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I.~ INTRODUCCION

Cuando contemplumos las modernas y espectaculares cons -
trucciones que continuamente se erigen a nuestro alrededor,
reconocemos en ellas el ingenio del hombre. Percibimos su ==
claro dominio sobre la técnica y la muteria. Ante nuestros -
ojos se eleva la vasta imaginacién de ~u mente creativa, « =
y advertimos la inquebrantable fuerza relizadora que 1lo ani-
ma en sus obras.

Pero al admirar esas extrauordinarias construcciones, w—--
vértiges de ciencia y tecnologfa, no olvidemos ese valioso -
elemento que utilizarén los realizadores para ejecucibn de -
tan audaces proyectos, sin el cual no hubiera sido posible -
su gdificaciénii§ihconcretq, " el material de la época " y -
particularnente, a su elemento fundamental: el cemento.

En México, la industria del cemento representa una de --
las actividades de mayor importancia dentro de la economfa -
del pais, como una industria bésica que ha coadyuvado a su -
desarrollo econémico, tecnolégico y social.

El cemento utilizado en la industria de la construccién
como aglomerante, desdé que se iniciu su fabricacidn a media
dos del siglo pasado, adquiefe una zZran importancia, con ele
empleo cada vez creciente del concreto y especialmente del -
concreto armado, en las grandes cunsirucciones y obras de in
genieria modernas. |

Presenta la propiedud de fraguar cuando es mezclado con-



agua ¢s decir, se enduréce formando une masa sélida cuya resisten
cla auwnenta progresivamente. Si sl cemento con agua se afiade are-
na, se forma un mortero. Hezclando el mortero con grava se obtie-~
ne el concredc. 71 concreto en cuyo interior se alojan aramadurcs
de hierro con el fin de sumentar su resistencia, constituye el —-
concreto zrmado.

Zxisten dos métodos principales para la fabricacidén de cemen
tog,; uno yor vin seca y otro por via hdmeda, lz diferencia entre
ambos estriba en la preparacién de las materias primas.

Los farricentes se han preocupado por ofrecer al constructor
cementos adecuados a las exigencies de las obras y para ello es =

necescrio el control de calidad de meoterias primas, producto en -

o

procveso iy producto terminadogd ¥l objetivo de este trabajo es la -
presertaeidn de un método estendar de anflisis quinmico por via -~
himedu y el empleo del espectrofotémetro de wmbsorcidn atdmica ——
vrara la determinacidén de zlgunos elementos como son: Calecio, Mag-

nesic, Fierro, Sodio y Potasio.




IT.- GENERALIDADES Disl, CENLNTO PORTLAND

II.1. RESUMEN HISTORICO

Desde la construccién de las grandes obras piblicas de la
Antigua Roma, ya se conocfan los aglomerantes hidrdulicous for-
mados principalmente por una mezcla de ladrillos molidos, ceni
zag y cal apagadgilLos datos de su composicién y procedimiento
de mezcla, se perdieruvn al decaer la civilizacién romana y has
ta principios del siglo pasedo no se realizaron ensayos de ins=
vestigacién del mecanismo de fraguado de aquellos aglomergntes,

En Francia, en el afio 1810, Vicat ensayd la fabricacién -
de cementos mediante la coccidén de mezclas preparadus artifi--
cial mente con caliza y arcilla. A pesar de los éxitos obteni-
dos en los ensayos, no se alcanzaron los resultados prdcticos-
eSperadoglj _

[§2_1625 el inglés John Aspdin prepar$ un aglomerante a ba
se de la coccidén a alta temperatura de unu mezclu bien dosifi-
cada de cal apagadu y arcilla., Este aglomerunte, por razones -
de parecido fisico con la piedra caliza de Portland, recibié -
el nombre de " CementobPortland ".JNaturalmente, este productq
no tenfu afn las caracter{sticus del cemento Portland actual.

L§3_1826 se instaldé en Inglaterra la primera fébrica pro--
ductora de cerento. En 1844 Johnson logra lu produccién del ce
mento portland propiamente'diého, cociendo a una températura -
sufucientemente slevada para dur lugar a la fusidn incipiente-

de los materiales empleado?jx
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El mercado mundial de cemento estuvo dominado hasta 1850 por
la produccidn de las fébricas inglesas. En este afio aparece la =—-—
pfimera féorica francesa v cinco afios méds tarde la primera alema-—
na.

E1l cemento portland se importé en los Estados Unidos hasta ——
1872, efio en que se montan las primeras fébricas, tomando rédpida-
mente un incremento dicha industria, de tal forma que la produc—-
cidén norteamericana llega a ser la mayor del mundo.

LE? industria del cemento en NMéxico se inicid a principios de
siglo con dos fébricas que se instalaron, la primera en 1906 en el
Estado de Huevo Iedn, eguipada con hornos rotatorios ¥ la segunda
en 1909 en el Estado de HidalquB

Con motivo del movimiento revolucionario de 1910, la activi—-
ded constructors se redujo a tal grado que en 1916, la produccidn
nacional de cemento fué de solo 4000 toneladas. Sin embargo, la -
restauracidn de la paz trajo consigo el renacimiento de le cons—-
truccidn asf coro el advenimiento de verias industrias fabrican—-—
tes de productos de concreto, por 1o que el consumo de este mate-—
riel fué incrementandose afio con afio.

#n 1924 existfan en el pals solo cinco fébricas de cemento, -
con una produccidén total de 107,000 fonpladas anuales, En 1930 —-
esas mismas fébricgs ya producian el doble, debido a que el con -
creto estaba sienﬁo incorporado cada vez més en los proyectos =—-
constructivos. En 1940 operaban ocho fdbricas, con una produceidn

total de 500,000 ton. Diez afios despuds, ya existfan 18 £ébri ——-

A



cas y su produccién ascendib a 1,400,000 toneladas. Para 1960, la
industria del cemento rebasaba los 3,00,000 de toneladas anuales
y estaba integrada por 20 fébricas. Actualmente, la industria na-
cional cuenta con 28 plantas en operacién, habiendo producido en
1975 11,612,000 toneladas, esto es, tres veces y media més que
hace apenas 15 afios.

(Eg?forme a las cifras anteriores, cabe seiialar el constante
esfuerzo realizado por la rama industrial a fin de ampliar su ca-
pacidad productiva para cubrir la creciente demanda nacional, te-
niendo a la fecha una capacidad instalada superior a 13,580,000
toneladas anuales, lo gque potencialmente le rermite disponer de -~
un margen excedente para cubrir necesidades imprevistas,

-ng industria cementera del pafs, es una industria eficiente,
sin dependencia tecnolégica, que cuenta con equipos y mistemas de
produccién a la altura de los existentes en los pafses més adelan
tados, y que elabora cementos cuya calidad Y precio compiten ven-
tajosamente con los que rigen el mercado internacional,

Ha satisfecho siempre la demanda interna, contribuyendo asi
al desarrollo del pafs; cuenta con excedentes que se han estado -
exportando, con la consiguiente captacibén de divieas, y estd pre-
parada pare afrontar en un fufuro inmediato las exigencias de ta-
les mercados. '

Dada la intensa actividad de la industria mexicana de la ——-
coustruccidn y de los progfamas constructivos del pafs, es necesa

rio estimular el desarrollo de la industria del cemento, de tal -
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forma que se le permita continuar operando adecuadamente en el —w
futuro, a mediano y a largo plazos, como proveedor de este mate
rial bésico al servicio de la industria mexicana de la construc=~-
cién y continuar sirviendo al desarrollo econdmico y social del -

pals .

LE502. FABRICACION D& CEMENTO PORTLAND
La fabricacién de cemento portland puede describirse resu —-—
miendo todo el proceso en tres fases principales:
1).~ Preparacién de la alimentacién del horno
2,.=~ Formacién del Clinker

3).~ Tratamiento del Clinker

Preparacién de la alimentacidn del horno.- Obviamente, la pre
paracién de un buen cemento exige una investigacién tebrico-préc~
tica a fin de seleccionar las materias primas y la composicién -
adecuada de la mezcla de ellas.

Desguéds de fijar estas condiciones, es muy importante que los
materiales sean pulverizados finamente y mezclados uniformemente;
de otra manera, no seré posib;e obtener reacciones uniformes due-
rante el clinkerizado, ya que dichas reacciones no se efectian en
fase li{quida y por lo tanto, algunas de ellas tienen lugar por
‘difusidn, _ ‘

Se ha disho ya que la diferencia entre los métodos de produg

ciln por via seca y por via himeda, estd priuncipalmente en la ma-
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nera de preparar la alimentacién del horno.

En el proceso por via secé, el triturado y pulverizado del -
material crudo se realiza enm seco. Incluso la piedra completamen-
te triturada, se hace pasar a travéds de secadores antes de entrar
al molino. La via seca es especialmente apropiada para roca de ce
mento y para mezcla de calizg}o esquistos,

En el procedimiento por via hémeda, las materias primas pre-
viamente trituradas y convenientemente dosificadas, forman una --
rasta mediante la adicidn de agua, la cual después de ser molida,
pa9a a calecinacibn en hornos rotatorios.

ELl procedimiento a emplear depende en cada caso de las pPro -
pizdades ffsicas de las materias primas y de las condiciones cli-
matolfgicas locales. As{, si se trata de materias primas suaves o
quz contengan agua, como algunos tipos de margas, es8 preferible -~
el procedimiento por via himeda, puesto que en este caso se facili
“a 1o molienda. Ademés el estado pastoso presenta menos dificultad
en su mezclado y dosificacién.

En el proceso por via himeda, la molienda de los materiales
crudos reguiere un menor consumo de energfa y el mezclado de ellos
resulta tembién mids sencillo. Sin embargo, exige un mayor consumo
de combustible para que en el;hornoupueaa expulsarse el agua con-
tenida en los lodos, '

Formacién del Clinker.- Los hornos empleados para la prepara
cién del clinker de cemento:portland pueden sers de cuba o rotato

rios. En el procedimiento por v{a hdmeda solo se emplean los s@=-
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gundos, los hornos rotatorios que son los més comunes, utilizan
como combustible combustbleo o gas.

El horno rotatorio estd formado por un tambor metélico gira-
torio ligeramente inclinado, revestido en su interior de material
refractario. La materia prima penetre al horno por su extremo su-
perior que es precisaﬁente por donde salen los gases de combustién
y mediante el movimiento de giro del tambor, avanza hacia al exw—-
tremo inferior,

En el horno giratorio se distinguen tres zonas:

I).~ En el extremo superior del horno se localiza la zona de
secado y recalentamiento, en ella se elimina el agua y
ge recalienta el crudo a la temperatura necesaria para
eliminar el anhidr{do carbdnico.

II).- Zona de Calcinacién, es donde se produce la eliminae-

cién del anhidrfdo carbénico,

III).~ Zona de Fusién o de Vitrificacidén, que es donde la =—-
temperatura alcanza los 1400 °c, dando lugar a la ==
forwacidén del clinker.

Z;Ef importante sefialar ahora que los compuestos principales
que integran el clinker de cemento portland sons Silicato Tric4l-
cico, Silicato Dicédlcico, Aluminato Tricdlcico Y Ferrcaluminato

Tetracédlcico, de los que posteriormente se hablaré.
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De estos compuestos reviste gran importancia el Silicato ===
Tricélcico, puesto que se caracteriza por dar al cemento propie—-
dades de endurecimiento répidomyaresistencias notablemente eleva-
das., (Pig. III-F1), _

Cuando la temperatura del horno se encuentra a 1250 °C el —-
éxido de calcio reacciona con la sflice para formar el Silicato
Dicélcico. Incrementando un poco la temperatura, el excedente de
éxido de calcio reacciona con el silicato dicélcico para formar
el Siliceto Tricédlcico.

Normalmente, las reacciones de formacién del Silicato Tricﬁl
cico cuando *tienen lugar en fuase sGlida, son lentas y parciales.
No ea conveniente incrementar la temperatura a mis de 1900 °C, «=
para tratar de acelerar la reaccién de formacién del Silicato --
Tricdleics, ya que en estas condiciones este compuesto se disocia
en Silicato Dicélcico y 6xido de calcio adémés, la temperatura =—-
de fusién de estos dos ltimos compuestos se encuentra aproxima-
damente a 2240 °cC.

Por fortuna, si a la mezcla de Cal y Sf{lice se agrega otro
componente, cuya fusidp se cncuentre dentro de los limites de tem
peratura en los que puede existir el Silicato Tricélcico, la Cai
v la Sflice pueden reunirse dentro de la fase lfquida as{ consti-
tuida, combinarse y criatalizai formando silicato tricélcico.

El ccmponente particularmente apropiuado para producir un —--

en la naturaleza acompafla a la S{lice, tanto en la marga caliza -
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como en la arcilla. (Ver Tabla II-T1).

Segin lo anterior, la masa no se presenta en forma fluida, -
8ino que adquiere en el horno una consistencia pastosa y al enfri
arse se convierte en fragmentos de coloracibén oscura, compactos y
duros como la piedra: el Clinker de Cemento Portland.

Es inconveniente tratar de favorecer la reaccién de formacién
del Silicato Tricdlcico mecdiante la adicién de un exceso de cal -
en la alimentacién del crudo, ya quc este exceso quedarf{a como —-
cal no cowbinada con los éxidos de carécter 4cido ( éxidos de Si-
licio, Aluminio y Fierro).

Las partfculas de Cal Libre al hidratarse, producen un aumen
to de vollmen, este efecto se presenta cuando ya el proceso de en
durecimiento del cemento va nuy adelantado y motiva el debilita—
niento o la desintegracidn de la estructura (ya endurecida enton-
ces); este efecto se conoce como "Expansién por Cal Libre" en el
cemento portland,

fogfifiiffi-fel Clinker.- Inmediatamente después de que el
clinker ha pasado por el punto de méxima temperatura del horno, -
csale y es enfriado generalmente haciendo uso de alguno de los ti-
pos de enfriadores cerrados con circulacién de aire, Este sistema
permite aprovechar el calor del clinker sl ser enfriado; es decir
el aire de enfriamiento del clinker se utiliza como comburcnte en
el horno, o para calentar calderas de las que se deriva energfa &
Al pasar el clinker é:loa molinos se mezcla con una cantidad

L
cuidadosamente calculada de un retardador formado por piedra de -

. 10 &



yeso (Caso4.2H20) o yeso cocido (Ca304. 1/2 H20) pues, ein esto al
mezclar el cemento con agua para formar el concreto, el fraguado
se efectla con excesiva rapidez.

La mezcla de clinker y yeso crudo o cocido se muele hasta ob
tener una &rea superficial conveniente de las partfculas de la s
mezcla.

El cemento molido se almacena generalmente en silos y se enmw
paqueta pare el mercadc en sacos de papel. Se ha encontrado que -
el almacenado del cemento en silos no le perjudica, sino que es -
posible que le beneficie. Si han quedado pequefias cantidades de -
cal sin combinar durante la calcinacidn, el producto puede ser =—-
ligeramente expansivo, pero elmacenddolo durante un perfodo breve
esta cal se hidrata y carbonata por accién del agua y el anhidr{-
do carbdnico del aire y puede entonces llegar a perder Su eXpalw—
sividad. Sin embargo, un prolongado almacenaje en los envases en
condiciones en que el aire himedo pueda llegar al cemento, se ha

viato que puede redundar en dieminucidén de resistencia inicial.

-1 -



TABLA II-T1

PROPIEDADES FISICAS DE ALGUNOS COME'UESTOS UINMICOS UE INTER-

VIENEN EN &L CEMENTO PORTLAND,

(La solubilidad est& dada en g de la substancia disuelta por

cada 100 g de solvente)

SUBSTANCIA FORMULA
Hidréxido de aluminio Al(UH)3
Oxido de aluminio A1203
Sulfato de aluminio A12(504)3.18H2O
Carbonato de calcio CaCO3
Cloruro de Calcio CaGl2
Hidréxido de calcio Ca(OH)2
Oxido de calcio Cal
sulfato de calcio anhidro CaSO4
sulfato de caleio
di-hidratado Ca804.2H20
Bibéxido de carbono CO2
Monbxido de carbono CO
Hidréxido Férrico Fe(OH)3

. Oxido Férrico ¥ Fe203
Carbonato de lMagnesio MgCO3
Hidréxido de Magnesio Mg(OH)2
Oxido de Magnesio MgO

- 12 -

GRAVEDAD

ESFECIFICA

2e3

3'7 a 4.0

1.767 (22 °C)

2.7 a

2.24 (20 °¢)

2.078

3.080
2.960

2.320

1.529

(aire

0.967

(aire

3.500

5.200
3.050

3.500

2.9

31)

::'l)

PUNTO DE
FUSION

se descompone

2050 °cC

Disocig a
825 ~C

780 °C
FPierde agua
a 550 °C
2570 °¢C
1360 °C

Pierde 11/2
H;0 a 409 o

- 65 °C

- 207 %

descompone
a 500 °C

1550 °C

Descompone
a 350 °c

S5e descompone

Aprox. 2800 °C



CONT . s e

Oxido de Fotasio
S{lice

Silicato Tricélcico

Silicato Dicélcico
Carbonato de Sodio

Hidréxido de Sodio

K20

8102

3080.5102

20a0.8102
N32003

Na(OH)

o 13-

24560

2.649 (20 °C)

2.500

2,130

1625 °C

Disocia a

1900 °c
2130 %
su49 °C
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PIG. II-Fl Esquema de fabricacién del cemento por via
seca
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FABRICACION Dt CEMENTO FOR VIA LECA

Cantera

Desmenuzanmiento
Trituracién
Dosificacidn, Homogenizacibn
Granulador

Hacia filtro y chimenea
kejilla

Combustible

Recuperador de calorias
Nave para Clinker

Yeso

Adiciones diversas
Trituracibn

Ensacado

Cargamento a granel
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FIG. II-F2 Esquema de fabricacidén del cemento por via
' hi¥meda
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FABRICACION DE CEMENTO POR VIA HUMEDA

Cantera

Cubeta de desleimiento
Trituracién
Dosificacibn

Cubeta de almacenamiento de la pasta
Cambiador

Horno rotatorio
Eliminacidn de los gases
Desecado
Descarbonatacidn
Clinkerizacién

Preparacibén del combustible:
Carpbén, fuel-oil, gas natural o mixto

Recuperador de calorias
Nave para Clinker

Yeso

Adiciones diversas
Trituracién

Ensacado

Cargamento a granel
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LEEF. COMPOSICION QUIMICA Y PROPIEDADES DEL CEMENTO FORTLAND

El cemento Portland se obtiene de la mezcla Intima de mate -
riales calcéreos y arcillosos previamente triturados ¥ convenien
temente dosificados, cocidos hasta un principio de fusién y some
tiendo luego le piedra cocida, llemada Clinker, a una molienda -
junto con un regulador de fraguado que es el yeso. £l cemento ==
as{ obtenido es un polvo muy fino, de color gris verdaoso,| de pe-
so especifico entre 3.05 y 3.15.

Mediante el andlisis guimico del cemento (de acuerdo a los =
métodos establecidos por la A.S.T.M.), se determina su composi -

cién general,

TABLA ITI-T1 ¥
COMPOSICION GENERAL DE CEMENTOS PORTLAND

- ‘COMPUESTO RANGO DE VARIACION
S{lice (5102) 20.40 a 25,50 %
Aldnina (A1203) 3.40 a 6.00 %
Oxido Férrico (F6203) 0.60 a 4.30 %
Oxido de Calecio (Ca0) 62.20 a 65,00 %
Oxido de Magnesio (MgO) 1.10 a 2.90 %
Anhfdrdo sulffrico (SO5) © 2,00 & 4.00 %

+) Tabla tomada de "The Chemistry of Portland Cement" de H. Bogue
En la tabla anterior solo figuran los compuestos mds abundan
tes y de mayor importancia..Sin embargo, los déxidos de sodio ~—-

y potasio también se encuentran presentes en el cemento g2010==—
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que en cantidades muy pequeflas.

Las investigeciones de la quimica del cemento han aportado —
valiosos informes, pero a pesar de esto, ha necesitudo de la cola
boracidén de la microscopia electrdnica y del anélisis a rayos --
Roentgen para poder identificar los componentes del Clinker.

TABLA III-T2
| OOMPONENTES DEL cumﬂ

FORNMULA

QUIMICA ABREVIADA ¥
Silicato tricédlcico 3Ca0.810, C3S
Silicato dicédlcico 2Ca0.810, CS
Aluminato tricdlecico 3CaO.A1203 CBA
Ferroaluminato tetracédlcico 4CaO.A1203.Fe203 Ciff,—B

+) .~ La literatura que existe sobre quimica del cemento, general-
mente emplea la siguiente notacidn: Cal = G, §i0, = 8

El andlisis quimico en si, revela poco de la naturaleza de --
estos compuestos y tampooo proporciona la composicién quimica del
cemento en funcidén de estos minerales,:pero constituye la base —-
para el célculo Qe dicha composicidn. Con este objeto es necesa--
rio considerar los siguientes puntos:

1l).- E1 éxido férrico reacciona con el 6xido de calcio y con



parte de la aldmina para formar el ferronluminato tetra
cdlcico (III-R1)

2).-La aldmina que gueda de la combinacién al formarse el -
ferroaluminato, también reacciona con éxido de calcio -
para formar aluminato tricdlcico (III-R2)

3).-E1 6xido de calcio que queda de las combinaciones ante-
riores, reacciona con la sflice. Se forma primero Hili-
cato Dicdlcico y un exceso de Sxido de calcio reacciona
r4 con este para formar silicato tricdleico. Si después
de convertirse todo el disilicato en trisilicato ain —-
quada algo de 6xido de calcio, dicho 8xido permaneceré
sin combinar (III-R3 y III-R4).

REACCIORES:
(ITI-R1)

FGEOB -+ A1203 + 4030—'—"—-’ 40&0.“20303'8203

(III-R2)
(2) ALy0y + 3Ca0 —— 3Ca0.41,0,
(III-R3)
f- 1256C $i0, + 2080 == 2Ca0.510,
(III-R4)
2 2Ca0.5i0, + Ca0 ———— 3Ca0.5i0,

Los 6xidos de magnesio, sodio y potasio permanecen esencial-
mente sin combinar.

La composicién anteriormente mencionada puede entonces ser -
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calculada de la siguiente manera:

El porcentaje en peso de 6xido de calcio, sflice, aldmina y
éxido férrico contenidos en los compuestos del clinker, aparecen
é: la eiguientes tablas

TABLA III-T3
COMPOSICION EN % DE LOS COMPUESTOS DEL CLINKER
% DE OXIDOS CONTENIDOS

COMIUESTO Cal 5102 A1203 F8203
Silicato tricédleico 73.69 26.31
Silicuto dicédleico 65.12 34.88
alunivato tricdlcico 62.27 37.73
Ferroalumirato tetracdleico  46.16 20,98 32.§E—J\

Lstus porcientos se pueden referir a fracciones decimales y
cnloular pos ejenplo, el contenido de 6xido de calcio en un deter
uinado porcentaje del silicato tricdlcico de un clinker:

cal = 0.73€9 0.8

3 :
De acuerdo a lo anterior es posible establecer un sistema de

ecuaciones que proporcionen los pesos totales de CaO, 8102, A1203

y Fe2O3 contenidos en un determinado clinker:

(III-E1) .

080 = 0.7369C35 + 0.6512C,8 + 0.6227C4A + 0.4616C,AF
(I11-E2)

510 = 0.2631C38 + 0.3488C,8
(III-E3)

. 0N



(III-E3)
n1203 = O.3773C3A + 0.209804AF
(I1I-E4)
Feoly
Despe jando 038, Cés, C3A Yy C4AF tenemos:
(III-E5)
C,35 = 4,071Ca0 -~ 7.6008102 - 6.7187A1203 - 1.4297Fe203
(I11-E6)
C,5 = 8060245102 + 1.0785?8203 + 5.0683A1203 - 3.,0710Ca0
= 2.86758102 - 0.7544038

(ITI-ET)

= 0.328604AF

i

2,6504A1,05 = 1.6920Fe 04
(III-E8)

S Al = 3,0432Fe 0,

Es necesario aclarar que las ecuaciones anteriores se apegan
2 la conmposicién del clinker, pero pueden aplicarse al cemento in
troduciendo en ellas la influencia del yeso (CaSO4), ya que el --—
calcio de este compuesto queda inclufdo al cuantear el 6xido de -
calcio total del cemento. Las ecuaciones resultantesAse calcula -
ron como en la forma anterior:

(III-E5-A)

Cy5 = 4.0710a0 = 7.600810, = 6.T187A1,0, ~ 1.4297Pe 05 - 2.85250,
Lzs ecuaciones restantes permanecen 8in alteracién alguna, -

es decir, resultan iguales a las ecuaciones III-E6, III-E7 y --

III-E8
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Existen algunos cementos portland que son ricos en 6xido fé-
rrico, en cuyos casos toda la aldmina fiende a reaccionar con és-
te para formar ferroaluminato tetrucdleico y el remancnte de bxi-
do férrico reacciona con mis &xido cdlcico para formar ferrito —-

cdleico (2CaO.F8203 6 CZF)’

(III-R5)

6Cal0 + 2F9203 + A1203——--—————§-'208,0.Fe203 + 4CaO.A12O3.Fe203

Consecuentemente, en estos casos no existe aluminato tricdl-
cico sino que toda la alémina se encuentra en el ferroaluminato -
tetracdlcico. La abundancia de 8xido férrico puede detectarse —-—-
cuando la relagién en peso de aldmina/6xido férrico es menor de -
0.64, donde este vglor es la relacién molar de dichos compuestos,

Realizando los cé4lvulos respectivos, de la misma manera que
los antes efectundos, se pueden encontrar las ecuacionee corres -
pondientes:

(III-E9)

4.071Ca0 - 7.6008102 - 4.479Al203 - 2.86Fe203 - 2.852803

(III-E6) (1)

Q
N

L 47}

f

= 2.8673102 - 0.7544038
(II1-E10)
(1) Esta ecuacién es la wisma que la que se usa para un cemento -

que 8i contiene 03A
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(III-E11)
02F = 1,702 F6203 - 2,665 A1203
S5i se deduce que en las ecuaciones anteriores el cdlculo del
C,S (mediante la ecuacién III-E6) iesulta negativo, entonces el -
clinker contiene, en lugar de C,S5, una cantidad potencial de &xi-
do de calcio libre (Cal Iibre). En este caso, el C3S se calcula -

de acuerdo a la siguiente reaccién:

(III-R6)
3Ca0 + 8102 o 3019.0.8102
Peso Mol. C3S
En donde 038 = i (Sioa) o seat

Peso Mol 8102

(I1I1-512)
€4S = 3.800 Si0,

F1l cdlculo del C3A y C4AF permanece sin variacién. De la can-
tidad total de &xido de calcio dada por el andlisis quimico, hay
que restar la necesaria para el C3S, C3A, C4AF y CaSO4 para obte-
ner el contenido potencial de Cal Libre.

Nota.~ En todas las ecuacionesvanteriores, las férmulas de los —-
compuestos representan sus cantidades porcentuales respec-~
tivas, por ejemplo: C3S_= % C3S

Los intervalos de variacién que apafeceq en la Tabla III-T1,
no deben interpretdrse como tolerancias en la fabricacién de ce—-
mento. Lo que sucede es que en dichos intervalos se encuentran -

contenidos los cinco tipos de cemento portland.
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Los hidratos de los compuestos del cemento toman la forma -
cristales fibrosos entrelazzdos, formzndo unc especie de tejido
cuyos intersticios contienen aguc (o.geles), ague audn no combi-
neda y agua que se evapora.

——|5e ha observedo que el 038 y el 023, son los que contolan -
el éesarrollo de lc resistenciac en el cemento. La sume de los -
porcientos de CBS y C2S en verios tipos de cemento varfa de 70
a 80,

Si se tiene un cemento con alto contenido de C3S ¥ bdjo de
C2S se presentan resistencisos a edades cortas, pero incluyendo
una generocidn slte de calor de hidratacidn.

Con 12 combinecidn opuesta, es decir bajo contenido de C3S
y alto de 028 se desarrollen resistencizs lentarente con una -
generacidn de calor de hidratacidén muy baje.

La generscidén de cnlor de hidratacidn del C3A es mucho na—-
yor gque la de cualquier otro compuesto en la misma cantidad, ==
por lo tanto, cuzndo un cemento contiene bajo porcentaje de C3A
se observa una menor tendencia a los czmbios de voldmen, a lz -
formacién de grietas. Dicho cemento da nl concreto una resisten
cia mayor a los ataques de soluciones de sulfatos y élcalis du-
rante largos perfodos de exposicidn.

Z:Eg cal, como §omponente fundamental del ceuento, determina
la aptitud para ei fraguado;B .

La sflice facilita el endurecimiento, que es tanto DaFOr ==

cuanto més elevada eg la proporcidn de epte comnuesta, Ko obg—-

aez v M
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tente, si la proporcidn de sflice excede de 1lo normal, se retra
sa el proceso de fraguczdo.

El fraguado rdpido es debido =2 uﬁ exceso de alumina, incon-
veniente que no puede evitarse ni con la adicidn de yeso, En -
cambio unz proporcidn elevada de aldmina reporta una buena re--
sistencia 2 la accidén del agua.

%l 6xido férrico no solo determines la coloracidén del cemento
sino que también influye en 1la resistencia, enf{logamente a la -
s{lice.

Un exceso de lergnesio o Anhfdride Sulfdrico de lugar a dils
taciones y ablendamientos,

Le Pérdida por Coleinacidn es 1la parte voldtil del cemento,
es decir el bidxido de carbono atmosférico que ha reaccionado -
principalmente con la Cal Libre para former corbonato de calecio
¥ el ngua de humedad, que son expulsados de la muestra de cemen
to mediante su caleinncidn o 1000 °c.

E1l Residuo Insoluble proviene de las partfculas de crudo =—-
que no reaccionaron durante la clinkerizascidn, pernsneciendo en
el cemento como una mesa inerte, Un alto valor indica baja resig
tencia en el cemento yd que es material inerte que baja la re-—-
sistencia. .

Lguando se tieﬁe una calcinacidn incoupleta del clinker, se
origina lu presencia en el cemento de 1- Ccl Libre la que pro--
duce si se tiene en exceso expsnsiones o fracturas del concreto

elaborado con dicho cementgll
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£l Oxido de Kognesio que por lo general, se encuentra en —-—
pequetia proporcidn, menor del 3 ¥ de lo contrario, si sobrepass
tal porcentaje, se rresentan expsnsiones excesivas en los con -
cretos cuando se tienen éstos sujetos a humedad.

De los constituyentes del cemento gque méds marcads influen—-—
cis tienen en el concreto, en el caso de provocacidn de expan—-—
siones excesivas y falles graves es el Anhfidrido Sulférico cuyo
rorcentcje debe ser menor al 3%, dichas fallas y expansiones ze
rpoducen a largo plezo, provoczndo adn el desmoronamiento PoU—-—
latino de la construceidn.

5¢ he observado que los Alecclis Sodio y Totosio en forma de
éxidos producen exransiones destructives en los concretos cuando
exceden el 17 en lc composicidn del cemento, debido 2 un 2bults
micento osmético de los geles gilico alealinos, los que son pro-
ducidos por ciertas rocas silicosas Yy winerszles de agregados en
los #flcalis que se liberan por la hidrstscidn del cemento.

Z/zydependientemente de la composicidén de un cemento, la re--—
sistencia de un cemento, depende tecmbidn del arcdo de finurs -
del molido, es decir del tamniio de los particulas que lo cons—-
tituyen y serd tento mayor cusnto nenor sea el tamafio de éstaglj—-

Zxisten ademdz de los componentes wencionndos en el cemento
portland elementosAcomo: Fésforo, Titunio y limnganeso en propor
ciones mucho menores, por lo que se consideran secundarios ¥ no
efectun en gron manera la c#lidad del cemento; es por eso que

en el presente trabajo solamente nos dedicaremos al andlisis 3@
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}los componentes principeles: S{lice (Sioz), Residuo Insoluble
(RI), Al¥mina (A1203), Oxide Pérrico (Fe203), Cxido de Calcio

(Cad), Oxido de Magnesio (Mg0), Anhidrido Sulfdrico (803), e

Pérdids por Calecinacién (PC), Oxido de Sodio (N

Potasio (K,0) y Cal Libre (CL). )
TABLA ITI~T4

a20), Oxido de

REQUISITOS QUIMICOS DEL CIMITETO DORTTAND
TITOS
I IT JJIT 1'°Y 1 1»
Sflice (SiO ) % rMdn. - == ~= PL.Cl== |-~ g
Aldming (A120 ) % Méx., -1 == | €.0f== |- -
Oxido Férrico(Fe203) b W&z = == 60| == | == |
Oxido de Magnesio (MgO) % Méx._______ 4 5.0 5.0] 5.0/ 5.0 B.0O
Anhfdrido Sulfdrico (303) b MExs
Cuando (3CaO;A1203) es 8
0 menos, ol — 3.01 3,035 | 2.3 jmee
Cuando (3Cal A120 ) es
ms de 8.____________ . d3.5— |4.5|—= h.o
Férdida por Calcinacién ¢ Méx._______ | 3.0 3.0/3.0 | 3.¢ 540
Residuo Insoluble ¢ Kdx., - 75 +75] .75 | .75 |-
olllCutO Tricdlcico (3Ca0.Si0 )
3 e L o o M R L
nluminato ¢rlcélc1co (3Cca0 Al203)
o MEX e ——— -1 --18.0/15.0 5.q -~
Ferroaluminato Tetracdlcico, mds
2 veces el Aluminato Tricdl-
cico (4Ca0,Al 03,ﬁ920 ) + 2
(3C=a0.. 41,0 ) o solucidn sé-
lida (4CaO A1203.Fe2 3+ 2
Ca0,Fep03)y % MAX, =mmm-mm- PUY, PO IR P, e
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Resistencia a la compresién Kg/cm2
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FIG. III-Fl (Resistencia a 1g compresidn de los com

ponentes puros del clinker a diferentes edades)
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Resistencia 2 la compresidn Kg/ e
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FIG. III-F2 (Resistencia a la compresién de dos cemen
tos portland con alto ¥ bajo contenido en 038)
( Acon 70% 038 Yy 10 % 028, B con 309‘038 y 50%023)

H. WOODS, H.R. STARKE y H.H. STEINOUR
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Los cementos més usados para Concreto Eetructural son:
Cemento Portland Tipo I
Cemento Portland Tipo II
Cemento Portland Tipo III
Cemento Portland Tipo V
Cemento Portland Puzolénico Tipo IP

Cemento Portland Tipo I.—~ Este cementc es usado en obras de
tipo general, con concretos en que no se requieren tener prepara-
dos en forma especial.

Cemento Portland Tipo II.- Es usado este cemento cuando en -
la construccién se requiere tener una baja generacién de calor de
hidratacién con un pequefio ataque de sulfatos y Alcalis. La com -
posicién del cemento contiene un bajo porcieuto de C3A y alto de
64AF, produciendo el C3A cambios reducidos en el voldmen del con-
creto, as{ como generacién baja de calor y alta resistencia a la
accién de los sulfatos. Con porcientos tales de 038 v 028, que -
producen ura muy buena resistencia a edades tempranas y g}andes°
Debido & la mayor finura con respecto al tipo I, tiene menor san-
grado y produce una mayor trabajabilidad del concreto, resultando
éste menos permeable. | |

Cemento Portland Tipo 1II., Dicho.tipo de cemento se caracte
riza por la gene#aci6n alta de celor de hidratacién debido al ma-
yor contenido de C3S y C3A Yy con bajo contenido de 028, resultan-

do altas resistencias a cortas edades, como es requerido en obras
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donde se desea pronta resistencia del concreto 0 bien donde se --
desea un descimbrado rdpido. No resulta propio este cemento para
obras en wasa; teniéndose el cuidado en el curado inicial del con
creto elaborado con el cemento tipo III, ya que se pueden presen-
tar fisuramientos, adn la suspencién del curado debe evitarse por
ser nocivo al mismo concreto.

Cemento Portland Tipo V.~ La gran ventaja de este cemento en
los concretos, es su alto contenido de 038 y C2S ¥ cuyos valores
son relativamente similures; as{ como es deseable que posean la -
nenor cantidad de C3A y mayor contenido de C4AF, cuyo requisito -~
deben llenar para tener un cemento de buenas caracter{sticas; de-
bido a lo anterior los cementos de este tipo son caracterizados -
por tener grandes resistencias a la accidn de los sulfatos, asf -
mismo dando una generacidn baja de calor de hidratacién, por lo -
que se emplean dichos cementos en concretos destinados 2 obras ——
mar{timas, portuarias y para la conduccidn de las aguas negras e
industriales.

Cemento Portland Puzolédnico.- Los cementos puzoldnicos son -~
una mezcla de Clinker y Puzolana Activa, tal actividad Puede ser
natural o artificial., Las Puzolanus deben su actividad 2 una o va
rias de las siguientes substancias:

1.~ Vidrios silicosos o aluminosos, artificiales 0 naturales.

2.~ Opalo

3+~ Minerales de arcilia calcinados

4.~ Oxidos e hidrdxidos de aluminio hidratados

o



Las puzolanas scn mezcladas con cewmento en un 30% dando Pro-
piedades de un bajo ecalor de hidratacién, baja resistencia del —-
concreto a4 corta edad, as{ como una alta resistencia del concreto
2 grandes edades; independientemente de la composicién de un ce —-
mento, la resistencia depende también del &rado de finura del mo-
lido, es decir del tamafio de las partfculas que lo constituyen y

gerd tunto mayor cuanto menor sea el tamafio de estas.
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IV.- WUESTREO Y PREPARACION DE LA MULSTRA POR ANALTZAR

IV.1l., MUESTREO

Puesto que todas las pruebas son hechas sobre muestras,
la importancia del muestreo es obvia.

Hay dos tipos de muestra, la individual ¥ la general. La
primera es una porcidn dé una substancia la cusl es analiza-
da independientemente de cualquier otra muestra. Una muestra
general consiste de una mezcla de muestras individuales,
Usualmente, la muestra individual es tomada menualmente. La
muestra general puede ser tomada manualmente, aunque general
mente es tomada mecédnicamente., La importancia de los apara .-
tos de muestreo automdtico estd recibiendo més y mds recono-
cimiento.

Debe ser sefialado, sin embargo, que mientras que en la -
mayorfia de los casos la muestra general es preferible, mu ——
chas de las irregularidades en composicidén que pueden estar
bPresentes en un material, no aparecen en una muestra general.
Consecuentemente, en ocasiones son necesarias las nmuestras -
individuales, |

Es muy diffcil obtener una muestra que sea absolutamente
representativa. El tomar uns ﬁuestra qué Se aproxime a esg -
condicidn es un procedimiento algo complejo; que involucra -
muchas variables. Algunas de ellas son: la cantidad de mues-
tra individual, en relacidn.a la cantidad total del material

a ser muestreado; distribucién del tamafio de partfcula en la
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nuestra individual, el ndimero de muestras individuales para

una muestra general; y el tratamiento subsecuente de la mues
tra. E1 estudio de estos problemas llega a ser mds bien mate
mético.

Las muestras de cemento portland para fines de prueba de
berén pesar por lo menos 5 Xg. cada una, cuando vayan a ser
compuestas. Las muestras de prueba individuales, que se va--—
yan a utilizer para realizar todas las pruebas especificadas
deberédn peser por lo menos 10 ¥g., Una muestra de prueba no -
debe representar mds de 1000 sacos de 50 Kg. E1l muestreo de-
be realizarlo un representante del comprador. E1l cemento pue
de ser muestreado por cualquiera de los métodos que se deg——
criben a continuacidn:

a).~ En la banda transportadora que descargue el cemento
en el lugar de slmacenamiento & granel, se deberd tomar una
nuestra de 5 Kg. o més, por cada 50 toneladas, que pasen por
la banda transportadora, pero la muestra no deberd represen-
tar més de seis horas de produccidén de cemento. Esto se po--
dré hacer tomando toda la muestra de prueba en una sola ope-
racién o combinando diferentes porciones tomadzcs a interva—-
los regulares. Una nmuestra compuesta se deberd obtener combi
nando pesos aproximadamente iguales dé cemento tomados a in-
tervalos regularés, representando cada porcién aproximadamen

te dos nil kilogramos,
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b).- En el cemento almacenado a granel, en tolvas de al-
maecenamiento, el muestreo se hace como sigue: en las abertu-
rags de descarga se toma suficiente cemento para obtener mues
tras representatives del material, lo que serd determinado -
por la aparicidn en las aberturss de descarga de indicadores
colocados en la superficie del cemento directamente arriba -
de dichas aberturas antes de empezar a tomar el cemento; se
deberd tomar una muestra dé > Kg. por cada 50 toneledas, ya
sea por el método individual o por el método compuesto.

¢).- En lugeres de almacenamiento a granel, por medio de
tubos muestreadores adecuados, cuando no se puedan aplicar -
los métodos anteriores Yy cuando la profundidad del cemento -
bor muestrear no exceda de tres metros, las muestras se pue-
den obtener por medio de tubos adecuados que se inserten ver
ticalmente o toda la profundidad del cemento. Las muestras -
as{ tomadas deberén ser obtenidas en puntos Bien distribvui -
dos sobre el érea de almacenamiento.

d) .~ ¥n todos los demés casos, deberdn tomarse muestras
de cada dos mil quinientos kilogramos o porciones de dicha -
cantidad y combinarse para formar las muestras de prueba. En
el caso de muestres tomadas en camiones: que transporten ce -
mento de una mismé.fébrica, es permisible coubinar las mues-
tras de verios camiones rera formar une muestra de prueba -
que represente una cantidad no mayor de cincuenta toneladas.

Cuendo se muestreen embarques & granel, las muestras se de—-
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berén towur e. puntos bien distribuidos.

IV.2. PROFAR/CIOK 2X LA MUESTRA

Las nuestras deben ser envasadss en recipientes herméti-
cos y a prueba de humedad, Antes de ser probadas, las mues -
tras deberdn mezclarse perfectamente y despuds rasarse a tra
vés de una malla rdmero 20 (840 micras) a fin de romper los
grumos y eliminer las nmaterias extrafias. Les muestras com ——
puestas que se requieran para las pruebas que se mencionan -
adelante, s: deberdn preparar disponiendo todus las muestras
de prucba en grupos, representando cada grupo el nidmero de -
sacos requeridos por la prueba o pruebes para los cuales se
haya prepzrado la muestra compuesta. De cada unes de las mues
tras de prueba de un grupo, se deberdn tomar porciones igua-
les, en cantidad adecuada para formar una muestra compuesta
lo suficientemente grande pars que permita efectuar las de -~
terminaciones quimicas requeridas. La muestra compuesta asi

preparades, (eberd mezclarse perfectamente antes de ser usada.
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V. ANALISIS QUIMICO

V.1, METODOS ESTaNDAR POR VIA HIMEDA

Bstos métodos fueron desarrollados inicialmente para el and-
lisis de Cemento Portland, sin embargo, pueden emplearse para w—--
andlisis exacto de otros Cementoc Hidrdulicos, que son completa —
mente descompuestos por el 4cido clorhfdrico, o cuando una fusién
alcalina preliminar asegure una solubilidad comple ta,

APARATOS Y WATERIALES

a) La balanza analitica usada en las deterwminaciones qufmicas
debe cumplir los siguientes requerimientos: la balanza debe tener
una capacidad enitre 150 y 200 g. Puede ser de disedo convencional
con o sin aparatos de "pesada rédpida", o pueden ser del tipo de -
lectura directa. Debe ser capaz de reproducir resultados con nﬁa
aproximacién de 0.0002 g. Las balanzas de lectura directa deben -
'tener una sensibilidad que no exceda 0,0001 g.

Nota.- La sensibilidad de una balanza de lectura directa es,
el peso necesario para cambiar la lectura una graduacidén. La sen-
sibilidad vreciproca para una balanza convencional, estd definida
como @l cambio en peso requerido en cualquier platillo; para cam-
biar la posicién de cquilibrio una divioién, en el fndice de la -
escala,

Todos los aparatos y recipientes de vidrio que se usen para
trabajos analiticos se debéréﬁ selecciconar cunidadosamente de modo

que satisfagan los requisitos particulares de cada operacién. Los
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matraces volumétricos, buretas y pipetas normales deberdn ser de
rrecisién. Se recomienda que se usen Juntas normales de vidrio —-
esmerilado intercambiables, para todos los recipientes volumétri-
Cos y aparatos de destilacidn de vidrié, cuando sea posible.

Siempre que sean aplicables, se recomiende el uso de tipos -
especiales de accesorios de vidrio, tales como vidrio de color ra
ra proteger las soluciones en contrs de la luz, vidrio resistente
a los &lcalis y vidrios de alto contenido de sflice que tenga una
resistencia excepcional a los choques térmicos. Se recomienda el
uso de recipientes de polietileno para todas las soluciones en -
las que sea objetable la presencia de sllice a 4lcalis disueltos
del vidrio,

b} .~ Las substancias necesarias para la realizacidn de las —-
pruvebas, se deben ajustar 2 las condiciones generales que se men-
cionan a continuacidén:

Cuando se haga mencidn =zl agua se entenderd que gse refiere =
agua destvilada,

A menos que se indique de otra manera, todos los reactivos -
deben ser de celided quimicamente pura.

Cuando se especifiquen 4cidos e hidréxido de amonio por nom-
bre o por férmuls quimica Unicamente, se entiende que se refiere
a reeactivos concentrados de las siguientes densidades o concen -~

traciones:
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tcido clorhicrico HOL Densidad 1.18

Acido fluorhidrico HF 48%
Acido nitrico HNO3 Densidad 1.42
Acido Tosférico H;?O4 8501
Acido sulférico ﬂ2804 Densided 1.8
Hidréxido de amonio NH4OH Densidad 0.90

Las corcentraciones de los £cidos e hidréxido de emonio dilu
idos, excepto cuando estén vslorados, se especifican en la forma
de una relacidn, que expresa el nimero de voldmenes de reactivo -
concentrado que deben agregarse a un nidmero dado de voldmenes de
agua.

Las concentraciones de las soluciones valoradas, se expresan
en normalidad o como equivalentes en gremos por mililifro del com
ponenie gue se vaya a determinar.

Las concentraciones de las soluciones sin valorar, preparadas
disolviendo un peso dado del reactivo sélido en un disolvente, se
especifican c¢n gramos de reactivo por litro de solucidn Yy se so—-—
breentiende que el agua es el disolvente a menos gque se especifi-
que de otra manera. En el caso de ciertos reactivos, la concentra
cién se especifica en forma de por ciento en peso. Otras solucio=-
nes no valoradas se pueden esyecificar Unicemente por nombre, y
la concentracién de tales soluciones se har# de acuerdo con las

instrucciones que se den para su preparacidn.
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SILICE

PROCEDIMIENTO

a) Para la determinacién de bidxido de silicio o sflice, pé-
sese medio gramo de muestra y transfiérase a un vaso de precipit:
dos, perfectamente seco, agregar 10 mililitros de aguna agitando -
constantemente y enseguida adicionar de 5 a 10 mililitros de <ei-
do clorhidrico, continuando la agitacién para evitar la formac:idn
de grumos, si es necesario, disolver al méximo con el extremo a -
planado de un gendarme, Evaporar a sequedad, enfriar a temperatu-
ra ambiente y agregar de 5 a 10 ml., de 4cido clorhidrico y des -
pu€s una cantidad igual de ague o vaciense de una vez sobre el 1w
siduo de 10 a 20 ml, de HCl (1:1). Digiérase durante diez minutcs
en bafio marfa o sobre la parrilla, dildyase la solucidn con un vo
ldmen igual de agua caliente, filtrese inmediatamente y léivese -
perfectamente el bidxido de silicio (3102) separado, con agua cal
iente y consérvese el residuo, el lavedo de los precipitados de -
bibdxido de silicio puede hacerse mds efectivo usendo HC1l caliente
{1:99) y después terminando el lavado con asgua calisnte,

b) .~ Nuevamente evapbrese el filtrado hasta sequedad y coll=-
quese el residuo en una estufa durante una hora a una temperatuia
comprendida entre 105 y 110 Se. Enfriese, agréguense de diez & —--
quince mililitroé de 4cido clorhfdrico (1:1) y caliéntese en el -
baiio 0 sobre una parrilla. Dildyase con un voldmen iguel de agua,

ffltrese inmediatamente y lévese perfectamente el pequeiio resicduo
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de sflice con agua caliente. Consérvese el filtrado y las frac --
ciones de lavado para la determinacidn del grupo del hidréxido de
amonio. Trasléddense los dos papeles filtro con precipitado a un -
crisol de platino previamente puesto a peso constante, secerlos -
en la parrills, para posteriormente calcinarlos en la mufla a una
temperatura comprendida entre 1100 y 1200 °C, hasta que el peso -
Permanezcea constante,
c) Célculos. El porciento de la s{lice se calcula de acuerdo

a la siguiente ecuacidn:

Peso de la S{lice
% de Sflice = x 100

Peso de la muestrs
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OXIDO DE ALUKMINIO Y OXIDO FERRICO

El filtrado que se obtiene en la determinacién de la Silice,
contiene una mezcla de cloruros de los cuales los de Fierro y Alu
- minio se precipitan como hidréxidos de apariencia gelatinosa con
hidréxido de amonio (NH4OH), debido a que los hidréxidos precipi-
tados tienden a atrapar los cationes de Sodio y Potasio serd nece
sario redisolverlos con 4cido clorhidrico y reprecipitarlos de —-

nuevo con hidrdxido de amonio.

PROCEDIMIENTO

a) Al filtrado que se obtiene en la determinecidén de la S11i
ce, el cual no debe exceder de 250 ml., adicionar unas gotas de
indicador rojo de metilo (2 g por litro de etanol) y calentar =
ebullicién. Después tratar con hidrédxido de amonio (L:1), gota a
gota y agitando, hasta que vire el color de la solucidn & amari-
1lo y agréguese una gota en exceso, a continuacidn hervir la solu
cién conteniendo los hidrdxidos de Fe ¥ Al precipitados durante -
uno a dos minutos, déjese asentar el precipitado (no méds de 5 min)
y entonces filtrar. Lavar los precipitados una vez por decanta -—-
cién y lavar ligeramente sobre el filtro con cloruro de amonio --
caiiente (20 g. por litro).

b) Apartar el\filtrado Y reservarlo pare la determinacién de
Cal subsecuente, transferir el precipitado y papel filtro a el --

mismo vaso en el cual se efectud la primera precipitacidén y disol
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ver los hidréxidos de Aluminio y Fierro en HC1l (1:3), diluir la -
solucibén a 100 ml., y reprecipitar los hidréxidos como se descri-
bié anteriormente, Filtrar la solucidén Y lavar los precipitados -
con dos porciones de 10 ml. de NHKCI caliente (20 g. por 1litro).
Trensferir el papel filtro con precipitado a un crisol de platino
a peso constante, caliéntese lentamente hasta que los papeles se
carbonicen y finalmente calcinese a una temperatura comprendida
entre 1000 y 1100 °c, hasta peso constante, teniendo cuidado de -
evitar la reduccién y pésese como grupo hidrédxido de amonio.

c) Célculos. E1l porciento de éxidos se calcula mediante la

ecuacidn:

Peso de los Oxidos
% de Oxidos = x 100

Peso de la muestra




O0¥IDO DE CALCID

REACTIVOS

Solucidn velorada de permenganato de potasio (0.18 N). Se pe
san aproximadamente de 5.63 & 5.64 g. de permanganato de potasio
puro, disuéivese el permanganato en un litro de agua, contenide -
en un matraz de 1.5 L, de capacidad o mayor, celiéntese lu S0lu=—
cién heste que hierve y manténgcse asf durente 15 a 20 min., evi-
tondo que la ebullicidn ses tumultuosa; tembién puede calentarse
solo hasta cerca del punto de ebullicidn, pero en este ceso, el -
calentamiento debe prolongarse una hora. En los dos cagos, des —-
pués de dejar enfriar la solucidn, se filtra en lana de vidrio —-
muy fina, en esbesto purificado o lo que cs més cémodo, en un fil
tro de vidrio y guardar lo solucién en frasco de vidrio Zmbsr os-
curo. |

Valoracidn de la Solucién de Permenganato de Potasio. Se pe
sen con exactitud 0.75 g. de oxmlato de sodio Q.P. previamente se
caedo & 100 - 110 °C, y se coloea en un matraz erlenmeyer; se dis-
uelve en 200 c.c. de agua y se le ngrega 10 c.c. de écido sulfdri
co (1:1). La solucién se calienta & 70 °C y se titula dejando =-
caer la solucién de permanganato lentagente y acgltando el matrasz,
hasta que se produzeca un color rossz perménenpe. Si la lectura de
'la bureta es 62.772ﬁl., la solucién contiene:0;0056357 8. de per-
~meanganato de potasio por mililitro, lo cual es exsctamente equiva

lente a 0.005 g. de Ca0. Debido a impurezas ¥y déterioro de la bu-
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reta, lp lecturaz en la valorazcidn usualuwente no es 62.77 ml.
Calcule el equivalente de la solucién de permanganato en gramos -~

de Cal® por mililitro como sigue:

5 o 0231335
v
donde:

V = voldmen en mililitros de l1la solucidn de Kmn04 requeridos parc
al
equivalente de la solucidn de permanganato en gramos de Cz0

=
it

poxr mililitro.
Ce31335 = 62.77 multiplicados por C,.005

Nota. Se intenta que la solucidén sea equivalente a 0.005 g.
de Cal0 por ml., o uno perciento de Ca0 en una muestra de 0.5 g. -
por cada ml. Los ntueros C.0056357 y 62.77 son obtenidos como gi~
gue: 0,005 g de Cal multiplicados por lo relacidn molecular de —-
2 KMn04 a 5 Ca0 dan 0,0056357 g de KinO,, 0.75 g de Na20204 nulti
plicados por la relacidn molecular de 2 Kmn04 a b Na20204 dan -
0.35375 de KMhO4; 0.35375 g divididos entre 0,0056357 g por ml —-
dan 62.77 ml.

FROCEDIMIENTO

a) Al filtrado de los hidrdxidos, se agregan unes cuantas ©0
tas de hidrdéxido de amonio y se 1lleva a ebullicién. Adicioner a =
la solucién hirviéndo, 30 m1 de solucidn calicnte de oxelato de -
amonio (50 g por litro) ¥y continue 1la ébullicidn durante 5 a 10

min., entonces dejor repossr la soluecidn por 15 a 20 minutos.
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F{ltrese y ldvese con agua celiente variss veces, apartando el —-
filtrado para la determinecién de MgO. L1 precipitedo de Czleio -
Se pasa a el vaso donde se efectud la precipitacidn, y agregar -~
200 ml de esgua y 10 ml de 4cido sulfirico (1:1). Calentar la so--—
lucidn casi a ebullicién y titular con la solucidn valorada de —-—
rermanganato de potasio a un color rosa permanente. Adicionar el
papel filtro y macerarlo, continuando la titulacién lentamente —-—
hasta que el color rosa sea permanente por 10 seg.

b) Célculos. Calecule el porciento de CalO como sigue:

% de Oxido de Calcio = EV x 200
donde:
E = equivalente de la solucién de KM.nO4 en gramos de CalO por ml.
V = mililitros de la soluciédn de KMnO4 requeridos para la muestra

200 = 100 dividido entre el peso de la muestrs (0.5 g).
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CXIDC DE MAGWESIO

HEACTIVOS
Solucidn de nitrato de amonio para lavar (1:8). Disuelva 100

g de NH4NO3 én agua, adicione 200 ml de hidréxido de amonio y di-
luya a un litro.
Solucidén de fosfato de amonio dibdsico. Disolver 250 g de -—-

(NH4)2HPO4 ror litro.

ITROCEDINIENTO

a) Acidifique el filtrado apartado en la determinacién de —-
val con 4cido clorhidrico y concentrar el voldmen aproximadamente
8 150 ml. Adicione a esta solucidn 10 ml de solucidn de fosfato -
de amonio dibdsico y enfrie 1la solucidén en un baflo de agua helada.
Despuds de enfriar, agrege hidréxido de amonio gota a gota mien—-
tras agita constantenente, hasta que el fosfato aménico de magne-
sio cristalino comience a formarse, y después en exceso moderado
(5 a 10 porciento de el volimen de la solucién), continuando la
agitacidn por algunos minutos. Dejar reposar la solucidn unas -
ocho horas cuando menos en una atmésfera fria, y entonces filtre,

b) Desdddlese el papel filtro y usando agua caliente, lévese
el precipitado dentro del vaso donde se efectud la precipitacidén,
Enjuéguese el papel filtro con 4ecido clorhfdrico caliente (1:4) y
nuevamente con agua caliente; si es necesario, agréguese mds HC1

caliente (1:4) para disolver el precipitado. Dildyase la solucidn
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a 100 nl, agregue un mililitro de fosfato de amonio dibédsico, y -
después aifada hidréxido de amonio gota a gota, mientras agita ~-
constantemente, hasta que el precipitado esté de nuevo formado -—-
como se describid anteriormente y el hidréxido de amonio esté en
exceso mouerado. Enfrie, deje reposar por dos horas, filtre y la-
ve con dos porciones de 10 ml cada una de nitrato de amonio.
Poner el papel filtro con el precipitado en un crisol de pla
tino tarado, lentamente carbonizar el papel y quemar cuidadosamen
te el corbdin resultante. Calcinar el precipitado a una temperatura
comprendida entre 1100 y 1200 °C, hasta peso constante, teniendo
cuidado para evitar la fusién del pirofosfate. Enfriar en deseca-
dor y pesser.
c) Célcalos.'Calcule el porcentaje de 6xido de lMagnesio como
sigue:
9, de Oxido de Kagnesio = W x 72.4
donde:
W = grawos de Mg2P207
72.4 = relacidén molecular de 2 Hg0 a goP,04 (0.362) dividida en-
tre el peso de la muestra emplezda (0.5 g) y multiplicada

por cien.



RESIDUO INSOLUBLE

FROCEDIMIENTO

a) 4 un gramo de la muestra, agregue 10 ml de agua fria y 5
ml de HCl., Caliente la solucidén suavemente y triture el material
con el extremo aplanado de un gendarme por algunos minutos hasta
que sea evidente que la descomposicidn del cemento sea completa.
Diluya la solucién a 50 ml y digiera por 15 minutos a una tempera
tura cercana a la ebullicién. Filtrar el residuo, lavar seis ve-—-—
ces con agua caliente apartando el filtrado para la determinacién
del Anhidrido Sulfirico y digiera el papel filtro y su contenido
en cien mililitros de hidréxido de sodio (10 g por 1), mantenga la
solucién a una temperatura cercana al punto de ebullicidén por es—
pacio de 15 min. Usando rojo de metilo como indicador, acidifique
la solucidn con HC1l y adicione un exceso equivalente a cuatro 4
cinco gotas. Filtrer y lavar el residuo doce = guince veces con
cloruro de amonio caliente (20 g por 1litro). Calcinar el residuo
en un crisocl tarado de 800 a 1000 °C., enfriar en un desecador y
pesar.,

b) Célculos. Calcule el porcentaje de Residuo Insoluble mul-

tiplicando el peso de Residuo Insoluble obtenido en Fr of =T

mos por cien,



ANHIDRIDO SULFURICO

TROCEDINMIZNTO
a) Al filtrado 4cido obtenido en la determinacidn del Resi-—
duo Insoluble, diluirlo a 250 ml y calentar a ebullicién. Agregar
lentamente, gota a gota 10 ml, de cloruro de bario caliente (100
g€ vor litro) y continue la ebullicién hasta que el precipitado --
esté bien formado y manténgase la solucidén en bafio marfa tres ho-
ras minimo, preferiblemente un tiempo mayor. Filtre el precipita-—
do, lave, transfiera el papel filtro y su contenido a un crisol
de platinoe a peso constante y lentamente carbonice ¥y consuma el
rapel sin que se forme flama. Enseguida calcinese a una tempera~—
tura comprendida entre 800 y 900 °C., enfriese en un desecador y
pésese el Sulfato de Bario.
b) Cdlculos. Cazlcule el porcentaje de 803 como sigue:
% de 803 =¥ x 34.3
donde:
W = peso en gramos de sulfato de bario
34.3 = relacién molecular de 503 a BaS0, (0.34}) multiplicada por
100,
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PERDIDA POR CALCINACION

PROCEDIMIENTO

a) Pesar un gramo de muestra en un crisol de platino con ta-
pa y puesto & peso constente. Calentar en la mufla entre 900 y -
1000 % por espacio de gquince minutos y repitase el calentamiento
por lapsos de cinco minutos, hasta peso constante.

b) Célculos. Calcule el porciento de pérdida por calcinacidén

pultiplicando la pérdida en peso en gramos por cien.

wBS



0XIDO FERRICO

REACTIVOS

a) Solucidn de Cleoruroc Estanoso. Disuelve 5 g de SnCl2.2H20
en 10 ml de dcido clorhidrico y dildyase a 100 con agua.

Agregue granalla de estafio libre de fierro, hirviendo 1la solucién
hasta que se aclare y conserve la solucidén en frasco gotero que -
contenga estafio metdlico.

b) Mezcla de Acido Fosférico y Sulfdrico. Agregue lentamente
mientras agita, 150 ml de H3I‘O4 (de gravedad especifica 1.71) y -
150 ml de 4cido sulfirico a 500 ml de esgua, ¥y después diluir a un
litro y mezclar.

¢) Indicador Difenilamina. Disuélvase un gramo de difenil —-
amina en 1C0 ml de dcido sulfdrico.

d) Solucidn valorada de Dicromato de Potasio (1 ml = 0.004 g
de Fe203). Disuelva 2.457 g de K, Cr,0, en agua y diluya a un litro
Titule la solucién con alambre de fierro estédndar de contenido de
fierro conocido, como se indicard posteriormente en el procedi -—-
miento, usando un peso del alamb?e de fierro que origine una titu
lacibén aproximadamente iguzl a la reguerida por la muestra de ce-
mento en cuestidén, Calcule el equivalente de la solucidn en gra--
mos de 6xido férrico por mililitro multiplicando el peso en gra--
mos del fierro en la cantidad de zlambre empleade vor 1.43 (rela-
cidén molecular de Fezo3 a 2Fe)} y dividiendo por el voldmen en mi-

lilitros de la solucidn de K2Cr207 requerido.
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PRCCEDIZIEATO

a) A un gramo de la muestra asgregue 40 ml de agua fria, agi-
te, y adicione 15 ml de HCl. Caliente la solucidn ¥ triture el ce
mento con el extremo aplanado de un gendarme, hesta que ;ea evi—-
dente que la descomposicidén del cemento es coupleta.

Caliente la solucidn a ebullicidén y trdteles con la solucidn
de cloruro estanoso, agregandola gota a gota y agitando, hasta que
la solucién se decolore. iLgregue una gota en exceso y enfrie la -
solucidn a temperaturs ambiente. Injuague el interior del veso --
con agua, y adicione 10 ml de une solucién fria y saturada de ——-
cloruro mercirico. igite la solucidn vigorosamente por un minuto,
edicione 15 nl dg mezcla H3P04 - H2804 y tres gotas de indicador
difenilaming y diluya 2 150 ml con agua fria. Titule con la solu-
cién vclorada de dicromato de potasio. E1 punto final es tomado -
como el punto en el cuzl una gote cause una ccloracidn morade in-
tensa que no cambia con mds adicidn de la solucidén valorada de --
K20r207.

b} Célculos. Calcule el porcentaje de Cxido Pérrico como

¢ de Oxido Férrico = EV x 100
Gonde:

S
]

]

equivalente de la solucidn valorada en gramos de Fe?o3 por ml

Vv

i

mililitros de solucidn de dicromato requeridos pera la mues—-

tra de un gramo usada.
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OXTIDO DE ATLUMINIO

Para obtener la cantidad de 8xido de aluminio, se resta gl --
total de los 6xidos de aluminio y fierro determinados anteriormen

te, el contenido de éxido férrico.
OX¥IDO DE CALCIO KO CCOHMEBINADO O CAL LITRE

REACTIVOS

a) Indicsdor Fenolftaleina. Disuelvz un aramo de fenolfta ——-—
leina en 100 ml de ztanol absoluto, y neutralice lz solucidn con
[fa0ll disuelto en etanol zbsoluto.

b) Solvente Glicerol - Etanol. Prepare una solucidén compues-
ta de una parte en voldmen de Glicerol (Wotal) y cinco partes en
volimen de etanol absoluto (Nota 2). For cada litro de solucidén -
afifdase 2 ml de el indicador. Si el solvente es incoloro, agregue
una solucidén diluida de NaOH en etanol absoluto hasta que aparez-
ca una coloracidén ligeramente rosada. Si el color inicial es rosa
decoldrese con la solucién valorada de =zcetato de amonio (inciso
c) y afiddase la solucidn de hidréxido de sodio hasta que aparezca
el color rosado. Caliente 60 ml del solvente o ebullicidn, si el
color rosa persiste, adicione una pequetia gota de la solucidén va-
lorada de acetato de awonio (0.02 ml equivalcntes a 0.0001 g de -

Ca0) a el solvente caliente. Si el color rosa no desaparece, el -
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solvente contienc demasiado édlcali, el cual debe ser neutralizade.
Si el solvente se guarda por un prerfodo de tiempo considerable, -
puede volverse ligeramente 4cido debiendo checarse, y si hay nece
sidad, reajustarlo de tiempo en tiempo (Nota 4)

Hota 1.- E1 glicerol debe cumplir con los requerimientos para
glicerol de la Sociedad Quimica Americana.

El agua usualmente no es incluida por el fabricante en la iis
ta de impurezas pero generalmente se encuentra presente. Bl conte
nido de agua no debe exceder el 5 4. La prueba puede hacerse con
un picnémetro a 25 °C y la gravedad especifica a 25/25 °C no debe
ser menor de 1.249,

Hota 2.~ E1 etanol zbsoluto puede ser reemplazado por etanol
enhidro desnaturalizado de acuerdo & la férumula ndmero 3a 6 2b de
la U.S5. Bureau of Internal Revenue. E1 alcohol es de 95 @ de eta-
nol y 54 de metanol de acuerdo con la férmule 3a 6 99.5 % de eta-
nol y 0.5 ¢ de benceno de acuerdo con la férmula 2b.

Hota 3.~ Mientras que un solvente que es exactamente neutro -~
en el punto de ebullicidn es el ideal, su preparacién es diffcil
debido a que el punto final no sec aprecia claramente, y al peli--
gro de agregar demasiado acetato de amonio. 1l error debido a al-
calinidad ligera no es mayor del 0.01 % en una determinacién de -~
Ca0 libre y puede‘ser despreciado.

Nota 4.~ La giicerina Y el etanol son altamente higroscépicos

Debiendose evitar su contaminacidn con agua y el 002 del aire,
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¢) Solucién Valorada de Acetato de Amonio (1 ml = 0.005 g de
Ca0). Frepare una solucidén esténdar de acetato de amonio en eta -
nol absoluto como sigue: Disuelva 16 g de acetato de amonio cris-
talizndo en un litro de atanol, estandarice esta solucién titulan
dela con 6xido de calcio puro que provenga de la calcinacibn re--
ciente a 900 - 1000 °C de carbonato de calcio purc o de oxalato -
de calcio, hasta peso constante y déjese enfriar en desecador.
liealice las siguientes operaciones en sucesién répida: Pulverice
el éxido de calcio en mortero de 4gata y pbéngzase de 0.05 a 0.06 g
en un matraz erlenmeyer seco de 250 ml y agréguese 60 ml del sol-
vente. Pars evitar que se formen gruxnos de Cal en el fondo del ——
natrez, péngase antes de introducir el éxido de calcio y el sol -
vente, algunos granos secos de arena de cuarzo. Agitese el matraz
para dispersar el 6xido de calcio; péngase un condensador de re—-
Tiujo con tubo de didmetro aproximado de 6 mm y de 50 a 60 cm de
largeo 3y péngase a hervir.

La ebullicién debe ser continua y moderada, evitando proyec-
ciones y una evaporacidén excesiva. Después, quitese del condensa~
“dor y titdlese inmediatamente con la sclucidn de acetato de amonio
mientras el lfquido esté prdéxzimo a la ebullicidén. Vuélvase a co~-
locar el condensador y hdgase hervir la solucién, repitase la ti-
tulacidn &z intervalos, agitando constantemente el matraz entre -~-
las titulaciones para reducir el tiempo requerido para hervir,

En geaneral los intervalos pueden ser de 20 min. pero depende-

rédn principalmente de la rapidez de disolucidén del Sxido de calcio.
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In un principio los intervalos pueden ser de 5 a 10 min. y de 30
min. a una hora al final; Si la solucién contiene una gran canti-
dad de Cal disuelta y su ebullicidén es continuada por un largo —-
tiempp sin titular, pueden fromarse cristales (probablemente gli-
cérido de calcio) que se disuelven lentamente e incrementar el —-—
tiempo necesario pera que la titulacidén se complete. La titulaci-
én es completa cuando después de una hora de ebullicidn no apare-
ce el color rosado. Se recomienda que la titulscidn se haga siem-
pre cuando la solucién esté hirviendo, ya que el punto final no
serd el mismo para una solucidén caliente que para una fria. Si el
punto final es determinado exactamente, la solucidn cambiard o —-—
rosa al enfriarse, y esto puede servir como una evidencia de que
el punto finel no ha sido rebasado apreciablemente.

Calcilese el equivalente (E) de la solucién en gramos de Ca0
por cc. segin la siguiente férmula:

B

_'32—-{;—-
donde:
P = peso en gfamos de Cal cmpleado en la titulacién
V = volimen en c.c. de solucidn de acetato de amonio requerido en

la titulacidén.

PROCEDIMIENTO
a) Péngase un gramo de cemento en un matraz erlenmeyer seco
de 250 ml, agregue 60 ml de solvente y procédase igual gue en la

valoracidn del acetato de amonio.
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Nota l.- Como el método no distingue entre Ca0Q Libre e Hiwmw——
dréxido de Calecio Libre, cualquier cantidad de Ca(OH)2 libre que
pueda estar presente, serd incluida en la determinacién y calcula
da como Cal ILibre.

Nota 2.~ La muestra debe ser lo suficientemente fins que pase
completamente a través de un tamiz del ndmero 200 (4 micras).

llota 3.- Evitese afiadir exceso de acetato de amonio durante
la titulacidn para que no reaccione con los silicatos y alumina——
tos de calcio.

flota 4.- Si es necesario interrumpir la titulacidn qultese
el wmatrez, afladase juntamente la cantidad de acetato de amonio re
querida para decolorar la solucién y tdpese herméticamente. Antes
de reanudar la titulacién hiérvase la mezcla.

b) Célculos. Calcule el porciento de Cal Libre como sigue:
< de Cal Libre = ZV x 100

donde s

I equivaglente de la solucidn de acetato de amonio en gramos de
éxido de calcio por mililitro.

V = mililitros de la solucidén de acetato de amonio requeridos por
la muestra,

Bxiste un método alterno para la determinacién de la Cal ——
Libre que utiliza Ba012 6§ WaCl anhfdros para acelerar la disolu—
cidn de la Czl Tibre. Si se usa el cloruro de bario anhfdro, di--
solverlc en el solvente sobre la base de 1 g por 60 ml de solven-—

te antes de que el solvente esté neutralizado (Nota).
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Si es usado cloruro de sodio, adicione 0.5 g de é1 o el ma——
traz erlenmeyer que contiene solvente y Cal preparado reciente—--
mente o a la muestra segin sea el caso, al inicio de la valora -
cién o determinacién.

Kota.- Una manera conveniente de preparar una gran cantidad
de solvente es calentar Ba012.2H20 de 120 a 130 °¢ por algunas -—-
horas, disolverlo en glicerol caliente {100 a 125 OC) sin tritu——
rarlo, y mezclando la solucién con etanol. Si la sal es deshi ra-
tada a una temperatura mucho més alta, puede ser lenta su disolu:

cién en glicerol caliente o solvente, adn cuasndo se muela.

FROCEDIHIENTO
Determine la Cal Libre en el cemento como se indicd ¢n el —-
método anterior, con las siguientes excepciones:
1) .- use cloruro de bario anhfdro o cloruro de modio
2).- el punto final es considerado alcanzado, cuvando el con-
tenido de Cal Libre de la muestra no aumenta nds del ——
0.5 ¢ durante la ®ltima hora de ebullicidén (ilota)
Nota.- Si la ebullicidn es prolongade demasiado tiempo, la -
meestra puede descomponersevparcialmente y el punto final puede
ser enmascarado por productos de descomposicién coloridos.

Este método alterno tiene una tendencia & dar resultados mds ~ltos

que el método descrito anteriormente. Los resultados por el méto-

do alterno deben ser checados'por el otro método.
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V.2, LSFECTROSCOPIA DE ABSCRCION ATOMICA

A diferencia de la espectroscopia de emisién, donde los méto-
dos analiticos estdn basados en la medida del ndmero de Ztomos ex
citados en una llama, descarga eléctrica u otro medio, en la es--
rectroscopfs de absorcidn atémica, la medida se realiza sobre ell
ninero de 4tomos gue permanecen al estado fundamental.

Aungue el fenémeno de absorcidén atémica fué observado desde -
el descubrimiento, en el siglo XVIII, de las lineas de Fraunhofer
del espectro solar, no fué hasta 1955 cuando Walsh, en Australia
demostrd que la absorcién atémica podfa utilizarse en el laborato

rio de zndlisis guimico, para determinar cierto nimero de metales.

FUNDAKENTOS DE ABSORCION ATOKICA

En un andlisis por absorcién atémica el elemento fundamental
a determinar debe ser reducido a su estado basal vaporizado, y -—-
expuesto a2l rayo de radiacién de la fuente. Iste proceso es més -
frecuentemente llevado é cabo esparciendo una solucién de la mues
tra, como una fina niebla, dentro de una flama adecuada. La flama
tiene una funcidn andloga a la de la celda y solucidn en la espec
troscopfa de absorcibn convencional.

Considerando brevemente las condiciones que rigen la forma —-
cién de los 4tomos libres a la temperatura de la llama o de una -
descarga, es posible demostrar mediante el principio de Boltzmann

que a cualquier temperatura dada T, el nimero de 4tomos excitados
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"Nj" se relaciona con €1 ndmero de &tomos 21l estado fundamental

"o" segin la siguiente ecuacién:

P, S A
Ny = No J | exp |- —— ces (V=E1)
% kT

-16
donde "k" es la constante de Boltzmann (1.38 x 10 erg/grado) ,

"I" es la temperztura en grados Kelvin y Ej es la diferencia de
energia en ergs entre el estado excitado y el estado fundamental.
Las cantidades "Pj" Yy "Po" son respectivamente, los pesos estadic
ticos de los estados de energla Ej y Eo.

TLa relacién Nj/No, proporcién de 4towos excitados, es por “en
to, una funcidn de la temperatura. E1 valor de ésta relacidén ha -

sido calculado para distintos elementos a diferentes temperaturas,

las cifras obtenidas se indican en 1l1a siguiente tabla:

TABLA V-T1

Valores de Nj/No para las lineas de resonancia de diferentes

eiementos.
Linea de
Resonancia 2000 °€ 3000 %k 4000 °x 5000 °x
-4 -3 —2 =0
Cs 852.1 m a4 4,44x10 T.24x10 2.89x10 6.82x10
6 -2

Na 589.0 m s 9.86x10:7 5.88;:10:: 4.44;:10:2 153310
Ca 422.7 m 4 1.2.13‘210_-5 3.69X10~1O 6.03X10-7 3.33x10_6
Zn 213.2 m M 7.29x10 5.58x10 1.48210 4.32x10

De lo anterior podemos ghtener dos conclusiones; adn en el ca
so de elementos fdcilmente excitables como el sodio y el potasio,
la provorcidn de Atomos excitados es muy peguefia, ésta relacidén

varfia considerablemente con la temperatura, por eso se habia ———-
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supuesto que los métodos analiticos basados en la medida de la
radiacidn emitida serian insens1b1es ¥y no renroducibles debido
a las veriaciones de temperaturc del periodo redu01do, caracte-
ristico de la mayor parte de las descargus. Ln un ‘método en el
que solo se determinan los dtomos al estado fundamental, estos
dos inconvenientes se superan en gran parte.

LZste método constituye la espectroscopia de absorcidn até—-—
mica, su fundamento consiste en la eleébién derun médio para -
- contener los dtomos libres de los elementqs que se van a deter-
winar (que existen tanto en el estado excitado como en el fuds-
mental), vy en hacer pasar a través de ellos un haz de luz de ==
exactamente la miSmavlongitud de onda que la enitida por los ==
dtomos ¢l estado excitado. La intensidad de dicho haz se mide -
antes y después de haber pasado a travéé de los £tomos absorben
tes al estado fundamental, siendo la cantidsd de enérgia absor-

bida directamente proporcional al némero de dtomos preséntes.

CARACTLRISTICAZ ESENCIALES DE UN SISTEYA D& ABSORCION LTCHICA
kn absorcidén atémica un sistema prdctico de trebajo consta

de tres partes: una fuente de radiacién, un medio para transfor

mar 1a muestira a analizor en dtomos 1ipres‘y un sistema para me

dir el grado de absorcidn della radiécléﬁ._

FUZHTD 4 31 tipo de fuente viene limitado ?drfla naturesleza del

proceso mismo de absorcién de tipo atdmico, 51 se utilizera un

espectrémetro de gren dispercién pare descubrir el perfil de la
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linea de ebsorcidn de un elemento dado, se observarfa que la an
chura media de ésta linea, es decir le enchures de la lfnea en -
la mited de su intensided, serfa del orden de 0.02 &.

Fara medir el grado de absorcidén es necesario zislar ung =—-
banda del espectro situesda en el centro de la linea de absor —-
cién y con una anchura de preferenciea inferior & su anchura de
absorcidn, nunca superior. Si en la figura V-Fl se utilize un
hez wonocromdtico de anchura AA, la meyor parte de su radiacidén
no es sbsorbida por su linea de absorcidn, siendo entonces el -
efecto sobre el detector muy pequefio.

Sin embargo, si se utiliza un monocromador con unz anchura
de banda nuy estrecha, por ejemplo BB en la figura V-Fl entonces
la proporcidn por la que este haz es absorbido estd mds directa
mente relacionada o la'potenciu de la linea de absorcidn; por -
esta razdén no es posible utilizer un blanco continuo para medir
la intensided de absorcidn, a menos que el detector lleve tam—-—
bién incorporado un monocr@mador de resolucidén altamente eleva-
do. |

La solucién préctica consiste en utilizar una fuente que —-—
proporciones lineas de emisidn_librea.de influencics de ensane—-
chamiento, ademds de un monocromador que aisle la parte del es-
pectro donde ce produzca la linea de emisidn y la de absorcién
correSpondiente; £si se elimina la interferencia procedente de
otras lineas de la fuente no absorbidas.
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presente la linea de emisidén estrecha procedente de la fuentg y
A4 el ?&so de la band& del monocromador, perc evitar que las —-
lineas de emisidn de C no desendas alcancen el detector.

Lug ldmparas de descarga de cdtodo hueco den lugar 2 lineas
de emisidén con caracteristicas correctas ¥ lo mismo ocurre con
ciertos tipos de descargas de elevada presién. Ambas pueden ser
utilizadas cuando son disponibles, aunque son preferibles lasg =~
rrineres, ya que se pueden construir pars una serie més extense
de elemenios.

Una itdwpera tipica de c4dtodo hueco Fig., V-F2 consiste en ——
una eaveltura de vidrio de unos 15 cm de largo y 5 cm de didme-
Sro. Introdvcidos en su interior se encuentran el cétodo, copa
metdlica que contiene el elemento a exciter ¥y el &nodo, formado
siuplemente por una verilla de tungsteno. La lédmpara cerrada --
contiene un gas de errastre (generalmente argén) a una presién
de unos 4 mm de mercurio. Se elige la presidan del g&8, asf como
el volitaje aplicado, para que la descarga quede confinada en el
interior del cétodo. Esta consta fundamentalmente del eSpect:o
¢e arco del elemento, no ensanchado por efectos elégtricdﬁ;lmqg
néticos, de presidén o Doppler.

LLAA. Gases.~ La llams de combustzdn es uno de los medios
productores de dtomos més convenlente y eflcez. La propza llama

es un vehicuvlo para reac01ones exotérmicas.de distinta comnle-

jided, pero la temperatura:alcanzada convenientemente elevada - »

Y 128 rezcciones mismas, pueden ser controladas para producir -

las mejores condiciones quimicas paras atomizar varios elementos
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diferentes,

La llama de aire/propanc a la temperatura de unos 1950 °C es
la méds sensible para los metales alczlinos y para aquellos elemer.
tos cuyos compuestos no son estables a dicha temperatura. La lla-
ma no luminosa de aire/acetileno a 2450 %C es la mds adecuzda pa-
ra gran parte de las determinaciones de rutina, en particular pa-
ra los elementos corrientes como el Magnesio, Calcio, Fierro, los
metales de transicién, etc. Las llamas luminosas de aire/acetile-
no producen las condiciones reductoras necesarias para a2lgunos —-
elementos que forman éxidos refractarios, caso del estafio, bario,
c¢romo y molibdeno. Pero otros elementos que forman 6xidos adn mis
refractarios, como ocurre con el Aluminio, Titanio, Vanadio, Tdn-
talo etec., necesitan una llama de temperatura mucho més.elevada.

Se puede obtener una buena llanma quenando acetileno con 4éxidc
nitroso. Su temperatura alecanza unos 3000 °c (s6lo ligeramente —-
inferior a la del oxiacetileno), y ademds presenta la considera—-
ble ventaja de tener una velocidad de combustidn aproximadamente
igual a la del aire/acetileno, por lo que su uso en el laborato——
rio es de mayor seguridad y fécil mane jo.
liebulizadores.~ La muestra lfquida se introduce en la llama me -
diante un "nebulizador" (se prefiere éste término, ya que la "ato
mizacidén se reserva mejor para su significado literal).

Generalmente,. los nebulizadores son delitipo de los pulveriza
dores de escencias, y los diseiios difieren ¥Ynicamente en los deta

lles. E1 aire, a la velocidad de 4-5 litros/min., pasa a través -
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de un tubo capilar cuyo extremo se introduce directamente en la ~
auestra, mientras la muestra es arrastrada por la corriente de ——
aire en forma de gotitas, la niebla pasz a través de un anillo —-—
circular ancho, a la cémara de pulverizacién 6 mechero. E1 tamafio
de las gotites es muy variable, pero puede clasificarse en dos ca
tegorias, las meyores, que constituyen la masa de la niebla y las
menores, que incluyen los "glébulos de plato" y los fragmentos =—-
producidos por roturas mecédnicas de las gotitas mayores.

Cuando se utiliza un mechero de "inyeccidn directa", toda ls
pulverizacién pasa al mechero, sin embargo, si las gotitas mayores
se depositan en la pared § el flujo las destruye y el liquido re-
sultante es deshechado. S6lo las pequefias gotitas, que constitu—-
yen un 10 % de la nmuestra original, pasan por el mechero.
Mecheros.~ Como en la fotometria de flama, los mecheros pueden —
ser de inyeccidén directa (consuncién total) o del tipo de cémara
de niebla., Los de inyeccién directa, que generalmente comprenden
el nebulizador, reciben toda la muestra 1fquida, tanto las goti-—-
tas grandes como las pequeiias., Las gotitas pequeifias se evaporan -
rédpidamente con el calor de la llame, e incluso se piensa que la
evaporacidén total del solvente se produce antes de que alcancen
la llama, pero se sabe que las gotitas uoyores permanecen a2l €g——
tado liquido hasta que no han alcanzado:los:niveles superiores de
la llamg. Por lo ténto, el mechero de inyecéidn directa puede sé-~
lo producir muy pocos étomos més que el de cémara de niebla.

El disefio del mechero de inyeccidén directa es necesariamente
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circular y no puede usarse convenientemente para proporcionar un
medio de absorcidén contfnuo para la absorcidén atémica. En la abe—-
sorcién atémica, los instrumentos que emplean el mechero de inyec
cién directa, generalmente estdn constituidos por tres o més me--
cheros montados en serie a lo largo del recorrido éptico. Esto ——
puede ser un inconveniente debido a la elevada velocidad total de
la muestra y por ser éste tipo de mecheros acdsticamente muy rui-
dosos. El sistema de cémara de niebla permite que la niebla fina
sea conducida a través de una ranura del mechero, de tanmaiio con~-
veniente, para producir una "célula de 1lama" de espesor continuo
para la cbsorcién. La eficacis de este clase de mecheros es debida
2 que las especies zbsorbentes se hallan concentradas por la es~—
trechez de la llama, cuye longitud puede ser superior 2 los 10 em
Yy asi se alcanza una absorcidn mayor por unidad de material absor
bente. E1 espesor actual probablemente no tiene importancie den——
tro de ciertos limites, siempre que las velocidades de flujo del
aire, de la muestra y del gas sean uentenidas constantes a través
de la rendija del mechero.

Se utilizan rendijas de diferente snchura para uezclas de ga-—
ses de velocidades de combustiédn altas ¥y bajas, una anchura de -—-
rendija adecuada para el propanc/sire, por ejemplo, permitirfa —-
que una mezcle de acetileno/aire se infiamara en la cémara de nie
bla heciendo ekplbéién. Las dimensiones del mechero para la llama
de 6xido nitroso/acetileno son de gran importancia, Se utiliza un

espesor peguefio (5 ecm) pars mantener la temperatura lo nds alta -
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posible en el centro de la llama, asegurendo a la vez que la ve--
locidad de flujo a través de la rendija del mechero sea mayor que
la velocidad de combustién. Cuando se utilize ests llema, también
tiene importanciz que la velocidad de.flujo de cada gas sea supe-
rior a la velocidsd de cowbustidn pera evitar una succidn cuando

se apague la llama. En la tabla V-T2 se resumen las mezclas de ==
conbustidn mds importantes, las temperaturas operatorias y los —-

elementos para los cuales son mde adecuadas.

TABLA V-T2
TEXPERATURA DE LIANA

TEMP. APROX. (°0) TITOS D2 ELENENTOS FARA
e ‘ LA QUE LS ADECUADA

aire/gas de

carbdn 1800 EFlementos alcelinos, Zn, Cu, -
Cd, Pb etec.

aire/propanoc 1900 Como snteriormente, mds otros
elementos voldtiles y metales
nobles,

aire/acetileno
(pobre) 2300 Buena para alcalinotérreos, -
adecuada pars nuchos elementos

cire/acetileno
(rica) 2300 Sn, Ba, Cr, etc.
Nzo/acetileno 2955 : Llementos refractarios: 4l, Be

Ko hay duda de que la llama wds universzlmente utilizada es lg ~—

- 70 =




de aire/acetileno, sunque lz de aire/propano puede dar unz me—-—
Jor sensibilidad para los dlcalis y otros elementos ionizables;
¥y la de 6xido nitroso/acetileno es indespenssble para lod elow«

mentos que forman éxidos refractarios,
DESCRIPCION DEL APARATO

En el trabajo experimental se utilizé un Lspectrofotdmetro
de Absorcidén Atémica, marca Bausch & Lomb modelo AC2-20, el ==
cual contiene un espectrofotémetro, una fuente de poder, un com
partimento parz las ldmparas, un equipo pars control de gas, un
compartimento para el quemzdor, lémparas de cdtodo hueco y re—-
guladores de presién para el combustible y el gas soporte (com-

burente).

Lémpares de Cédtodo Hueco

Las lédmparas de c4todo hueco tienen una envolvente de vidrie
llena con un gas noble a baja preesidn. En operacidn, el gas se
ioniza y lleva la corriente entre los electrodos. Los 4tomos —-
del material del cdtodo (los cuales son también del elemento a
ser analizado), reciben energfa del ges confinado y emiten luz
de longituges de onda especificas. Una'de estas longitudes de -
onda serd absorbida més eficientemente por:los &tomos en la fla
me, Esta longitud de onda constituye la llamcda "Lines de Reso-

nancia",
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Compartimento de las Ldmparas

El compartimento de las ldmparas contiene una combinacién
rotante lente-espejo, un botén selector de lémpara, tres cabe--
zeles pare las ldmparss, tres enchufes paras las ldmperas y tres
lémparas de cédtodo hueco.

Cuando el botén selector de ldmpara es girado para SeleCw—w—e
cionar una lémpara, automdticeamente rota la combinacidn lente-
espejo para aceptar luz de la lémpara escogide, la cual se --
encuentra en el modo de operacidn y recibe corriente alterna
de la fuente de poder mientras que las otras dos 1émparas‘per——
manecen en el modo standby recibiendo corriente continua.
Girando los botones de posicién de lémpara, es centrada la luz
en la rendija de entrads al monocromador. La lémpara es enfoca-

da deslizandola haocia adentro o hecia afuerz de su cabezal,

Fuente de Poder

La fuente de poder suministra corriente regulada, continua
0 alterna para una de las tres ldmparas de cdtodo hueco,

En frente del equipo hay tres botones para el control de co——--
rriente en la lémpara y un conmutador de modulacidén.

El botén de la lémpara A nos cambia a la lédmpara A y contro
la la cantidad de corriente fluyendo en ella, de la misma forma
pars los botones B y C, respectivamente. Gdrando el conmutador
de modulacién conecta une sefial slterna de 133 Hz. & el regula-

dor de corriente para la lédmpara de cétodo hﬁeco en el modo de
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operacién y produce luz alterna, Para operacién normal el Con--
mutador de Kodulacién debe estar en lea posicién ON. La misme -——
sefial de 133 Hz. pasa continuamente el receptor del Espectro --
fotémetro.

Esta sefial de 133 Hz.lelimina interferencias de fuentes de
emisién continua (la flama) y de sefiales de otras frecuencias
(luz del laboratorio de la misma frecuencia).

E1l botén de encendido de la Fuente de Poder tieme dos posi-
ciones: OFF que es la posicidén de apagado y REWOTE que enciende
la Fuente de Poder y permite la seleccidén de la lémpara con el

botén selector de lémpara.

Equipo para Control de Gas

Este equipo controla el flujo de combustible y de comburen-
te hacia el quemador, Consta de dos rotémetros para regular el
flujo de combustible, uno de sllos lo regula de 0.6 a 5 scfh -~
(pies cvYbicos estandar por hora) y el otro de 2 a 20 scfh.
Contiene ademds un rotémetro para regular el flujo de comburen-

te (gas soporte).

Compartimento de Tubos '

Este contiene el lente colimador, el cual enfoca la luz de
la lémpera de cétodo hueco en la rendija de entrada del XMonocro
mador. E1l Compartimento de Tubos también albgrga'las mangueras

de combustible, aire aspirador, la palanca y la plataforma para
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la muestra. ,

La solucién muestra es colocada en un vaso sobre la plata——
forma de muestra. Cuando la palanca de la muestra es bajada, la
solucidn es succionada & través de la linea de muestra hacia el

Aspirador.

Compartimento pars el Quemador

El proceso de absorcién atdémica toma lugar dentro de el —-
Compartimento para el quemador. La unidad consiste de un quema
dor ajustable, una cémara de premezclade, un aspirador, un dia
fragme iris y un sistema de ignicién. La operacidn de esta uni

dad puede ser dividida en dos secciones:

Optica

La luz de el compartimento de las ldmparas pasa a través de
el diafragma iris ajustable y es enfocada en el centro de la —-
flama. Los édtomos de la muestra solucidn dentro de la flama ==
absorben ciertas longitudes de onda de luz correspondiente a la
estructura atémica del elemento, pasa entonces a través del len

te colimador y entra s la rendija de entrada del monocromador.

Sistema Fotométrico . .

El sistema fotométrico se encuentra conétituido por un es-—-
pectrofotémetro de un solo haz de alta confiabilidaed. E1 eSpec—’
trofotémetro, tiene un rango de operacidén deh190 a 8C0 q/l.
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Opticamente como se nmuestra en la figura V-F3, la luz de lag -—-
ldmpara de cédtodo huéoo pesa a través del lente colimador loca-
lizgados en el compartimento de tubos. La luz es filtreda si la
longitud de onda es mayor de 560 milimicras v es enfocada hacia
la rendija de entresda del monocromador. E1 monocromedor tiene
un enrejado doble que elimina les lineas espectrales del 868 =
confinado de las ldmperas y las lineas espectrales de los ele~-
mentos de la muestra no deseadas. La luz ssle del monocromador
por la rendije de salida y choca con un espejo, donde es enfo—-
cada por un lente enfocante de cuarzo-fluorita Yy el lente foto-
zultiplicador sobre la superficie del cdtodo del fotomultiplica
dor., La respuesta del fotomultiplicador pasa & través de un de~
modulador, un ﬁreamplificador para refinar e intesificar la se-
fial .‘Finalmente, la sefial es entonces leida en la escals del

tablero del aparato.

- TR



e FUENTE DE PODER.
| COMPAKTIEENTO
COKPAETIMENTO DE LAKPARAS.
ESPECTROFOTONETRO DEL QUENADOR.
l. Lémﬁa;{a de qétodo hueco 5 Piltro Ge Fotomultiplicador
2, Diafragma iris 6. lonocromador 10. Amplificador de
3. Quemador 7. Lente afocante : corriente alterna
4, Lente colimador . 8., Lente del Fotomultiplicador 1], Tablero de escala

FIG. V-F4<ISTENA OPTICO

FSPECTROFOTOMETRO DE ABSORCION ATOKICA
BAUSCH & LONB, AC 2 - 20



TRATARIENTO DE LA WUESTRA

El tratamiento de la muestira para su anflisis por medio dei
Espectrofotémetro de Absorcidn Atdmice se hace de la siguiente —--
manersa,

EZn una balanza egnzlitica se pesen 0.5 g de la muestra del -
cemento por analizar, y una vez que se ha separado silice, segin
la técnica analitica por via himeda, se aforz el residuo en un ma
traz volumétrico de 200 ml. A la solucidn resultante se le deno—-
minard solucidn (A). Es necesario a partir de esta solucién efec-
tuar tres diluciones, para obtener tres soluciones que se denomi-
naran (B), (C) y (D) respectivamente.

Preparacidén de las Soluciones ‘

Solucién (B).- Se tomz una alfcuotza de 10 ml de la solucidn
(4), aforando esta cantidad en un matraz volunétrico de 100 ml.
Ista solucidn se usard en la determinacidén de Sodio y Potasio.

Solucién (C).- Se toma une alfcuote de 25 ml de la solucidn
(2), aforando esta centidad en un metraz volumétrico de 100 ml.
Esta solucién ee userd en la determinacidn de Fierro.

Solucidn (D).~ Se toma unz salfcuote de 1 ml de la solucidn
(4), agregar 5 ml de clorura de estroncio (ver nots anexa),
aforando en un metraz volumétrico de 1005ml. Esta solucidn se ——-
usard en la determinacién de Celcio y Magnesio. .

Hota.- E1 cléruro de estroncio actia como un agente liberador
.del Calcio y del Megnesio, yz2 que estos se encugntran en forma de

cocupuestos muy estables gue no se descounponen con facilidad en la
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llama aire/acetileno.
TECNICA DE OPERACION

Una vez revisadas las conexiones eléctricas que mlimentan al
aparato, se procede & encender el equipo eléctrico del mismo ==
(o sea la fuente de poder) mediante el botén correspondiente, a
continuacién se controla el amperaje hasta ajustar a las condicio
nes de operacidn especificadas; para luego encender el equipo de
tector, comprobando mediante el encendido del foco indicador res
pectivo.

Después, se procede a seleccionar la lédmpara de cdtodo hueco
que se usard girando el botén selector de lémpcras.

Se elige el quemador adecusdo, dependiendo del elemento por
analizar y se coloca en su compartimento correspondiente. En el
tablero de control se localiza el botén que controla los valores
de longitud de onda, ajustando este valor al indicedo en las con
diciones de operacidén; procediendo de manera anfloga se reelize
el ajuste de la anchura de la rendija adecuada, pars eliminar
lineas no deseadas (Ver figura V-Fl).

Para el encendido del mechero se abren las vélvulas de los
depésitos del gas comburente.y combustible, a continuacidén por
- medio de las vélvulas corresPondientés; situadas en el Equipo de
Control de Gas se regulan sus flujos a 1as;ébndiciones de opera-
cién eSpecificadaé. Una vez hecho eato se procede a encender el

quemador mediante la bujfa de ignicidn que se controla con una
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palance que la acerca &l quemador, produciendose una chispa que
inicia la combustién de la mezcla de geses en la ranura del que-—-
mador.

A continueccidn se prepars unz solucidén tipo dentro del ran-
&0 apropiado pars el elemento a ser anazlizado. Se gira el botén -
de ajuste del 100 #, hasta que la escala marque una lectura exac-—
ta de cero absorbencia.

Se coloca una porcidn de la solucidn tipo en un vaso de pre
cipitados de 10 ml., colocando el vaso sobre la plateforma de —-—
muestra, se baja la palanca de muestra (la escala del tablero re-
gistrard una lectura de aborbancis)., la sensibilidad puede ajusSw—
tarse girando el tornillo de la c¢fnule, hacia adentro si la absor
bancia es muy baja y hacia afuera =i es muy alta. Si la longitud
de onda que se utiliza es menor de 260 mp4, se debe ajustar la --
vélvula del combustible pera méxima absorbancia. En seguida g€ ==
cjusta la altura del mechero para obtener una méxima absorbanciaj
se registre la lectura de absorbancia para la muestra de la solu-
cién tipo y finalmente se determinard la lecturs de ebsorbancia
de la muestra de la solucidén problema, con estos valores se pPro=-
cederd a caloular mediante una proporcién directa el porciento ==

del elementoc contenido en la muestra problema.
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TABLA V=T, CONDIZIIONES D.. 1RABAJO
CATCIO SO0DIO FIERRO | POTASIO | MAGNESIO
Longitud
de onda 422.7 589.0 248.3 T766.5 285.2
(m p)
Sensibilidad
o]
(ppm.) 0.0° 0:3% O.11 0.0830 0.0076
Anchura de
Rendi ja De5 0.2 C.2 o P 0.5
(m M)
Corriente de
la lémpara 10 5 5 10 4
(ma.)
Combustible
Ge(sefh.) 3.8 2.2 2.8 24 2.85
Pe(psig.) 6 6 6 6 6
Gas Soporte
(comburente) .
Ga(scth.) 18 17 18 17 18
+ Pa(psig) 6 18 18 - 18 18
En donde:
mM= milimicy-=
ppm. = partes vor milldn
ma = miliamperes




Ge = flujo de combustible (acetileno)

Pc = presién de combustible

Ge = flujo de gas soporte (aire)

Fa = presidén de ges soporte

scfh = pies cibicos esténdar por hora

psig = unidades de presidn manométricea

by
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VI. RESULTADOS EXPERINENTALES

La parte experimentel se llevd a cabo sobre los tipos de ce
uento portland mds emplecdos en la industria de la construccidn
los cuales son: Tipo I, Tipo 1I, Tipo III, Tipo V y Tipo IF
(Puzoldnico).

De ceds tipo se tomaron cinco muestras provenientes de dife
rentes pleantas, fabricantes de cemento portland.

En estas muestres se acnalizaron por viz himeda: Silice, --
Al¥mina, Oxido Pérrico, Oxido de Celcio, Oxido de Nagnesio, =--
tnhidrido Sulfdrico, Pérdida por Cnlecinceidn y Cal Libre y por
viz espectrofotométrica: Oxide Férrico, Oxido de Calcio, Oxido
de Yagnesio, Oxido de Sodio y Oxido de Potasio.

Siendo por tento, la intencidén de este trabzjo, la compara-
cién del empleo del Espectrofotémetro de Absorcién Atémica en
relacidn con los resultzdos obtenidos por via lidmeda sobre los
componentes mencionados cnteriormente. Cabe hacer mencidén que -
los rcsultzdos obtenidos son el promedio de varias determinuzcio
nes snaliticas.

A continuacién se presentan dichos resultados,



RESULTADOS EXFPERIMENTALLS

(SXPRESADOS Ll PORCIENTOS)

VIA HUKEDA
TIT0 I
. BI 8102 A1203 F\ezO3 Cal0 [Kg0 |50, PC CL
B2 | 0.42{21.24 | 6.49| 3.11}59.40[1.04}|3.00|2.27| 1.60
my | 0.52/20.92 | 5.81| 3.00|62.09[0.98|2.87|1.18| 0.72
M4 | 0.73]19.54 | 5.23| 3.11{58.90|2.91}2.80|2.97| 2.40
“51 0.69/19.80 | 6.05| 2,59 €0.75]1.28]3.00|2.87] 1.89

VIA INSTRUITTENTAL

TIFO I

Fe 0 | 0a0 |1g0 [Nap0 | ¥,0
@y | 2.90 | 60.24 | 1.50 | 0.58 | 0.40
By | 3.50 | 59.00]0.98 |c.21 | 0.57
m3 | 3,20 | 61.00 | 1.00 }o.62 | 0.56
B4 | 3.40 | 58.40 | 2.70 0.23* ' 0.20
5 | 3,00 |59.65 |1.30 |0.13 | 0.36
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VIA NUIEDA
*Ir0 I1

-84 -

RI |510, |21,04| Pe,0,] Ca0 [Mgo0 50y | ®C | CL
™| 0.60{21.00 {5.38 | 3.70 | 60.40]1.38]2.70|1.95] 2.01
ol ©.58{21.10 {6.00 | 3.56 | 58.36]/1.20]3.00| 2.34] 2.94
my| 0.6121.06 |5.30 | 3.40 | 60.26|1.02|2.00|3.35|1.98
m, | 0.43/21.12 |5.85 | 3.40 | 59.66]|1.06|2.00|2.46] 2.56
me | 0.54/20.46 |5.10 | 3.46 | 60.64]0.64{2.8612.231 2,59
VIA INSTRUMENTAL
TIPO II
Fe,0; | Ca0 | Mg0 [Na,0 | K,0

Ly | 2.90{ 60.24) 1.50] 0.58 | 0.40

Wy | 3,501 59.00] 0.98 | 0.21 | 0.57

my | 3,22 61.00} 1.00} 0.62 | 0.56

4 | 3.40 58.40 2.70 | 0.23 | 0.20

%5 | 3.00] 59.65| 1.30{ 0.13 | 0.36




VIA HUNEDA

TIPO III
KI 510, | 41,0, |Fe 0, | Ca0 [MgO |50y | PC | CL
By | 0.78] 19.88] 6.20| 3.18 |60.62 o§§3 3.30/2,07|1.67
B2 | 0.64] 20.14] 6.23| 2,73 [60.74|1.11][2.84]1.85] 2.70
B3| 0.59| 19.24] 6.36 3.04’ 62.20{2,00{3.14{1.23/0.75
Byl 0.68] 19.36| 6.40| 3.42 |60.37/0.95{3.62{2.01]1.99
5] 0.66 20.00| 7.25| 2,62 |59.21|1.284429|2.00/ 0.87
VIA‘INSTRUMENTAL
TIPO III
Fezoj Ca0 Mgl Na20 K20
By ] 3430] 59.23] 0.94 | 0.38 | 0.66]
my | 2.92] 59.15| 1.20 | 0.52 | 0.48
m3 | 3,11 61.50] 2.30 1 0.50 | 0.60
@y | 3.80 ] 59.00| 1.00 | 0.25 | 0.60
B5 | 2.88158.50| 1.34 | 0.50 | 0.48
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VIA HUMEDA
TIPO V
FI | 510, [A1,0,| Pe,0,| Ca0 | Hg0|SO, | PC 4 CL
By 10,84 | 19.64] 5,94 | 3.68 161,690466.2.57}1.54] 2,03
Mo 10,40 | 19.32] 5.82 | 3,18 [62.72 |1.03|3.00(2.52| 1.24
M3 10.50 | 19.40| 5.83| 4.50 [62.99 |1.23 |2.47 [1.02] 1.23
By 10.53 | 20.56] 5.18 ] 4.50 |63.10 |0.49 [2.80 |1.24] 1.02
M5 10e52 | 20420 4023} 4455 [62.66 [1.17 Ro31}2.05] 1.76
VIA INSTEUMENTAL
TIPO V
F3203 Ca0 | Mg0 Nazo K50
By | 4.14 | 60.47 | 0.90 |0.34 | 0.22
By 13,45 | 61.58 | 1.23 |0.40 [0.35
my | 4,82 |61.00 |1.35 10.16 |0.17
® | 4.70 62,00 |0.57 |0.22 * |0.27
o5 |,.68 |61.28 11,21 0,08 loas
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VIA HUKEDA

TIPO 1P

RI 810, A1203 F6203 Ca0 | MgO SO3 PC CL

5.90 | 25,95 | 7.00 | 2.43 | 54.05| 2,30 2.80| 3.45 0.81

By 110,69 | 30.90 | 5.10 | 2.94 | 51.73} 1.88 1.87| 3.85 0.97
B3 | 7.78 | 28.76 | 4,38 | 3.46 | 54.28| 1,63 1.80] 2.87 1.72
B4 145,79 | 32.58 | 3.80 | 3.14 | 50.57| 1.21] 3.00| 2.47 1.18

ms | g.45 | 28.84 | 4.42 | 3.24 | 52.86 1.25{1.70 3.13 2.77

VIA INSTRUMENTAL

T1P0 IP

Fo,0,| Ca0 |MgO | Nay0 | K50

——

By 12,50 [53.12 |2.41 | 0425 |0.71

Mo 13,00 [50.24 | 1.96 | 0.26 [0.40
my 13,77 |53.00 [1.82 | 0.20 |0.44
mg. 3431 |49.62 | 1,40 | 0.46 |0.77

M5 13.50 |51.35 [1.43 | 0.30 ]0.49

Nota.—- En los cementos de tipo puzoldnico (IP), el Residuo

Insoluble (RI) no entra en la suma total de los porcientos,
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CONCLUSICNES

Como yz se menciond en el cepftulo introductorio, en el pre
sente trabajo solemente se empled el espectrofotdmetro de absor—-
cibén atémica para la determinacién de los elementos: Cglcio, Mag-
nesio, Flerro, Sodio y Potzsio.

No obstante, se pueden cuantear también el Aluminio y el --
Silicio, s0lo que en estos casos se utilizan lémperas de cédtodo
hueco més costoses y empleando ademds, como gas soporte éxido —-—-
nitroso (HQO) en lugar de aire; debido & que los compuestos en --
que se encuentran dichos elementos, necesitan de mayor temperctu-
ra pera su atomizacidn. Requerimientos que en el trabajo experi--—
nental no se tuvieron disponibles,

De los resultados experimentales obtenidos, podenos obser--—
var aue en el ceso del Mierro, se tiene unsa meyor deteccidén en -
los valores que proyorcionz el espectrofotdmetro. En el coso del
Magnesio se tiene una moyor deteccidn taunbién, pero los valoreo
concverdan mfs con los resultcdos obtenidos por vie himeda.

Con respecto al Calcio, podemos observar que la deteccidén
en el caso del espectrofotdmetro es nenor en comparacién & la via
hineda. Esto puede ser debido & que es el elemento que produce —-

ayor ruido en la'llama ¥ por lo tanto la sefizl es disminuida.
Pero en general los. resultados obtenidos por’'via espectrofotomé—-
trica son mfs confiables, debido & que en 1a't§gnicé por via —-

htiwveda, hay mds probabilidades de error por mayor manipulacién -
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fisice de la muestra, siendo meyor el tiempo requerido para efec—
tucr el andlieis quinmico.

La desventaja del empleo del espectrofotdmetro de zbsorcidn
atémica es su alto costo de sdquisicidn, scondicionsmiento del ==
laboratorio, mentenimiento, asf como tombién del gas combustible
vy del gcs soporte (comburente).

Por lo consiguiente, es recomendcble el uso del espectro —-
fotémetro de ebsorcidn atdmice en aquellos casos en donde se re—-—
quierz de une gran exactitud y cuando la centidad de muestras porx

analizar y los gastos ineurridos en su empleo seen justificables.
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