5,3570 2,0529 0,91573| 0,89655
343 5,0924 2,5463 8,8615 3,6851 0,56466| 0,89691
344 52,2698 8,1579| 30,3967 11,2857 0,64013| 0,9043
345 9,4823 3,4747| 12,0238 4,4611 0,68051| 0,90503
346 44,4264 7,5210| 26,2666 8,9777 0,78936| 0,93704
347 3,8046 2,2010 7,2094 2,6169 0,87084| 0,90909
348 5,2680 2,5899 8,8028 3,4386 0,7098| 0,90452
349 2,1072 1,6380| 5,3570 2,0671 0,71146 0,9
350 26,8666 5,8487| 21,3105 8,5229 0,51503| 0,91984
351 18,3793 4,8375| 16,9212 6,3505 0,74825| 0,91147
352 0,9951 1,1256 3,7049 1,5301 0,64394 0,85
353 6,1459 2,71974 9,2866 3,4215 0,85106| 0,92105
354 8,1361 3,2186| 11,1148 4,1765 0,68332| 0,87697
355 6,3215 2,8370| 10,5135 4,2252 0,47741| 0,87449
356 3,6876 2,1668 7,2925 3,0314 0,6291| 0,92647
357 19,8426 5,0264| 19,1746 7,2581 0,63148| 0,86923
358 56,4256 8,4760| 29,7468 10,3440 0,73461| 0,92293
359 12,5260 3,9936| 13,5929 5,0518 0,74212| 0,90295
360 31,4906 6,3321| 22,0535 7,6507 0,80876| 0,91731
361 0,8195 1,0215| 3,3628 1,4107 0,63981| 0,84848
362 6,2045 2,8107 9,1449 3,2907 0,93682| 0,92982
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363 15,1015 4,3849| 15,1275 5,9064 0,66683| 0,93989
364| 115,3681 12,1199| 47,1519 18,0157 0,47726| 0,90475
365 6,2045 2,8107 9,6045 3,7009 0,73546| 0,86885
366 0,9365 1,0920| 3,7636 1,6230 0,53206| 0,78049
367 20,6035 5,1218| 19,7171 6,7785 0,69123| 0,86275
368 2,8096 1,8914 6,1830 2,4909 0,74935| 0,90566
369 3,3364 2,0611 6,6669 2,4909 0,88677| 0,92683
370 0,1756 0,4728 1,5103 0,7651 0,33333 1
371 33,7149 6,5519| 22,1365 7,3741 0,8698| 0,94118
372 0,0585 0,2730| 0,6843 0,3422 1 1
373| 122,2164 12,4744 44,2243 15,9494 0,70629| 0,92594
374 4,2729 2,3325| 8,7198 3,9011 0,42277| 0,87425
375 0,6439 0,9054 2,7372 1,0820 0,87814| 0,81481
376 93,7110 10,9232| 38,8229 13,3832 0,71075| 0,94846
377 5,9703 2,7571 9,5458 3,7559 0,68588| 0,89083
378 5,1509 2,5609 8,3776 3,0314 0,86511| 0,89796
379 3,6290 2,1496 7,4099 2,8318 0,74398| 0,86111
380 6,7898 2,9402 9,8292 3,8253 0,67649 0,928
381 52,5624 8,1807| 28,6859 10,6699 0,7038| 0,94676
382 7,7263 3,1365| 11,4813 4,8689 0,52906| 0,89189
383 11,8822 3,8896| 13,0503 4,5904 0,90395| 0,91236
384 3,5120 2,1146 6,7256 2,6057 0,73542| 0,89552
385 18,7305 4,8835| 16,8625 6,1966 0,72248| 0,92219
386 0,5853 0,8633 2,8789 1,3686 0,5206 0,8
387 21,0718 5,1797| 29,6051 10,1064 0,29906| 0,63943
388 0,0585 0,2730f 0,6843 0,3422 1 1
389 4,2729 2,3325| 8,2602 3,0983 0,94321| 0,86391
390 26,1642 5,7718| 19,9419 6,7222 0,8966| 0,9207
391 0,0585 0,2730f 0,6843 0,3422 1 1
392 3,6876 2,1668 8,2359 3,1545 0,52333| 0,78261
393 17,3257 4,6968| 16,0709 5,6636 0,7818| 0,9279
394 6,1459 2,7974| 10,0296 4,0047 0,48661| 0,88983
395 2,2243 1,6829 5,6991 2,0812 0,83778| 0,85393
396 0,7609 0,9843 3,2211 1,3029 0,70607| 0,8125
397| 105,7687 11,6047| 41,0863 14,4939 0,66908| 0,92241
398 9,6579 3,5067| 13,9006 5,9311 0,35658| 0,89431
399 55,6061 8,4143| 29,6881 10,3355 0,78809| 0,91876
400 4,7412 2,4570| 8,8028 3,6290 0,56539| 0,85263
401 74,7464 9,7555| 34,5855 12,4708 0,71441| 0,94105
402 22,9449 5,4050| 19,6584 7,3582 0,61027| 0,90846
403 0,1756 0,4728 1,5103 0,7651 0,33333 1
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404 30,0859 6,1892| 21,7113 8,1112 0,64851| 0,9228
405 18,9061 4,9063| 17,4638 6,4420 0,72057| 0,90223
406 15,1600 4,3934| 15,3866 5,4368 0,65591| 0,87205
407 4,6826 2,4417 8,6611 3,0983 0,72096| 0,83333
408 6,7313 2,9275 9,7462 3,5966 0,81277| 0,90196
409 6,7898 2,9402| 10,0296 3,5226 0,80467| 0,86567
410 10,3603 3,6320| 12,3660 4,4414 0,82593| 0,93158
411 10,3018 3,6217| 12,3660 4,8689 0,6332| 0,92147
412 19,9011 5,0338| 17,7229 6,5098 0,75712| 0,91398
413 0,3512 0,6687 2,1946 0,8723 0,88976 0,8
414 5,6192 2,6748 8,9445 3,4386 0,76351| 0,90995
415 7,6093 3,1126| 12,0238 4,2871 0,67856| 0,83067
416 4,3900 2,3642 8,2015 3,3611 0,54717| 0,94937
417 6,5557 2,8891 9,6875 3,7792 0,67705| 0,90688
418 9,1311 3,4097| 11,7647 4,2321 0,83305| 0,90962
419 9,9506 3,5594| 12,2729 4,5456 0,67694| 0,96045
420 21,1303 5,1869| 24,1894 7,8806 0,48708| 0,74051
421 0,6439 0,9054 2,6785 1,2097 0,72883| 0,95652
422 17,7354 4,7520| 16,0122 5,7355 0,78528| 0,92661
423 26,4568 5,8040| 21,0857 7,1933 0,78895| 0,88976
424 10,5944 3,6728| 13,4754 4,9345 0,53609| 0,85782
425 6,2045 2,8107| 10,1471 3,8253 0,57144| 0,8249
426 9,6579 3,5067| 11,7404 4,4149 0,74128| 0,92437
427 22,5937 5,3635| 17,6642 5,9852 0,89756| 0,94146
428 11,5895 3,8414| 13,1090 4,5904 0,81223| 0,89391
429 4,1558 2,3003 7,9768 3,1545 0,74077| 0,87117
430 20,7791 5,1436| 17,4051 5,9754 0,89765| 0,94415
431 5,2680 2,5899 8,6611 3,2549 0,83538| 0,89109
432 7,1995 3,0277 9,9466 3,8253 0,6421| 0,91111
433 7,2581 3,0399| 10,1714 4,1200 0,66007| 0,92537
434 4,0973 2,2840 7,4099 2,9233 0,76371| 0,88608
435 1,2877 1,2805| 4,1888 1,6230 0,86239 0,88
436 54,7867 8,3520| 31,4818 11,5776 0,67854| 0,87599
437 4,3900 2,3642 7,7520 2,8318 0,82218| 0,88235
438 25,0520 5,6478| 19,3750 7,0536 0,77654| 0,91845
439 4,2144 2,3164| 18,1772 2,8214 0,99032| 0,85207
440 5,2094 2,5754| 10,0883 4,4414 0,37524| 0,85577
441| 129,1818 12,8250| 45,0403 14,5182 0,87642| 0,93795
442 0,1756 0,4728 1,8525 0,8723 0,37009| 0,66667
443 2,5169 1,7901 6,2417 2,7585 0,51795| 0,85149
444 6,7898 2,9402| 10,5722 4,5456 0,5292| 0,86245
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445 12,6431 4,0122| 14,4189 5,0344 0,65998| 0,88344
446 11,9407 3,8991| 13,5585 5,0344 0,78249| 0,90265
447 12,7016 4,0215| 13,3094 4,6975 0,86308| 0,91368
448 23,5302 5,4735| 23,6124 8,5810 0,52072| 0,76644
449 38,5146 7,0027| 25,6410 9,2443 0,61103| 0,87152
450 9,7750 3,5279| 12,8255 4,8988 0,51446| 0,8883
451 11,2383 3,7827| 12,9086 4,8928 0,70583| 0,90566
452 5,6777 2,6887 9,0032 3,5966 0,64358| 0,91943
453| 126,7235 12,7023 54,3026 19,0777 0,60898| 0,84786
454 8,4873 3,2873| 11,3395 4,6474 0,58344| 0,91195
455 46,1824 7,6682| 26,4670 8,6625 0,95287| 0,93539
456 0,1171 0,3861 1,0265 0,5410 0,5 1
457 36,1147 6,7811| 23,1386 8,0423 0,8485| 0,92021
458 7,5507 3,1006| 10,3718 3,7869 0,8262| 0,9021
459 17,2086 4,6809| 16,0709 5,4368 0,78212| 0,89908
460 9,0141 3,3878| 12,0238 4,6975 0,62135| 0,87749
461 24,8179 5,6213| 18,9154 6,7395 0,78055| 0,93702
462 5,7948 2,7163 9,0032 3,2907 0,85984 0,9
463 15,5112 4,4440| 15,1275 5,2840 0,81704| 0,91379
464 5,8533 2,7300f 8,8615 3,2907 0,83492| 0,90909
465 49,3431 7,9263| 33,6764 11,4121 0,4961| 0,81567
466 13,6967 4,1760| 14,3015 5,3116 0,83078| 0,90698
467 15,3356 4,4188| 16,2126 5,7355 0,74114| 0,87479
468 8,4287 3,2759| 11,9651 4,9876 0,5607| 0,90282
469 0,3512 0,6687 2,3363 1,0820 0,4471| 0,85714
470 8,1361 3,2186| 10,8557 3,9086 0,78372| 0,90554
471 8,6043 3,3099| 11,2565 4,4414 0,57826| 0,89634
472 12,9357 4,0584| 14,9858 5,6480 0,63291| 0,87873
473 3,3364 2,0611 6,6669 2,4194 0,89129 0,912
474 3,6290 2,1496 7,6933 3,2907 0,54251| 0,86111
475 31,5492 6,3380| 23,9059 9,0589 0,58785| 0,89908
476 35,2367 6,6981| 24,3898 9,3451 0,6687| 0,90594
477 39,4511 7,0874| 28,6960 9,9312 0,58543| 0,83005
478 8,8385 3,3546| 12,1656 4,5197 0,66185| 0,8604
479 8,6043 3,3099| 11,5400 4,1765 0,75655| 0,88554
480 10,3603 3,6320| 12,3660 4,5003 0,74662| 0,89169
481 20,7206 5,1364| 16,8969 5,9311 0,82132| 0,93775
482 10,5944 3,6728| 12,3660 4,6537 0,74553| 0,90727
483 6,7898 2,9402 9,6875 3,6930 0,76419| 0,9243
484 5,2094 2,5754| 8,7198 3,4640 0,64146 0,89
485 10,5359 3,6626| 12,7081 4,7533 0,70023| 0,89776
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486 5,5021 2,6468| 10,8313 3,8253 0,81401| 0,76113
487 27,6275 5,9310| 23,2803 9,4355 0,39235| 0,89057
488 5,3850 2,6185 9,3453 3,2549 0,7651| 0,85185
489| 108,9880 11,7800| 69,0879 21,7863 0,37458| 0,63723
490 4,6826 2,4417 7,9524 2,8318 0,96291| 0,87912
491| 211,1277 16,3956| 56,2381 18,0999 0,90116| 0,96521
492 10,9456 3,7332| 12,3073 4,5003 0,78616| 0,92804
493 7,8434 3,1601| 10,3131 3,6930 0,77547| 0,93056
494 8,5458 3,2986| 11,7404 4,6726 0,62822| 0,87425
495 0,0585 0,2730| 0,6843 0,3422 1 1
496 20,8962 5,1581| 18,0651 6,7482 0,6746| 0,92848
497 5,5606 2,6608 8,6611 3,2907 0,72237| 0,92683
498 19,3158 4,9592| 16,6965 5,8915 0,77894| 0,93089
499 25,8715 5,7394| 20,1180 6,8814 0,75305| 0,9104
500 0,6439 0,9054 2,6785 1,2097 0,72883| 0,95652
501 9,5994 3,4960| 11,7404 4,5197 0,68068| 0,9162
502 13,2284 4,1040| 14,1010 4,9876 0,73369| 0,92057
503 24,6423 5,6014| 19,4337 6,8130 0,68679| 0,92022
504 5,3850 2,6185| 18,5193 3,0314 0,91099| 0,9064
505 2,8096 1,8914 7,5516 3,0314 0,48409| 0,72727
506 4,5070 2,3955 7,7520 2,9133 0,81299| 0,89535
507 0,4097 0,7223 2,1946 1,0820 0,51661| 0,93333
508 11,4724 3,8219| 13,0746 4,5456 0,94407| 0,91589
509 5,2094 2,5754| 8,8028 3,7636 0,59753| 0,92228
510 25,9886 5,71524| 19,7171 6,5143 0,90428| 0,92116
511 90,1990 10,7166| 40,6855 12,5620 0,9129| 0,88032
512 49,5187 7,9404| 27,7283 9,3451 0,76513| 0,93688
513 16,6233 4,6006| 15,3866 5,3116 0,80862| 0,92358
514 7,0239 2,9905| 10,8557 3,7559 0,72402| 0,83624
515 0,1171 0,3861 1,1682 0,5410 0,5 1
516 5,6192 2,6748 9,8879 4,0047 0,48109| 0,85714
517 6,3801 2,8502 9,4041 3,6930 0,64255| 0,91597
518 6,2045 2,8107 9,6875 3,4640 0,83337| 0,87967
519 17,6769 4,7441| 17,6886 6,3321 0,60237| 0,88824
520 7,6678 3,1246| 10,6552 4,1342 0,68234| 0,93238
521 2,8681 1,9110 6,5838 2,7585 0,50905| 0,88288
522 13,4040 4,1312| 14,2771 5,3061 0,70412| 0,90335
523 39,2755 7,0716| 23,4707 7,8508 0,89772| 0,95789
524 15,9209 4,5023| 16,4961 5,8516 0,69526| 0,88889
525 3,6290 2,1496 7,0677 2,5718 0,82477| 0,86111
526 8,3702 3,2645| 11,1148 4,0047 0,77069| 0,88545
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527 2,1657 1,6606 7,8350 3,2907 0,26062| 0,71845
528 5,4436 2,6327 9,0619 3,5966 0,63869| 0,89423
529 5,6777 2,6887 8,8028 3,4386 0,79246| 0,92823
530 5,6777 2,6887 9,0032 3,0983 0,87713| 0,89401
531 6,4386 2,8632 9,7462 3,5226 0,85321| 0,86614
532 61,4594 8,8460| 32,5083 12,2912 0,58014| 0,91743
533 56,9524 8,5155| 29,5220 10,0629 0,91322| 0,92799
534 0,5853 0,8633 2,5368 1,0820 0,75342| 0,90909
535 0,7609 0,9843 2,8789 1,2097 0,86266| 0,89655
536 39,1584 7,0610| 25,5580 8,5229 0,73336| 0,8926
537 16,5648 4,5925| 15,8118 5,4583 0,79735| 0,90997
538 6,1459 2,7974 9,1449 3,4386 0,88424| 0,91703
539 9,6579 3,5067| 11,6817 4,3616 0,77382| 0,91667
540 16,5062 4,5844| 16,4961 6,1966 0,60078| 0,89524
541| 178,4079 15,0717| 51,9176 17,4362 0,78822| 0,95354
542 15,0429 4,3764| 16,0122 6,3919 0,54333| 0,90813
543 5,5606 2,6608 9,1449 3,2907 0,77511| 0,87156
544 7,4922 3,0886| 10,5722 4,2252 0,5829| 0,91429
545 2,3413 1,7266 5,4157 2,0671 0,86597| 0,88889
546 8,9555 3,3768| 11,1978 4,1342 0,7499| 0,92169
547 4,5070 2,3955| 8,2359 2,9233 0,85515| 0,84153
548 25,9886 5,71524| 20,1423 6,7091 0,91564| 0,91546
549 1,7560 1,4953| 4,6727 1,8896 0,80604| 0,92308
550 34,5929 6,6366| 23,8472 8,3983 0,68994| 0,90023
551 9,3652 3,4531| 12,3073 4,7656 0,52746| 0,88398
552 18,4964 4,8529| 19,1746 6,0629 0,92308| 0,83377
553 24,6423 5,6014| 19,3993 6,8771 0,72388| 0,92325
554 48,7578 7,8791| 28,0603 9,1072 0,92896| 0,91038
555 5,2680 2,5899 8,6611 3,2459 0,78968| 0,90452
556 11,8236 3,8800| 13,6759 4,6537 0,88381| 0,8821
557 7,9605 3,1836| 10,3718 3,9011 0,77962| 0,91892
558 30,6126 6,2432| 22,0535 7,6888 0,889 0,89708
559 15,1600 4,3934| 16,8726 7,0536 0,37815| 0,87352
560 9,5408 3,4854| 11,5400 4,4414 0,749 0,9209
561 30,7882 6,2611| 21,9604 7,5969 0,74292| 0,93262
562 23,0034 5,4119| 19,7171 7,4726 0,65681| 0,89318
563 2,8681 1,9110 6,1243 2,2824 0,8389| 0,93333
564 15,2185 4,4019| 15,2692 5,2227 0,77496| 0,92035
565 5,2680 2,5899 8,5193 3,2907 0,78099| 0,89552
566 9,0726 3,3988| 12,7081 5,1777 0,54554| 0,89337
567 4,6241 2,4264| 8,3189 3,5226 0,48748| 0,92398
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568 0,1756 0,4728 1,6520 0,7651 0,33333 1
569 2,4584 1,7692 6,0413 2,2952 0,82704| 0,85714
570 93,4183 10,9061| 38,7257 12,8591 0,83557| 0,93333
571 47,0604 7,7407| 28,6960 10,9407 0,54485| 0,92044
572 3,1608 2,0061 06,7256 2,6169 0,80325| 0,87097
573 15,6868 4,4691| 16,9799 7,3582 0,47488| 0,91468
574 9,3652 3,4531] 11,3982 4,0266 0,9035| 0,91168
575 60,0546 8,7444| 32,0244 12,1499 0,56817| 0,90837
576 6,8483 2,9529 9,8292 3,4640 0,86038 0,9
577 17,7940 4,7598| 17,4638 6,8814 0,52702| 0,91154
578 4,3900 2,3642 7,8350 2,9532 0,81051| 0,91463
579 58,0060 8,5939| 31,0324 10,9327 0,65622| 0,89887
580 2,5754 1,8108 6,6669 2,7049 0,45479 0,88
581 25,5788 5,7068| 19,3750 6,6080 0,87489| 0,91903
582 10,9456 3,7332] 12,7081 4,4414 0,75301| 0,89688
583 57,1865 8,5330| 31,6722 12,1836 0,46846| 0,94671
584 7,2581 3,0399| 10,3131 3,7869 0,70222| 0,89855
585 9,1897 3,4206| 11,4813 4,0266 0,84225| 0,91545
586 77,2633 9,9184| 35,6949 11,9164 0,75104| 0,91826
587| 101,3202 11,3580| 44,4390 16,1735 0,62263| 0,86658
588 6,0874 2,7840 9,1449 3,2907 0,87138| 0,92035
589 54,1428 8,3028| 41,6876 11,4633 0,66476| 0,77019
590 12,4090 3,9749| 14,0180 5,3718 0,67381| 0,91775
591 10,2432 3,6114| 12,5664 4,8988 0,64286| 0,88384
592 16,6233 4,6006| 16,4374 6,2810 0,57384| 0,9088
593 7,7849 3,1483| 10,6552 3,7792 0,88679| 0,89262
594 43,8996 7,4763| 27,4348 10,7382 0,51944| 0,91912
595 7,4337 3,0765| 10,2301 3,8253 0,78271| 0,89123
596| 140,8884 13,3935| 48,8526 16,8471 0,73214| 0,94115
597 42,6704 7,3709| 29,2629 10,2702 0,63329| 0,85413
598 21,1889 5,1941| 17,6055 5,9064 0,89744| 0,92347
599 9,8335 3,5384| 12,8499 4,6975 0,60228| 0,88189
600 6,0874 2,7840| 10,1714 4,3075 0,56553| 0,87029
601| 125,2016 12,6258 | 44,6981 14,6166 0,82965| 0,94291
602 1,4633 1,3650| 4,3892 1,6230 0,82172| 0,84746
603 8,7214 3,3323| 10,8557 4,1624 0,71595| 0,92835
604 6,7313 2,9275 9,9466 3,7869 0,68723| 0,88123
605 7,4337 3,0765| 10,8313 4,1765 0,69815| 0,87889
606 2,3998 1,7480| 8,2359 2,7049 0,77429 0,656
607 5,7948 2,7163 9,2866 3,5966 0,63804| 0,91667
608 4,6826 2,4417 8,2359 3,0603 0,72681| 0,86486
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609 37,9878 6,9547| 24,8150 8,1148 0,84745| 0,91926
610 45,8312 7,6390| 25,3575 8,6861 0,8708| 0,94794
611 67,7224 9,2858| 34,1603 10,6945 0,80951| 0,88795
612 30,2029 6,2013| 21,2862 7,8097 0,67942| 0,92722
613 67,9566 9,3019| 42,9388 15,1050 0,39666| 0,83857
614 7,0825 3,0029| 10,5722 4,4611 0,47583| 0,87365
615 20,0767 5,0559| 17,7817 6,5143 0,74729| 0,89908
616 17,3842 4,7047| 16,0122 5,9064 0,75046| 0,91667
617 6,4386 2,8632 9,6875 3,8253 0,72981| 0,89431
618 0,5268 0,8190 2,7372 1,0820 0,71964 0,75
619 11,2968 3,7926| 12,6494 4, 7717 0,77497| 0,92124
620 4,5070 2,3955 7,9768 3,0603 0,65619| 0,92216
621 10,0676 3,5803| 13,2507 4,6537 0,73824| 0,85786
622 6,7313 2,9275 9,8879 3,8253 0,70145| 0,89844
623 7,2581 3,0399| 10,2301 4,1342 0,66847| 0,90511
624 8,7799 3,3435| 11,1978 3,8253 0,88621| 0,90634
625 22,0669 5,3006| 19,2920 7,6850 0,51265| 0,90625
626 18,2622 4,8221| 16,2126 5,8516 0,76318| 0,93134
627 7,0239 2,9905 9,8879 3,6930 0,7294| 0,89888
628 10,1847 3,6011| 12,3073 4,5648 0,69374| 0,89922
629 82,1215 10,2255| 35,7880 13,2359 0,65585| 0,93347
630 18,3793 4,8375| 16,5791 6,1062 0,69473| 0,91147
631 13,8723 4,2027| 14,0180 4,9876 0,79841| 0,92398
632 146,9173 13,6770| 48,6865 16,7914 0,79123| 0,93709
633 18,8476 4,8987| 18,5490 6,0629 0,89381| 0,88705
634 57,3036 8,5417| 30,3724 11,3271 0,60751| 0,94316
635 16,3892 4,5681| 15,1032 5,3116 0,82497| 0,93178
636 12,9943 4,0675| 14,8440 5,3116 0,66017| 0,90244
637 1,3463 1,3092| 14,0471 1,5491 0,88361| 0,88462
638 21,3059 5,2084| 20,2010 7,7759 0,51897| 0,8835
639 7,6093 3,1126| 11,7991 4,3616 0,59161| 0,81761
640 6,0874 2,7840| 8,9202 3,1452 0,90368| 0,9163
641 5,6192 2,6748 9,4628 3,6290 0,59328| 0,83117
642 2,7510 1,8716 5,6991 2,1639 0,87216| 0,93069
643 13,2284 4,1040| 13,8763 5,3061 0,72195| 0,92434
644 9,3652 3,4531| 12,0825 4,5456 0,67288| 0,87912
645 4,5070 2,3955| 8,2359 2,9532 0,78903 0,88
646 26,8666 5,8487| 19,7171 6,6916 0,84155| 0,92261
647 3,8046 2,2010 7,0677 2,7049 0,76146| 0,90909
648 2,0487 1,6151 5,1565 2,0812 0,77767| 0,92105
649 14,8673 4,3508| 19,1746 5,9064 0,7158| 0,77914
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650 15,9795 4,5106| 16,4131 5,8266 0,70523| 0,89362
651 23,0034 5,4119| 19,1402 6,6080 0,80221| 0,93349
652 0,5853 0,8633 2,5368 1,0820 0,80929| 0,90909
653 28,0372 5,9748| 28,2121 9,4881 0,431 0,8195
654 11,5895 3,8414| 12,7081 4, 7717 0,72827| 0,92093
655 16,9160 4,6409| 15,4696 5,5223 0,83439| 0,93528
656 2,8681 1,9110 6,5251 2,6169 0,75305| 0,88288
657 26,1642 5,7718| 20,7436 8,2400 0,52635| 0,91786
658 5,0924 2,5463 8,6611 3,4892 0,71197| 0,90625
659 10,5944 3,6728| 13,6516 4,8387 0,6524| 0,85377
660 0,9951 1,1256 3,3628 1,4107 0,79166| 0,91892
661 5,4436 2,6327 8,3189 3,0983 0,88793| 0,93939
662 2,9852 1,9496 8,2602 3,4640 0,29708| 0,82927
663 11,4724 3,8219| 13,0503 4,6975 0,75792| 0,91589
664 13,6381 4,1671| 13,7346 4,6537 0,93969| 0,91913
665 23,1790 5,4325| 19,5997 7,6392 0,56544| 0,91561
666 33,1296 6,4948| 23,1629 8,4988 0,70178| 0,91512
667 10,8286 3,7131| 12,9086 4,8988 0,65434| 0,89806
668 34,8270 6,6591| 23,5051 8,9908 0,558| 0,92679
669 8,2531 3,2416| 10,7139 3,9086 0,76652| 0,92157
670 5,6777 2,6887 9,0032 3,2907 0,80207| 0,88991
671 9,3067 3,4423| 11,3395 4,1129 0,83391| 0,91908
672 15,9795 4,5106| 15,9879 6,2810 0,62507| 0,90099
673 0,1171 0,3861 1,0265 0,5410 0,5 1
674 22,1839 5,3146| 18,0651 6,3873 0,76994| 0,92665
675 9,1311 3,4097| 12,2486 4,6537 0,67169| 0,89398
676 10,3018 3,6217| 12,7911 4,9876 0,72133| 0,90722
677 9,5994 3,4960| 11,7404 4,2321 0,82248| 0,88649
678| 228,2778 17,0485| 64,0488 22,6232 0,59793| 0,92122
679 8,6629 3,3211| 10,6552 3,9011 0,85754| 0,94569
680 2,1072 1,6380| 5,4157 2,0671 0,77131| 0,87805
681 9,1897 3,4206| 11,7404 4,3616 0,67755| 0,89459
682 22,1254 5,3076| 18,4072 6,4420 0,71904| 0,91304
683 25,7544 5,7264| 20,2840 6,9322 0,81132| 0,89888
684 37,6366 6,9225| 24,8150 8,8066 0,802 0,9127
685 7,4922 3,0886| 10,0296 3,6851 0,8993| 0,91756
686 24,8764 5,6279| 18,9741 6,6433 0,89758| 0,92998
687 21,5986 5,2441| 19,4580 7,1933 0,61118| 0,90775
688 29,6176 6,1409| 20,3427 7,1647 0,82364| 0,94934
689 36,9927 6,8630| 31,9657 10,3355 0,61976| 0,77451
690 7,8434 3,1601| 10,7139 3,6930 0,88583| 0,88449
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691 2,8681 1,9110 6,7256 2,6057 0,65171| 0,82353
692 9,8335 3,5384| 14,2428 5,4583 0,4877| 0,84848
693 3,9802 2,2512 8,1772 3,2549 0,58714| 0,85535
694 26,8666 5,8487| 27,3517 7,8359 0,74443| 0,77929
695 5,7362 2,7025 9,8292 4,2803 0,47394| 0,89498
696 2,3413 1,7266 5,5574 2,1639 0,79032| 0,86957
697 21,8913 5,2795| 23,4464 8,5810 0,46431| 0,74651
698 4,0973 2,2840 7,7520 2,9133 0,77394| 0,8589
699 19,8426 5,0264| 16,5204 5,7099 0,87013| 0,94825
700 10,9456 3,7332| 12,5077 4,7656 0,75369| 0,91443
701 6,6142 2,9020 9,4871 3,4640 0,83556| 0,92245
702 14,4576 4,2905| 14,6436 4,9876 0,92129| 0,91481
703 7,0825 3,0029| 11,2221 4,3279 0,55567| 0,91321
704 7,1995 3,0277 9,9466 3,4215 0,94337| 0,9011
705 23,2375 5,4394| 20,0006 7,9102 0,48148| 0,89113
706 12,2919 3,9561| 16,0709 4,9876 0,8804| 0,80306
707 17,9110 4,7755| 16,7208 6,0484 0,64178| 0,91892
708 5,9703 2,7571 9,3453 3,4640 0,75866| 0,91071
709 19,6085 4,9966| 17,0630 6,2903 0,66161| 0,94901
710 10,3603 3,6320| 12,7081 4,5197 0,77384| 0,89169
711 21,8913 5,2795| 27,7283 9,6320 0,35524| 0,66726
712 5,7948 2,7163 8,6611 3,2459 0,83935| 0,93396
713 22,2425 5,3217| 19,1746 6,8814 0,58299| 0,9257
714 10,0091 3,5699| 17,4395 5,6636 0,55271| 0,70954
715 1,2877 1,2805| 4,1888 1,8896 0,57551| 0,89796
716 5,4436 2,6327 9,1206 3,4892 0,57442| 0,86916
717 17,8525 4,7677| 16,1539 5,4744 0,92393| 0,91867
718 7,3166 3,0522| 10,3718 4,0047 0,6457| 0,90909
719 9,7750 3,5279| 11,9064 4,6537 0,67846| 0,9435
720 13,5211 4,1492| 14,3015 5,3718 0,66061| 0,92216
721 34,0075 6,5803| 25,2158 8,0532 0,74114| 0,87698
722 6,7313 2,9275 9,7462 3,6930 0,72636| 0,90196
723 26,0471 5,7588| 20,3427 6,7785 0,83565| 0,91095
724 14,1064 4,2380| 15,6701 5,9311 0,51451| 0,88278
725 0,9365 1,0920| 3,3628 1,4107 0,76105| 0,91429
726 15,3356 4,4188| 17,1217 6,8814 0,45437| 0,87043
727 15,6283 4,4608| 14,7853 5,3281 0,84402| 0,93357
728 3,9802 2,2512 7,6346 2,9233 0,67539| 0,90667
729 19,3744 4,9667| 17,1460 6,2013 0,66369| 0,93635
730 4,3314 2,3484| 8,3189 3,2549 0,72487| 0,88095
731 12,1748 3,9372| 14,2771 5,9064 0,49459| 0,89079
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732]

5,7948|

2,7163|

9,1449|

3,2907 |

0,84438| 0,90411|

Tabla 2. Distribucion de Frecuencias para Didametro del area proyectada concentrado de
pirolusita bruto

Limite Limite Frecuencia| Frecuencia | Frecuencia
Clase Inferior | Superior | Punto Medio |Frecuencia| Relativa | Acumulada| Rel. Acum.
menor o igual 0,0 0 0,0000 0 0,0000

1 0,0 1,81818 0,909091 112 0,1530 112 0,1530
2 1,81818| 3,63636 2,712727 292 0,3989 404 0,5519
3 3,63636| 5,45455 4,54545 178 0,2432 582 0,7951
4 5,45455| 7,27273 6,36364 76 0,1038 658 0,8989
5 7,27273| 9,09091 8,18182 37 0,0505 695 0,9495
6 9,09091| 10,9091 10,0 13 0,0178 708 0,9672
7 10,9091 12,7273 11,8182 11 0,0150 719 0,9822
8 12,7273| 14,5455 13,6364 5 0,0068 724 0,9891
9 14,5455| 16,3636 15,4545 3 0,0041 727 0,9932
10 16,3636| 18,1818 17,2727 2 0,0027 729 0,9959
11 18,1818 20,0 19,0909 3 0,0041 732 1,0000
mayor de 20,0 0 0,0000 732 1,0000

Media = 4.05961 Desviacion Estandar = 2.77124

Tabla 3. Distribucion de Frecuencias para la Circularidad de las particulas concentrado

de pirolusita bruto

Limite Limite Frecuencia | Frecuencia |Frecuencia

Clase |Inferior Superior  |Punto Medio |Frecuencia|Relativa |Acumulada |Rel. Acum.
menor o igual |0,0 0 0,0000 0 0,0000

1 0,0 0,0909091 |0,0454545 0 0,0000 0 0,0000

2 0,0909091 0,181818 |0,136364 0 0,0000 0 0,0000

3 0,181818 0,272727 0,227273 2 0,0027 2 0,0027

4 0,272727 0,363636 |0,318182 6 0,0082 8 0,0109

5 0,363636 0,454545 10,409091 12 0,0164 20 0,0273

6 0,454545 0,545455 0,5 16 0,0219 36 0,0492

7 0,545455 0,636364 |0,590909 18 0,0246 54 0,0738

8 0,636364 0,727273 0,681818 51 0,0697 105 0,1434

9 0,727273 0,818182 |0,772727 210 0,2869 315 0,4303

10 0,818182 0,909091 |0,863636 274 0,3743 589 0,8046

11 0,909091 1,0 0,954545 143 0,1954 732 1,0000
mayor de 1,0 0 0,0000 732 1,0000

Media = 0,817907 Desviacion Estandar = 0,12685
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Tabla 4. Distribucion de Frecuencias para el Didmetro del area proyectada fraccion
granulométrica de partida -5 +3 mm

Limite Limite Frecuencia |Frecuencia [Frecuencia

Clase |Inferior Superior [Punto Medio |Frecuencia |Relativa Acumulada |Rel. Acum.
menor o igual 2,0 0 0,0000 0 0,0000

1 2,0 2,7 2,35 2 0,0024 2 0,0024

2 2,7 3,4 3,05 198 0,2374 200 0,2398

3 3,4 4,1 3,75 301 0,3609 501 0,6007

4 4,1 4,8 4,45 184 0,2206 685 0,8213

5 4,8 5,5 5,15 81 0,0971 766 0,9185

6 5,5 6,2 5,85 46 0,0552 812 0,9736

7 6,2 6,9 6,55 18 0,0216 830 0,9952

8 6,9 7,6 7,25 2 0,0024 832 0,9976

9 7,6 8,3 7,95 2 0,0024 834 1,0000

10 8,3 9,0 8,65 0 0,0000 834 1,0000

11 9,0 9,7 9,35 0 0,0000 834 1,0000
mayor de 9,7 0 0,0000 834 1,0000

Media = 4,0716 Desviacion Estandar = 0,8768

Tabla 5. Distribucion de Frecuencias para la Circularidad de las particulas fraccion
granulometrica de partida -5 +3 mm

Limite Limite Frecuencia |Frecuencia |Frecuencia

Clase [Inferior Superior |Punto Medio |Frecuencia |Relativa Acumulada |Rel. Acum.
menor o igual |0,26 0 0,0000 0 0,0000

1 0,26 0,327273 |0,293636 1 0,0012 1 0,0012

2 0,327273 0,394545 10,360909 3 0,0036 4 0,0048

3 0,394545 0,461818 |0,428182 6 0,0072 10 0,0120

4 0,461818 0,529091 |0,495455 17 0,0204 27 0,0324

5 0,529091 0,596364 |0,562727 7 0,0084 34 0,0408

6 0,596364 0,663636 |0,63 15 0,0180 49 0,0588

7 0,663636 0,730909 |0,697273 73 0,0875 122 0,1463

8 0,730909 0,798182 |0,764545 210 0,2518 332 0,3981

9 0,798182 0,865455 |0,831818 373 0,4472 705 0,8453

10 0,865455 0,932727 |0,899091 127 0,1523 832 0,9976

11 0,932727 1,0 0,966364 2 0,0024 834 1,0000
mayor de 1,0 0 0,0000 834 1,0000

Media = 0,795639 Desviacion Estandar = 0,0888453
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Tabla 6. Distribucion de Frecuencias para el Didmetro del area proyectada fraccion
granulométrica > 1,5 mm

Limite Limite Frecuencia |Frecuencia |Frecuencia

Clase [Inferior Superior |Punto Medio |Frecuencia |Relativa Acumulada |Rel. Acum.
menor o igual |0,1 0 0,0000 0 0,0000

1 0,1 0,675 0,3875 76 0,0396 76 0,0396

2 0,675 1,25 0,9625 309 0,1609 385 0,2004

3 1,25 1,825 1,5375 842 0,4383 1227 0,6387

4 1,825 2,4 2,1125 376 0,1957 1603 0,8345

5 2,4 2,975 2,6875 162 0,0843 1765 0,9188

6 2,975 3,55 3,2625 79 0,0411 1844 0,9599

7 3,55 4,125 3,8375 38 0,0198 1882 0,9797

8 4,125 4,7 4,4125 21 0,0109 1903 0,9906

9 4,7 5,275 4,9875 8 0,0042 1911 0,9948

10 5,275 5,85 5,5625 8 0,0042 1919 0,9990

11 5,85 6,425 6,1375 1 0,0005 1920 0,9995

12 6,425 7,0 6,7125 1 0,0005 1921 1,0000
mayor de 7,0 0 0,0000 1921 1,0000

Media = 1,79096 Desviacién Estandar = 0,809702

Tabla 7. Distribucion de Frecuencias para la Circularidad de las particulas fraccion
granulométrica > 1,5 mm

Limite Limite Frecuencia |Frecuencia |Frecuencia

Clase [Inferior Superior |Punto Medio |Frecuencia |Relativa Acumulada |Rel. Acum.
menor o igual |0,3 0 0,0000 0 0,0000

1 0,3 0,358333 |0,329167 1 0,0005 1 0,0005

2 0,358333 0,416667 |0,3875 0 0,0000 1 0,0005

3 0,416667 0,475 0,445833 3 0,0016 4 0,0021

4 0,475 0,533333 |0,504167 2 0,0010 6 0,0031

5 0,533333 0,591667 |0,5625 12 0,0062 18 0,0094

6 0,591667 0,65 0,620833 15 0,0078 33 0,0172

7 0,65 0,708333 |0,679167 41 0,0213 74 0,0385

8 0,708333 0,766667 |0,7375 100 0,0521 174 0,0906

9 0,766667 0,825 0,795833 310 0,1614 484 0,2520

10 0,825 0,883333 |0,854167 520 0,2707 1004 0,5226

11 0,883333 0,941667 |0,9125 566 0,2946 1570 0,8173

12 0,941667 1,0 0,970833 248 0,1291 1818 0,9464
mayor de 1,0 0 0,0000 1818 0,9464

Media = 0,869722 Desviacion Estandar = 0,0825438
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