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CAPITULO 1
GENERALIDADES

Este tema lo desarrollé en los laborvatorios de la fabrica “CE-
MENTOS MIXCOAC’, 8. A, -y por ial motivoe haré a continua-
¢ion una breve descripeién del procedimiento que se sigue en di-
cha fibrica en la elaboracion de cemento Portland.

El cemento Portland se define: como un polvo finamente pul-
verizado producto resultante, desde la caleinacién hasta la fusién
inecipiente, de una mezcla intima ¥ en proporeién de materiales ar-
cillosos, y caledreos. Cuando cste polvo fino es mezelado con agua
la aceidn quimica tiene lugar formiandose una masa dara; el cam-
bio del estado pliastico al sélido recibe el nombre de fraguado, és-
te se lleva a cabo en pocas horas.

Elaboracion de cemento Portland en Cementos Mixcoac. Los
componentes esenciales del cemento Portland son: cal gue siem-
Pre se usa en forma de carbonato de calelo, silice en forma de
anhidrido silicico y altimina en forma de barro, pizavrra u otros
materiales arcillosox.  Ademids, con el objeto de lograr un tiempo
de fraguado conveniente, antes de la pulverizacion del clinker se
le agrega yeso como retardador. :

Procedimiento. La primera parte del proceso que sufre la ma-
teria prima, consiste en lo siguiente: R

1) Trituracion, i

2) Secado.

. 3) Molienda.



1D

Trituracion. Lia trituracidén se efectiin en dos trituradovas con

gque cuenta ln fiabriea, la piedra pasa de las gdéndolas del ferroea-
rril a4 una tolva que se¢ encuentra
dicha tolva descavga el
que sivve de

diveetamente
material en un
aluiimentador o

abajo de la via,
transportador de
la trituradora No. 1.

material ha

orugan
1'na vez que cl pasado por esta tritwradora es
recozido por un elevador descargindolo en una tolva que lo guia
hasta un vibrador, este vibrador tiene por objeto separar el ma-
terial mds chico, para lo cual tiene un tamiz y la pledra de di-
mensiones inferiores u una pulgada de difunetro pasa a través del
tamiz siendo la mias grande precipitada a la trituradora.

Por el contrario el material que ya tiene las dimensiones apro-
piadas es recogido por un elevador, que lo descarga en una tolva
en 1a cual existen dos rodillos auxiliares que todavia trituran mas
el material, para

que al caer a la banda

transportadora. que se
encuentra en s extremo, ya vava de dimensiones mis o imenos
uniformes.
La banda transportadora

se encarvga de
un depdsito de almacenamiento y

en distintas horas tres

Hevar el

material a
es ecwmpleado para

H

transportar
materiales diferentes: piedra caliza, bhavro
¥ ¥es03 por cuyo motivo puede descargar en tres tolvas diferentes
comunicadas ¢on sus respectivos dep6sitos: cada tolva tiene una
compuerta abriéndose en cada caso la que scea necesaria. De estos
depositos ¢l material es recogido por nuna gria viajera provista de
un cucharén, sirviéndose de &1 para levantar el matevial ¢ ir a de-
jarlo caer a los depdsitos de almacenamiento. |

Estos depdsitos son dos, uno para In caliza ¥y otro para barvo:
existiendo en la parte inferior de cada uno de ellos un descavea-

dor, los cuales vierten su carga sobre sendos transportadores, éstos
tnicamente transportan el material unos tres metros horizontal-
mente, eavendo despuds ¢l mismo a una tolva ¥ de ella a unos
transportadores cde banda, los cuales se encavgan de transportarvlo
finalmente hasta las tolvas de alimentacion de los tres secadores
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en los cuales se ha de efectuar como su nombre lo indiea, el secado
de los materiales: barro y caliza.

Secado. IE1 sccado de barro ¥ calilza se efectiin en tres secado-
res, estos seceadores son simplemente eilindros huecos, que giran
alrededor de su eje lTongitudinal a poea veloeidad, teniendo una 1i-
gera inelinacion con el fin de que el material gue eaiga en el in-
tevior de ellos por su parte superior, venga rodando poco a poco
de tal manera gue al salir, por su parte inferior ya haya perdido
su humedad, debido a que en la misma dirececién pero en sentido
opuesto se cenecuentran eirculando los gases calientes que vienen
de los hornos.

121 objeto que se persigue al efectuar el zceado de los mate-
riales harro y caliza es que la operaeién posterior, o sea la mo-
lienda, se consiga mucho miés eficacia de los molinos asi como me-
nor consumo de energia en los misinos, evitindose ademis que los

mnolinos se atasquert.

Al final de los secadores v directamente abajo de ellos pero
en direccion perpendicular  se encuentran  colocados dos  trans.
portadores de cadena de arrastre, los cuales se encargan de trans-
portar los materiales ya secados hasta los dos depodsitos de alma-

cenamiento.

Posteriormente los materiales ya sccados son recogidos de los
depdsitos ya mencionados y transportados a grandes tolvas, sien-
do la gria viajera, de la que ya se habld antes, la encargada de ha-
cer este trabajo. Una vez que los materiales se encuentran alma-
cenados en estas tolvas, dard principio la parte del proceso deno-
minada molienda. .

Biolienda. Directamente abajo de cada tolva hay una banda
horizontal, esta banda pertencece a un aparato llamado Poiddme-
tro, que sirve para edir el peso del material.

Hay cuatro poidémetros, dos para la caliza y dos para el ba-
rro, cayende a la tolva a la vez la ealiza ¥y el barro gue han pasa-
do por sus respectivos poidémetros.
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Los materiales pasan al elevador descargandoe despudés a una
@ dar al molino en el

tolva gue alimenta un separador v de alli va
giie se efectiina su molienda; una vez que pasa al molino vuaelve o
caer al elevador y de éste otra vez al separador. El polvo, que
debido o su finura puede ser separado por el ventilador del sepa-
dor, es enviado por uua tuberia hasta la bomba newmmitica que va
a dar bhasta los silos de crudo, el polvo muy grueso ¥ que 1o pue-
propio peso  al mo-

de ser separacdo por el ventilador, cae por su

lino.
Silos de almacenamiento del crudo. El material c¢rudo y ya
caleinado e¢s bombeado desde el departamento don-
de se encuentran los molinos hosta los cuatro stlos disponibles pa-
alimacenamiento.  Cada silo tiene en su parte inferior una
descargadores o alimentadores, pero weenceralinente

listo para ser

ra Su
tolva con sus
sOlo dos de ellos trabajan.

Estos alimentadores vierten s eargn
dores de tornillo o vusano; al final de estos
tolva en Ia cual vierten su carga. la quce os recogida por dos
De aqgui el materinl es descargado en una tolva y de
por fin en 1a

sobre dos transporia-
Tusanos se encuentra

una
elevadores.
ésta a un transportador de gusano, el eunal descarua
tolva de alimentaciéon del horno. ya sea el horno No. 1 o el horno
No. 3; en el horno No. 2 su alimentacion es diferente por seguir un
procedimiento semihtimedo.

Los hornos 1 » 3 son alimentados como ya expliqué con el ma-
terial crudo por caleinar; éste entra a ellos por la parte mas alta,
empezando desde este momento ¢l proceso de la ealeinacion del

crudo,. ¢l cual debe de verificarse durante el tiempo que tarde el

material en atravesar todo ¢l horno longitudinalmente. Bl avan-
ce del material dentro del horno se debe tanto al movimiento de
rotacion como a la inclinacién del mismo. Bl horno puece divi-

dirse de acuerdo con las reacciones guimicas que han de cofectuar-
se en s interior, en cuatro zonas, correspondiendo a cada una de
ellas la cuarta parte del horno aproximadamente.

L primera zona se encuentra o la entrada del horno y en ella
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se¢ efectan cl secado completo del material. En esta zona la tem-
peratura oscila entre 650 y 900" C.

En la segunda zona se efectiia la caleinneién de la caliza se-
gan Ia siguiente reaccién quimica:

CaCO03 CaO4-C092

Lia temperatura varia entre 900 y 1000” C.

En la tercera zona se efectia
aluminatos de caleio.
1000 y 1300" C.

1an ftormacién de los silicatos y
T.a temperatura en esta zona varvia entre

En la cuarta zona se efeetan el Hamado fritado o sea
incipiente del silicato » aluininato de
esta zona varia entre 1300 » 1400" C.

Ia fusion
saleio. I temperatura en

Tna vez que se ha verificado este proceso, o sea cuando el ma-
terinl llegn al extremo inferior del horno, se precipita por un pla-
no inclinado hasta el enfrindor gque para dicho fin se encuentra co-
loecado directamente abajo de cada horno.

IZ1 material ya acaleinado en el horno ¥ que eae en el enfrin-

dor es conocido con ¢l nomhbre de clinker, éste es de eoler negro
verduzeo, afeeta una forma midis o menos esférica.
Enfriadores. Dirccetamente abajo de eada horne hay un enfria-
dor en ¢l que se enfria el clinker que se obtiene de los hornos, a
estos enfrindores se les designa con un ntimero tgual al del horno
correspondiente.

Lios enfriadores No. 1 » No. 2 son del mismo tipo 3 son eilin-
dros giratorios al interior de los cuales cae el clinker por
de un plano inclinado que hay a la salida de cada horno.
enfrindores se encuentran abiertos

meddio
Iostos
a la atmodstera por su otro ex-
tremo » en su interior tiencen una serie de placas de fierro las que
provocan mayor agitacion en el clinker por enfriar.

Como Jos enfriadores tienen una ligera inclinaeién y ademdas
estin animados de movimiento de rotacién. el elinker ird avanzan-
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do por su interior hasta salir por el otro extremo que se cncuen
tra libre a la atmésfera. de donde es transportado por una cadena
de arrastre hasta el depdsito de almacenamiento del mismo.

Posteriormente el clinker es levantado del depdsito de almace-
namiento por la grmia viajera y llevado por las misimmas hasta las
tolvas correspondientes.

Se¢ tiene ahora el ¢linker almmacenado en Jdos tolvas, existiendo
entre estas dos otra tolva en la que se ha almacenado el yeso.

La parte final del proceso consiste en efectuar la molienda del
clinker, gue ya es cemento y» agregarle antes de esta operaecion
cierta cantidad de yeso.

La mezcla del clinker con el yeso asi como su molienda final
se efectiia siguiendo un procedimiento exactamente igual al que
se sigue en la molienda del crudo, el que ya expliqué con amnterio-
ridad; solamente rue en los poidémetros de estos cirenitos pasa
clinker y yveso en luagar de caliza ¥ barro y que los molinos de aca-
bado son como Jos de erndo. Despudés de esta molienda el cemen-
to es bombeado a los silos de acabado, los cuales son también cua-
tro ¥y de las mismas dimensiones que los silos de cerudo. Abajo
de estos silos existen dos miaquinas con su dispositivo especial pa
ra efectuar el Henada de los sacos de cemento.




CAPITULO 11
MOTIVOS QUE ORIGINAN ESTE ESTUDIO

Este estudio tiene por objeto encontrar un método rapido ¥y
exacto para la determinacion de SO3 en cemento Portland y asi
poder controlar perfectamente la cantidad de yeso que se agrega
al clinker antes de su molienda, a fin Jde obtener cementos de me-
jor calidad.

A cada cemento se le debe anadir yeso en cierta proporeion,
determinada por la composiciéon quimieca de! propio cemento y el
grado de finura aleanzado en su molienda. Kl ohjeto de afiadir
yveso a los cementos es para gue su hidratacion se realice en las-
condiciones dptimas que aseguren mayor resistencia y menores

cambios volumétricos (contraceidon por rescguedad y dilatacién al
humedecerse).

T contenido de yeso en un cemento se define en funciéon del
por ciento de SO0O3 (anhidrido sulfurico). -

Aunqgue no todo el contenido de SO3 en el cemento correspon-
de al yeso, es satisfactorio en la prictica definir el contenido de
veso en los cementos en funeiéon del %6 de S0O3, ¥y digo que no todo
el SO3 corresponde al yeso, porque una pequeiia poreién esti com-

binada con el X200 formando K2S04, pero no todo el K20 se en-
cuentra en esta forma, sino que

existe en la forma de K20 23
Ca0Q.128102, aun

suponiendo qgue todo el K20 se encontra-
se en forma de sulfato de potasioc el por ciento que le correspon-
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‘deria de SO3 seria muy pequceiio a que el contenido de K20 de
E peq ) 1 2
los cementos que se producen en México es alrededor de 0.49%.
y
Il yeso sdlo entra en Ian composicién del cemento en una pro-
porcion del 29, aproximadamente ». nunca pasa del 8%.




CAPITUILO 1II

METODO TURBIDIMETRICO
La Turbidimetria consiste en medir la cantidad de luz trasmi-

tida por la suspensiéon gue se¢ desca determinar, basdindose en que

la turbidez gue presenta esti en funcién de su coneentracién. -

) Euntre los aparatos empleados para esta clase de determinacio-

nes, sc¢ cncuentra el turbidimetro de WAGNER, ¢l cual es usado

en este mdtodo.

Turbidimetro de Wagner. Consiste esencialmente en una fuen-
te luminosa de intensidad constante y acondicionada de tal mane-
-a que un haz de rayos de luz, aproximadamente paralelos, pase a
través de la suspension de BaSO4 que se va a someter a la prueba;
¥y sea interceptado por la placa sensible de una celda fotoeléctrica,
la corriente generada por la celda se mide por un microamperime-
tro. De este modo la Jectura en dicho aparato represente tina medi-
da de la turbidez de la suspension.

E1l turbidimetro deberd montarse en una caja adecuada vy de-
beri tener las siguientes earacteristicas: -

Fuente luminosa. I.a fuente luminosa seri una laimpara elée-
trica de filamento concentraco, de 3 a 6 bujias operada por un acu-
mulador de seis voltios ¥ otro dispositivo de f. e. m. constante.
Atris de la limpara deberd instalavrse un reflector parahdélico y la
lampara sersi enfocada de tal manera que por reflexidén emita un
haz de rayos aproximadamente paralelos, los cuales pasarin a tra-
vés del tanque donde se hace la prueba, para choear después con-
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tra la celda fotoeléetrica. Lia intensidad luminosa se regulard por
medio de dos redstatos uno de seis y otro de 30 aproximadamente,
que estarin conectados en serie con la Iimpara pero en paralelo
uno cou respecto al otro.

Dispositivo para observar el calor irradiado. La luz pasard a
través de una celda antes de entrar al tangue con el objeto de ab-
sorber el calor radiado por Jos rayos Juminosos. La celda estara
constituida por un tubo de latén de 76.2 mn. de didmetro y 101.6
mm. de largo, cerrado en los extremos con tapas circulares de vi-
drio cementadas con un material adecuado, el tubo deberi tener
un orificio con tapén por el cual se llenari con agua destilada. Lia
celda debera ajustarse de manera qgue todos los rayos de luz qgue
entren al tangue pasen primero a través del agua.

Filtro 6ptico. Tiene por ohjeto reducir la intensidad de la luz
que llega al tanque, de 100 miliamperios a 20 é 30; este filtro puede
ser de vidrio u otro material equivalente. I.a inteusidad lIwminosa
debera reducirse uniformemente sobre el direa completa de la por-
cion del tanque expuesta a la luz durante la prueba.

Tanque. En este tanque es donde se pone la suspensiomn de sul-
fato de bario, esti construido de vidrio y tiene aproximadamente
las siguientes dimensiones: 50x100x150 mm.

Celda fotoeléctrica. El instrumento para medir la intensidad
Iuminosa serd una celda fotoeléetriea sensible tipo Weston Photro-
nic conectada directamente a un miliamperimetro. Sobre el extre-
mo de la celda se coloca una tapa con una ranura horizontal de
12.7 mm. de altura por 34.9 mmm. de ancho.

Pantalla. Entre la celda con agua » el tanque se coloearid una
pantalla metdilica con una ranura de 15.88 min. de altura por 38.1
mm. de ancho.

Dispositivo de levaciéon. La lampara eléetrica con el refiector,
la celda de agua, la celda fotoeléetvica, el filtro optico ¥ la panta-
l1a se montaran sobre un entrepafio movible que se puede bajar o

subir con facilidad.
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Determinacion del SO3 en el turbidimetro de Wagner.

Calibracién del aparato. La lampara del turbidimetro deberd
mantenerse en un valor standard, ajustando los filamentos con los
reéstatos, de tal manera que la lectura del microamperémetro ob-
servada con el filtro puesto pero sin el tanque, alecance un valor pre-
determinado. Este valor deberi determinarse como sigue:

1. Usar una muestra de cemento de SO83 conocido, y pesar la
~eantidad necesaria para que de un por ciento de SO3 correspon-
diente al minimo esperado en la muestra desconocida (1.2096).

Cuando se va a deterniinar la intensidad standard, primero
hay que asegurarse que la bateria tiene la carga correcta, lo cual
se conoce haciendo que la aguja permanezca por lo menos 15 mi-
nutos sin bajar. Despuéds se coloca la aguja en 5 M. Al

2. Colocar la muestra en un vaso seco de 250 c¢. c.

3. Agregar 10 e. ¢. de agua destilada fria y dispersar bien.

4. Agregar agitando 5.0 c¢. ¢. de IICL e (1.18 Sp. gr.)

5. Diluir a 30 6 40 c¢. ¢. con agua caliente (90° C) y digerir a
temperatura cercana a la ebullicién hasta gque la solucion esté cla-
ra (10 min.) Tener cuidado de no perder HCI, en cantidad apre-
ciable, por excesivo o prolongado calentamiento. Decolorar con
clorurce estanoso, porque en las determinaciones turbidimétricas
uno de los requisitos que deben llenar las suspensiones, es la ausen-
cian de color, no obstante las suspensiones coloridas se pueden de-
terminar, empleando filtros de color complementario al de la sus-
pension.

6. Filtrar la solucién a través de un filtro de porosidad media,
en una hotella mareada previamente en 200 ¢. ¢. a 20° C. La tempe-
ratura debe ser la misma para calibraciones y determinaciones con
una tolerancia de 2¢ C.

7. Lavar 3 6 4 veces con agua destilada caliente, recibiendo es-
tos lavados en la botella anterior.

8. Diluir con agua destilada fria hasta casi la marca.

9. Ajustar la temperatura a 20° C. y aforar.
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10, Afiadir 0.5 g. de cloruro de bario, preparado de la siguien-
te forma: Deben usarse cristales de BaCl2 .2H20, tamizados que
pasen por la malla No. 30 y que sean retenidos por la malla No. 80
(177 miecras). DMMezelar Jos c¢ristales perfectamente bien para ase-
gurar tamafio uniforme. Conviene preparar un lote suficiente-
mente grande, pues hay que calibrar una nueva curva para cada
lote. Si la curva obtenida con un nuevo lote de eristales cs cerca-~
namente paralela a la anteriormente usada, la intensidad de la Iuz
aque las curvas coincidan. Es conveniente

puede ajustarse para
este abjeto.

usar tamices exclusivamente para

11. Agitar con la mano 2.5 min.

12. Pasar la solucion al tanque.

18. Colocar el tanque en ¢l turbidimetro, qquite el filtro y ce-
rrar el gubinete. ajustar la intensidad en tal forma que a los €0
segundos después de que se dejé de agitar la lectura en el M. AL
esté casi en el 50 de la escala.

14. Poner el filtro y quitar cl tanque, observar la lecetura del
M. A., la que constituirid la Standard.

Al determinar yo la intensidad standard tomé un cemento de
180% cde SO3, entonces pesé para la intensidad standard:

05 (12 = 0.3333 g.

1.8
Procedimiento para trazar la curva.—Pasar 0.5 gr. de mues-
tra, a continuacién se procede igual gque como se hizo para deter-

minar la intensidad standard, Tnicamente se suprime el paso I3

substituyéndolo por el que en seguida se indica:

Colocar el tanque en el turbidimetro, quitar el filtro y cerrar
el gabinete. Al suspenderse la agitacién deberi comenzar a fun-
cionar el cronémetro, para que, al minuto exacto sc¢ lea en el mi-
croamperimetro el valor que corresponde a cualquiera de los pun-
tos de la curva.

Ulsando muestras cuya conceentracion
se encontraron los siguientes valores:

en SQO3 ya se conocia,
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.90
.22
.46
57
.44
.92
.30
.08
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.
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Bstos valores se fijaron
la siguiente curva.
Esta misma curva la tracé en papel logaritmico de 2 x 3 ei-
este papel una recta, siendo asi su ecuacién,

obteniendo

en

seri de la forma:

Sacando logaritmos

(13
(2)

en papel

ye=—n.x!

M.A.

20.0
15.
13.

(2]
i

7.

6.

.

4.

WWWA R0

»

milimétrico.

Log., y=log. a4 log. x

y

7

M. AL

x=96803

M. A. e S0z log. y log. =
¥ x

20.0 1.90 1.301 0.279

15.5 2.22 1.190 0.346

13.2 2.46 1.121 G.391

12.3 2.57 1.090 0.410
7.7 3.44 0.886 0.537
6.2 3.92 0.792 0.593
5.3 4.30 0.724 0.633
4.3 +.98 -0.633 0.697

Obteniéndose

se ohtienen los siguientes resultados:




Substituyendo estos valores en la ecuacién (2) y agrupiandolos

o4

de ecuatro en cuatro, se tiene:

TRestando

%)

1.801 ==log. 2a+0.279 b
1.190 == log. a-+0.346 Db
1.121 = log. a~-0.391 b
1.090 = log. a—0.410 h

4.702=4log. a-}1.426 Db

Dividiendo entre 4:

1.1755=1og.a-0.3565b
0.886 — log. u-} 0.537 D
0.792 == log. a+0.593 b
0.724 == log. a-+0.633 b
0.633 ==1loz. a-+0.697 b

3.035==4log. a-2.460 b

Dividiendo entre 4:
£ /)
{4)

0. 75875:]0{;‘.:’\ -$-0. 615h

de (3) tenemos:

1.17550 == log. a+0.3565 b
—0.75875 = log. a—0.6150 b

0.41675 == —0.2585 b
b = _0:41675
0.2585

b= —1.612

Sumando:

3)

Sumando:
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Sustituyendo el valor de b en (4) y despejando a log. a: ‘ s

log. a == 0.75875 — 0.615 (-1.612)
log. a == 1.750183
a = 56-25
. Sustituyendlo en (1) el valor de (a) y de (b) resulta:
v = 56.25 x -1.612. . . . . .(5)

El valor de y que conocemos es la leetura observada en el mi-
croamperémetro. Ahora bien, podemos calecular ¥ sustituyendo va-
lores en la ecuacion. (2)

log. v == 1.75013 — 1.612 (0.279) |
log. v = 1.75013 — 0.449748 |
tog. vy = 1.300382

y == 19.97 |

Con el valor de y observada ¥ el valor de y caleulada, pode-

mos determinar el por ciento de desviacién:

20.00 = valor de ¥y observada
19.97 == ,- . ,. ealealada
0.03
= 19.97. . - . . . . .0.03
100.00. . . . . . . . x

X = 0.15% de desviacion
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TABLA DE VALORES

y . Yy Yo de
Observada X log. ¥y log. x Caleulada Desviacién
20.0 1.90 1.301 0.279 19.97 0.15%
15.5 2.22 1.190 0.346 15.58 0.519,
13.2 2.46 1.121 0.391 - 13018 0.15%
12.3 2 »7 1.090 0.410 12.28 0.16%5
T.7 3.44 0.88G 0.337 7.67 0.38%
G.2 3.92 0-792 0.593 6.24 0.519
5.3 4.30 0.724 0.633 5.36 1.13%
4.3 4.98 0.633 0.697 4.23 1.62%
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CAPITUILO IV

Comparacion del método Turbidimétrico con el Gravimétrico.
—TPara hacer la curva anterior sc¢ usaron muestras de cemento
cuyo por ciento de S0O3 se les habia determinado previamente. Es-
tas determinaciones se hicieron empleando el método Gravimétrico.

AMétodo gravimétrico para determinar S0O3 en cemento Portland.
IEn este mdétodo se determina el SO3 mediante la separacién de un
compuesto insoluble, en el liquido donde se produce usando un ex-
ceso de reactivo (BaCl2), cuya coneentracién no es preeiso cecono-
cer; la cantidad del precipitado mismo se averigua por pesada y
por lo tanto esce tipo de andlisis vecibe el nombre de gravimétrico
o ponderal como se le designaba antigunamente.

Procedimiento : ~
1) Pesar un gr. de muestri.
2) Coloecar la muestra en un vaso seco de 250 e. c.
3) Agregar 10 c.¢. de agua destilada fria y dispersar bien.
4) Agregar agitando 5 c¢. ¢. de HTICI (1.18 Sp. gr.)
5) Diluir a 30 6 40 e.c. con agua destilada fria.
6) Calentar hasta ebullicién.
7) Filtrar la solueién a través de un filtro de porosidad me-
dia.
8) Lavar tres o cuatro veces con agua caliente, recibiendo es-
tos lavados en un vaso de 400 c.c.
- 9) Calentar a ebullicién el liguido filtrado.




1m

11)
12)

13)

"14) Caleinar

28 —

Trecipitar agregando gota a gota y agitando continuamer-
te una solueion en caliente al 109 de BaCl2 hasta precipt
tacién completa.
Ilervir el liguido por unos minutos.
Dejar digerir el precipitado durante 60 minutos sobre el
bafio de maria o sobre una placa caliente evitando que el li-
quicdlo hierva.

Filtrar en papel OANA doble y lavar varias veces con aguia
caliente.

pesar.

El precipitado de sulfato de bario es cristalino y por lo tanto
su tormacién debe iniciarse en solucién caliente y ademds, reguiers
se.le deje reposar duarante algunas horas para lograv la precipita-
cion cownpleta y dar oportunidad a que aumente el tamafio de los
cristales y evitar asi su posible paso a través de los poros det fil-

tro.

Estas determinaciones se hicieron por

los sigunientes valores:

Muestra Factor

1 v,
”

»”

34.
»

131

123

3

la.
Determinacion
Peso 7
Cenizas 503
0.0471 1.616
0.0547 1.876
0.0554 1.900
0.0646 2.216
0.0715 2.452
0.0748 2.566
0.0999 3.43
0.1142 3.917
0.1258 4 .298
0.1450 4..973

2a.

Determinacion

Peso o
Cenizas S03
0.0472 1.62
0.0548 1.879
0.0554 1.900
0.0647 2.219
0.0717 2.459
0.0750 2.572
0.1006 3.45
0.1144 3.923
0.1255 4-304
0.1454 4.987

duplicado obteniendo

Promedio

1.62%
1.88%
1.90%%
2.22%
2_469%
2.57%
3.92¢4¢
4.309%
4.98¢%
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Estas mismas muestras se determinaron en el turbidimetro de
Wagner obteniendo los siguientes resultados:

M. A. o 803

26.5 1.66
21.7 1.87

20.2 1.94

15.6 2.29

13.2 2.53

12.3 2.64

7.8 3-a4

6.2 3.91

. 4.3 4.97
| 5.3 4.30

Comparando valores tanto del turbidimétrico como del gravi-
- métrico, tenemos:

Método Meétodo
Turbidimétrico Gravimétrico Diferencia

1.669% 1.629% 0.04%
1.87% 1.88% 0.01%
1.94% 1.90% 0.04%
2.29% ' 2.229%, 0-07%
2.53% 2.46% 0.07%
2.64%. 2.57% 0.07%
3.449 3.44 90 0.009%
3.919% 3.92% 0.01%
4.30% 4.30% 0.00%
4.97% 4.98%

0.01%




Sacando un promedio da el método turbidimétrico 0.031 por
‘ciento de error con respecto al método gravimétrico.

Pero en este caso hay que sacrificar la exactitud a la rapidez:
-es mejor usar el turbidimetro ya gue esta determinacién se pue-
de cfectuar en 30 minutos, no asi el gravimétrico que se lleva uu

tiempo de ires horas.




CAPITULO V

Método Volumétirico: ‘
En el método gravimétrico se determiné el S0O3 mediante 1a
separacion de un compuesto insoluble usando exceso de un reacti-
vo (BaCl2) cuya concentraciéom no fué preciso conocer; ahora bien,
en el método volumétrico s¢ aprovechan reaceiones cuantitativas
que se verifiecan entre la sustancia por determinar y wun reaetivo
cuya conecentracién se conoce exactamente, del
do de este tltimo para la
hasta su punto {final se
pretende valorar.

volumen cemplea-
reaceion precisamente
saleuwla 1a cantidad de In sustancia gue se

realizacién de la

Lias reaceiones gue se aplican al andlisis volumétrico deben ser
conocidas con exactitud para asi poder relacionar el peso de las
sustancias reaccionantes con el peso de los productos de la reac-
¢ién, pues aun en este tipo de andlisis lo inmediato es 1la medicion
de voltimenes directamente, estan
‘sustancia a que son equivalentes.

Este sistema analitico debido a que sus cdleulos se basan en
los volltmenes de soluciones requeridos en cada reaccién recibe ol
nombre  de analisis volumétrico o
desde el punto de vista cientifico

relacionados con ¢l peso de In

volumetria, ¥ su importancia

como el de sus aplicaciones so-
brepasa a la de otros andlisis, pues su exactitud cuando sc llevan
a cabo econ destreza es comparable a In de los mejores y ademis
Ia rapidez con que se efectitan es una de las caracteristicas de la
volumetria y por lo tanto e¢n muchos casos se le da la preferencia.

Il andlisis volumétrico persigue el conocimiento, de la ecan-
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tidad de una sustancia, mediante el volumen de un reactivo de con-
necesario para reaccionar cuantitativanente

‘centraeién conocida
con aquélla. Bste tipo de andlisis de acuerdo con ¢l tipo de reae-

ciones se clasifica en varios subgrupos:
[ Acidimetria

Anidilisis Volumétrico por neutralizacién - ¥
Alealimetria

{ Permanganimetria
. P ‘e Dicromatometria
por axidacion-reduceion ¢ N -
Ceriometria

Andlisis Volumétrico
{ Yodometria

Andlisis volumdétrico por precipitacién o Argentometria.

Este tliimo serd el que se emplee para la determinacion de
503 en cemento Portland.

Existe en el andlisis volumétrico un grupo de reaceciones de
sustitucién en In que uno de los productos es insoluble, ¥ por es-
to, a los métados que tienen como bhase la formaeién de un preei-
pitado, se les denomina vohunuetria por preecipitacion.

En las reaceciones mis importantes de la volumetria por preci-
pitacidén intervienen los iones plata, por lo que se le designa tam-

hién con el nombre de Argentometria, aun cuando en muchos ca-
las cuales no interviene el

sos se hace uso de otras reacciones en

ion- plata.

Gay-Lussae en el afie de 1832 propuso un método para la do-
sificacion ripida 3 exaeceta de la plata en los laboratorios de la ca-
sa de Moneda de Francia, gue consistia en la reaceiéon entre una
solnueién valorada de cloruro de sodio ¥y una soluciéon de nitrato
de plata.

indieador para conocer el fi-

Este método no incluia ningin
nal de la titulacién sino que simplemente se tenia en cuenta la au-



seneia de enturbiamiento en el lugar donde se ponen en contac-
to los iones cloro con la solueién, lo cual es indicio de que todos
los iones plata han sido eliminados en formma de cloruro de plata
¥ por lo tanto la reaccidon de la titulaecion llegé a su punto final.
En estas circun: .necias la citada valoracién es difieil y requiere
gran practica p: ... obtener resultados exactos.

En el afio d¢ 1856 Mohr propuso el cmpleo de una Soluuon de
cromato de potasis como indicador del final de la reaceién entre
los iones cloro y ios iones plata.

Volhard en el afio de 1878 introdujo el empleo de otro indica-
dor en argentometria: el alumbre férrico-amdnico, o el mitrato fé-
rrieco para la titulacion de la plata.

En el afio de 1823 Fajans propuso el emplec de ciertos colo-
rantes orginicos del tipo de la fluoresceina y la Rodamina eomo in-
dicadores de absorcion en las titulaciones argentométricas.

En indicador empleado en el método argentométrico para la
determinaciéon de SO3 en cemento portland es de tipo orgiénico y
es el rodizonato de sodio cuyo férmula es la siguiente: .

O

(e el C —ONa

o C C —C Mo

o
El rodizonato de sodio se presenta en forma de cristales co-
lor violeta, es soluble en agua dando a la solucién un color ama-
rillo naranja; es ligeramente soluble en una solucién de carbona-
to de sodio, pero e¢s insoluble en alecohol.
Bl rodizonato de sodio se descompone ficilmente y esta des-
composicion es acelerada por la luz ultravioleta.
Preparacion.—Se colocan 220 grs. de hidroquinona cen una
cipsula y se afiaden 408 grs. de anhidrido acético y 2 mlgs. de
dcido sulfirico concentrado, se calienta la mezecla lentamente has-




ta que se disuelva tlotalmente, una vez disuelta se enfria colocan-
.do la edipsula entre hielo, se filtra con suecién ¥y se lava con dos
litros de agua {ria el produecto ohtenido es la diacetilhidroguinona.
Lia diacetilhidroquinona, se pone en un matraz y se le anfaden
(d==1.5) teniendo el matraz en hielo
continuamente, se afia-
de esta

seis partes de {cido nitrico
durante esta operacién y se debe agitar
de tres por ciento de cloruro de amonio, la temperatura
meézela debe ser aproximadamente 25" C; se enfrian seis partes de
Acido sulfirico concentrado a -15° C y se ailaden gota a gota y agi-
tando continuamente. lia temperatura no dehe exceder de -6¢ (),
cuando todo el idcido ha sido aiiadido se obtiene una masa semiflui-
da de color amarvillo. Se contintia agitando por treinta minutos y
se deja reposar durante tres horas a 37 C hasta que tomando una
cristalina y disolviéndola en agua ¥

pequehna poreion de la masa
color ecaté verduzco. Coloecar la

alecalinizindola con potasa dé un
mezela entre hielo ¥ agitar continuamente, la temperatuara no de-

be exceder de 0° C. El idcido nitralinico se separa en forma de eris-
tales amarillos se filtra inmediatamente con suceién y se enfria.
El residuo se mezela con trozos de hielo, este residuo se mezcla agi-
tando con una solueion de potasa enfriada a -5° C y se deja repo-
sar por doee horas obteniéndose el nitranilato de potasio, de co-

Jor amarillo.

-~ Esta sal de potasio se trata en una cipsula
una solucion de tres partes de eloruro estafioso disuelta
preparada con partes iguales de agua y dci-

de porecelana con
en veinte

partes de una mezcla
do clorhidrico.

Entonces se forma una solucién café la
solidifica en eristales de color café violeta, se
mente una gran cantidad de granalla de estanno, Ia solucion se de-
colora y el estatio se precipita. Se calienta un poco en bafio de ma-
ria si es necesario, cuando la soluecion no contenga nada de estafio.

B! metal contiene cantidades de la masa, decantar el liguido
a través de lana de vidrio. Pasar una corriente de gas de clorurvo

cual inmediatamente
afiade inmediata-
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de hidrégeno para preeipitar el hidrocloruro. de diaminotetrahi-
droxibenceno. Predisolver los cristales de color gris en la menor
cantidad posible de agua hirviendo, recristalizar afiadiendo acido
clorhidrico concentrado.

Afiadir 1a diaminotetrahidroxibenceno en pequefias porciones
a tres partes de dcido nitrico enfriando c¢on hielo y sal. Se¢ agita 1a
mezela continuamente en corto tiempo el liguido eristaliza, enton-
ces se diluye con un volumen igual de agua, la temperatura no de-
be exceder de 30° C v afiadir una mezela 1:1 de éter y alcohol, fil-
trar ¢l precipitado que es triguinolil ¥ lavar primero con agua y
después con la mezela de éter v alcohol.

Mezelar 20 grs. de la triquinolil con 32 ml. de una solucién
saturada de cloruro de sodio a 45° C. agitar la mezela hasta disol-
ver la triguinolil, lo gque no se disuelve son impurezas, filtrar in-
mediatamente en Ciooch a una temperatura de 40° C y enfriar el
filtrado de color amarillo con una mezela de sal 3 hielo. Lia trigui-
nolil es recristalizada, para acelerar la recristalizacion se dan gol-
pes en las paredes del matraz con una varilla de vidrio, {iltrar con
sucecién lavando primero con agua y después con éter.

El rodizonato de sodio se prepara por reduceion de la triqui-
notil eon ana solueidén saturada de dcido sulforosa y ecalentando a
500 C, el liquido amarillo que se forna es saturado con carbonato
de sodio, formindose asi los eristales color wvioleta, lavar con pe-
queiias cantidades de agua fria y después con alcohol absoluto.

Bl rvodizonato de sodic imparte color a

soluciones de bario
¥ estroncio.

La formacion y descomposicion del rodizonato de bario ha
hecho posible cl uso del rodizonato de sodio como indicador en las
determinaciones volumétricas del bario y sulfatos.

El rodizonato de sodio reaceciona con cationes monovalente y
divalentes produciendo precipitados coloridos.

perc no reacciona
con cationes tri » tetavalentes.
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Bl estroncio y el bario reaecionan similarmente con el rodizo-
nato de sodio, pero el rodizonato ile estronecio es soluble en decido
" eclorhidrico frio y diluido, mientras el de bario se transforma en
sal Acida insoluble gue tiene un intenso color rojo similar al del
nigquel dimetilglioxima.

Método volumsétrico para la determinaciéon de SO3 en cemen-
to portland.—Las sales solubles de bario reaccionan con ¢l rodizo-
‘'nato de sodio para dar el rodizonato de bario insoluble de color
rojo:

CcCo Cco
-+
-— O +4 OocC c— O
[eXe gg__ e 73«_‘\‘1“0\
“{" BQ ><;L c— O
ocC T — O tta
<o

Este compuesto se usa como indieador en una titulacion en
que los iones bario van siendo valorados con una solueién de sul-
fato de potasio; debido a la mayor solubilidad de rodizonato de
bario en comparacién con el sulfsto, tan pronto como todo el ba-
rio ha sido precipitado al estado de sulfato insoluble, la solucién
que antes tenia color rojo pasari a incolora (incolora en solueidén
ligeramente clorhidrica y amarilla en solucién neutra).

Aplicando este fundamento para el cuanteo de SO3 en este
método tenemos:

Procedimiento:

1) Pesar un gramo de muestra y ponerla e¢n un vaso seco de
250 e¢. c.

2) Agregar 10 e¢. ¢. de agua fria y dispersar bien.
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3) Agregar agitando 5 e. c. de ¥Cl (1.18 Sp. gr.)

4) Diluir a 830 6 40 c¢. c. con agua destilacda fria.

5) Calentar hasta ebullicién.

6) Precipitar con hidréxido de amonio, el fierro y el aluminio.

7) Filtrar y lavar varias vecees corr agua caliente recibiendo
el liguido filtrado ¢en un matraz erlenmeyer de tapdén esmerilado
de 250 c. ec.

8) Adicionar un gramo de cloruro de amonio y 10 gotas del
indicador (el cual se prepara precisamente antes de la titulacién
por disolucién de 0.015 gr. de rodizonato de sodio en 5 c. e¢. de
agua.

9) Agregar un volumen conocido ¥ en exceso de solueién 0.2
N de cloruro de bario.

10) Agitar la mezela con tuerza cerrando el matraz con el ta-
pén. (Asi habria precipitado todo el SO3 al estado de sulfato de
bario, quedando un exceso de cloruro de bario).

11) Titular ¢l exceso de cloruro de bario con soluciéon 0.2 N
de sulfato de potasio. Hasta vire del indieador; éste wvira del rojo
al amarillo.

En este método como en todos los métodos por precipitaeién,
cerca del final de la reaceién debe agitarse el liquido con fuerza
a fin de que el precipitado no englobe cantidades apreclables de
alguna de las sustancias reaccionantes.

Del volumen de la solucién 0.2 N de cloruro de bario, se
substrae el volumen de la solucion 0.2 N de sulfato de potasio, la
resta corresponde a los c¢. ¢. equivalentes al i16n SO83 contenido en
la solueién analizada.

1 e. e. de soluecién 1.N"de BaCl12=—=0.040 gr. SO3

En este método se usaron las mismas muestras que se usaron
para los métodos gravimétrico y turbidimétrico obtenlendo los re-

sultados siguientes:
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Para la muestra nmGmero 1

Peso de muestra. . . . .1 gr.
¢. ¢. de BaC12. . . . . .15 ¢. e.
c.e. de B2804. . . . . .14.4
ME. . . . . . . . . . .0.040
Solucion de BaCla. . . .0.268 N
" ,, K2S04. . . .0.2500 N
c.e. N de BaCle. . . . .4.02
c.e. Nde K2804. . . . .38.60
4.02—3.60. . . . . . . .0.42 c. e. N de BaCi2

Aplicando 1la férmula siguiente:

M.o. xc ¢ Nx100 _
Muestra

Yo
Sustituyendo valores:

0.040 x0.42 x 100
1

= 1.68 % de SO3

Tabulando estos y todos los valores obtenidos tenemos :

Muestra M. e. c.c. NBaCl2 99%S03

1 gr. 0.040 0.42 1.68

' 0.49 1.96

. 0.50 2.00

" . 0.58 2.32

. " v 0.64 2.56

: s s 0.66 2.64
g . v 0.87 3.48
. v 1.01 4.04

v s 1.10 4.40

. > » 1.27 5.08



Comparando estos valores con los obtenidos eén el método gra-

vimétrico :

Método
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Método

Volumétrico Gravimétrico Diferencia

1.68%
1.96%
2.00%
2.32%
2.56%
2.64%
3.48%
4.04%
1.40%
5.08%

Sacando un pronfedio da ¢l método volumétrico 0.087% de

1.629,
1.88%
1.90%%

‘error con respecto al gravimétrico.

0.06%
0.08%
0.10%
0.10%
0.10%%
0.07%
0.04%
0.12%
0.10%
0.10%




CAPITULO VI
Conclusiones:

De los métodos estudiados, el de mayor exactitud es el Gravi-
métrico, pero hay el inconveniente del tiempo gque se emplea en su
determinaciéon que es alrededor de tres horas.

El Turbidimsétrico presenta wun porciento de ecrror con res-
pecto al Gravimétrico de 0.031%, error bastante aceptable y ade-
mas la ventaja de gue es un método en cuya determinacién se em-
plea un tiempo de ‘30 minutos.

Volumétrico, este presenta un error con respecto al Gravimé-
trico de 0.087%, v el inconveniente del indicador:

1) Se debe preparar en el momento de la titulacién, lo gque ori-
wina pérdida de tiempo.

2) No se encnentra a la venta en México y hay gue pedirio
a los Estados Unidos.

3) Sumamente caro un gramo saea un costo de % 85.00. El
tiempo empleado en la determinacién es de una hora. Por lo tanto.
el mejor método es el Turbidimétrico por su rapidez y aceptable
exactitud.
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