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METODOS COMPAR.ATIVOS PARA LA DETERMINACION DE 
S03 EN CEMENTO PORTLAND 

TI. r.rotiyos que ol·ig-illHIl este pstndio. 

111. Estad io del mé! odo 'l'nl"hidilnét,·¡"o COII el objeto de es! ahleeel" 
ulla ( ... (~\t;t<-!il)1l g("lH~1".HI. 

I\T. (.~Olllpa.r·aei61l lle} rnétodo Hntcl'ior" eon el (}ravilnétt'ieo. 



CAPI'l'tll .. 0 J 

GENERALIDADES 

Este tCllla lo desal'rollé en los lalH)\'atol'ios de la r"hrica "CE­
MENTOS nlIXCOAC", S, A,. -y pOI' tal lnotivo luu'é a continua­
ción una hl'C'~C cle!';etoil1ción d<:-l proceditniento que se sihY\le en (11-
eha fál)t'ica en la elahoración de emllento POl'tlnnd. 

El celHellto POl'tland se define: como 1111 polvo finUlllente pul­
verizado pl·odl.leto l'CSl.l1tantc, dc!-{de la ealcinaeión h.H8ta In 1uf;ión 
incipiente, de l..1.na lllc~cla íntinl:\ y en lJl'Ol)()l'ción de n ... at.cl~jalcs ar­
eiJ]o~oH, y c.aleúreot-;. Cl.l.Hlldo (,:-:;1,--,: ·polvo tino el-; rnez<:-lado eOll agua 
la ncci6n ql.lÍInica tiel"1e lugar fornlúndose una lUaK<l dH)'a; pI eanl­
hio del e.;tado plástieo al "óli(lo l'eeihe el nOlnlH,t> de 1'I'a~u",1o. és­
te se lleva a eallo en poea" horns. 

Elaboración de cetnento Portland en Cementos Mixcoac. Los 
eOlllJlonellteH eHell"inle:< del "emento P01'tlund son: cal que slen~­
j)l'e se usa en I01'll101 (le "01l'l)onato de "aleio. sílice en ún',"n de 
anhidrido silícico y al(llll ina en forn1u de barro. pi2:'U'J'U 1-1 otros 
luat.eriale" areillosos, A(len,,,,,, con pI ohjeto de logral' un tiempo 
de frap;uado cOllvenien1e, antes de la plllY~rizaci<lll cl~l c1i1\ 1;: <:" l' se 
le agrega ~"'eRO eOH10 l"etardadOl'. 

Procedilniento, La TlI'ÍIlIel'a parte ,1<,1 ]lrocl'SO quP "U(I'.., la -.na-
ter-ia llriJna, con!";i~te en 10 si~niC'nte: 

]) 'rl'itu1'uei6n, 
2) St;)cado . 
• 1) l\'loliendn, 
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Trituración .. I.J:t trit11racióll He e rectúa en ~1os t,'itnradul'as con 
que <ou<,ntn la f,ih1"ien o 1n piedra pasa dc la" góndolas <lel ferroca­
l'Til f\ una tolva que ~c (~ne\len_t,I'i1 dil'cet:nuen.te al,rdo (le la vía .. 
dicha. tolva d(>:-..cnl'g"a el lunte1"ia\ C'tl 1.11l 1 l"ftllsportadol' {l.~ (H"n~n 

que ~i,'Y(" c.lt~ alilllf"ntndol" a in tt"it't.lr:u1orn ~o_ 1. 

1 ;nn vey. Q\.:le <:'1 luatl"l"ial 1u1 pasado 1>0l" esta tritlu'adol',a ('oS 

reeug-i(lo pOI" Ll.Il. elevador degcal'~;índolo <."11. HIla tolva q1.1<' lo guia 

hnsla 1.\11 vibrador. este yihl'tl(lor t.iene por oh.iC"1n ~epat'ar el lIHt­

tCloia1 In"" chico ° para lo cual tiene un tanli« y la pit>':l!°u .'le di­
nlC'llsioncs inXcriol"es a una l1ulgnda <1(." <1iúBletro pasa a tl'av("s d<"l 
tautl.z siendo la rnii~ gTande pl'~cir)itada a la tl'itul:-ndora. 

POlo el eontra,oio el yuateria1 q'1.(, ya tiel\(' la¡.; dinlensiones apro­
pint.la:--; es recogido por 1.1.11 clevadol', que lo (le~carga en unn tolva 
en In cual existen dos ,oollillos auxilinloc" que todavía trihlloan m,,,, 
,.1 IIlateria1 0 -para que al caer a la lland" transpulotadoloa. que "". 
elu'ncntra pn ~n (~Xtt·("11l0. ~"a vaya de ditncn~iones lllÚ~ o lnenos 
uni k'ÜrnlC:-;, 

La llauda tl'an~portado1"a se eneurga <l(~ llúvar pI lllat<"";l'1.nl a 
Ull r1elH~)si1o de aln1ae(\U:lllliento y es cll\pleado pal'[1 tl'anHportal' 
en (listin tns hOl'a:--; t rcf.; lnatcl'ialcs di t'erentcs.: pie<.lra. (,f\liza~ ha t" 1'4,.) 

y ~-\'S(); po]' cuyo lllotiyo puede' (lescru-g'ar eH tres t.olvuH. difel'(\t\te~ 
cOlllllnie:Hlas con sus l'eSp(\t"tlYOS dC116sitos; eat.ln tolva tiene una 
cOlnpUcl'ta alll'iéndosl' pn (~nda cas() In (l'\l~ ~C'a nCeCHrI1'in, 1")(" pst()~ 

<lel>6sitoH el lnntcl'ia 1 es l'e(~o~ido por 1111a gOl'úa ,,"iajcrn proyixt a 4l(· 
un euehal'ón .. Nit"viénllose de él pal'U leyantal' el Tnnt.pl"inl (lo 11' a de­
jarlo ('npl" n los depósitos lle nln\aecn<ttlll(,llto, 

Esto!-'o dCl)ósitos SO1\. t10!--i~ \.1.1\0 parn la ealiz.a ~! otl'U 1Hu'a harro: 
existiendo en la pnrte infcriol' de cada 1.U10 c\p clloH un d(!sear~a­
dor, los c\.ül1es vicr1<."n su eal'ga sobr(~ sendos. tt'angpurtU(lOl'\.·R. é:;:;.tos 
ílUican\ellte traluq)t)I-tnll ("1 1ll.f\1("rinl "unos tl"PS 1l1etros lH)l'i?;ontal­
n'f~llt(·. enyeudo ll(:,Hl)lh";.~o. el l~;ü.al1() a \.\11:\ "tolva ~r de (·lla n 1.1.1\OS 

translH)l'tadol'C's eh .. hnntla. lo~ cuales se (?,1\ctu'gall de trnlu;portal"lo 
finaltnent ... -.. ha!-lota las. 101vn:-; IIp nlÍlllentnpiún (le lo~ tre~ secanorpi; 
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en lo,; (ouales se ha de efectual' como ';\1 lHHnhl'C lo indica. el secado 
de lo,; llw1 (,I'inles: ha "1'0 y caliza, 

Secado .. El Hceado de barro y caliz.a se- efectúa eH tl"CH secado­
res, estos sec;¡dny-("s :-.:;on Hitnp]~lnpnt0 eiJil1dl"os hUCe(1H~ (Ille giran 

ah'cdedor de "-;11 (".it~ ]ollg-itndinu] a poca yC"loeid:l<l, tClliP1Hlo una li­
g"("ra lneJil)n(~ión (~on eJ fin de que" el HUlterjal qne caiga en <.~l in­
terior de ellos por su palote supcloior. venga rodando poco a poco 
de tal manet'a que al salh', ])01' su parte lnff'I'iol' ya haya perdido 
,;u humedad, debido a <¡ue (>11 la rui';llla diI'eccióu pero en sentido 
opuesto :-;P PIICUCllt:1 Hll eÍreu]ando Jos g'a~es enlicntes que vienen 
de los hOl'nos, 

J:':J ol)j<.'to que se P("l"Siglle al eff:-(otnfll" el .;.,;pc:\do de los lnate­
rin]e~ harl'o y (~aliza es que la ope."nción posterior, o :sea la lno­
lienda, SP (~OJIH.i~?:a HIncho n1fts cfieaeia (le los ll)"oJillOS nsí eOlllO ln(>:­

nor t:onSUlllO de ellL'"l'g'ía eH los IUÜ'i1HOS, evitiillduse adeln:""¡s cJue los 
lnolinos He nt.H.;quCIl . 

• \.1 fi"a] d .. ION sccaduT't,s ~' ,lil'CctaIllf'ntl' ahajo de ellos pero 
~Jl dirccei611 J)el'pentlicll]al" se enCuPlltJ'tln eolocadús dos tra'llS­
portadol'cs de coudena de HJ"l".rtHt)"(·, los eual(1s se encargan de t,rans­
portar los IHn1f"l"ialps ya ~·a~C!aa()S hasta los dos depúRitos de ahlla­
cena Jllicnio" 

l'osteJ'ior"lllente ]0:-; lllatel"ialf~S ~"¿L sl'l"udos son recog'idos de los 
c1c)ósito:-; ~V;t lllf2'lleionndos y t..l'unspor"t;Hlos a gralldeR tolvas, sien­
do la g'l'Íla yia;jel'a. de la qnc ya se lHtbló antes, la cllearg-nda. de ha­
cer este traha.in, L!na Yez que los lllateriales se enCl.lentrun ahlla­
cenados en esj as tolva", dar,i ]Jrineipio la. parte del pl'oeeso dello-
111jnaoa Illolienda. 

IYIolienda, Di l'eetalllell t .. """jo d.' ('ada tolva hay UIla ha nda 
horizontal, esta banda pel'tenece a un apal'ato llalllado Poidólne­
tro, lfue xirve patea lIJedilo el pe~o del luateriaL 

lIay cuatl'o poic1ómetl'os, do,; para la caliza y dos ]Hll'a el ba-
1'1'0, cayendo a la tolva a la vez la ca.liza y el bal'l'o que han pasa­
do por sus respectivos poidóruetros, 
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Los nUltcJ'inJes pHS:tU ni c-le\"cl(lo1" desearg:alHJo desJnlt!s H Utta 
tO)YH que alillle111a UlI ..... l')>:ll·c:lflur· y d(;" aJlí YH ;t dar' al rnolino ('H el 
qu~' !'-O(' ("i'ectú.a HU ulolipl"l(la; 1I1la Y('Z, que pasa .al Illolino yuelve :1 
e¡tpl" al c]{~Vadol' y de t!stp otr'u \'('2 .ni sep¿u'adol". El polvo. que 

d<·hido " su Jilltl'·" Pll(·de se,· separado po,· el "entilado,· del sep¡t­
do!",. es enviado l)or Haa tuhpría hast:-l la hOlllha lleUlllática que va 
1I du,· l",sla los silos de enH!o, (·1 Jlolyo lllU)" f!"1"I1CSO y qnc no JlU(>­
de ser xPp~lI'ado por' el YPlltilndol'. ene por su pl'opio P('xo :11 1110-
Jiuo. 

Silos de almacenanüento del crudo. El IIlnte .. ia! e,·udo y ya 
listo pal'a Sf"l" (~~dci])¿ldo ('s bornheudn desdp t"1 (h.'pal'talllclIto dOll..' 
de ,se- PIU'llPlltl'UIl Jos 1Ilolillns h .. ,sta los Cllu1t'o !:-'ilos dispOllihh~:-; }>c.t­

'-a Nll .1 1 IlliICf.:"ll:llll jpni o_ Clnda silo 1 j(·np en su p,-ll"te in f't>'r~ior una 
tolYH (-Oll sus (lpseHI"gadc)r"('s f) nlilJlentndol"ps. P{"'-O 'I..!'(OIHOr"nllllcntc 
::.;(,10 dos d(O pilos tl"nhnjnn_ 

I~s1os :tliHI('n1adol"('s ,-¡t'I"ten Sil (-argH sohr"p dos 1 r"OIIlSpOI"ra.­

dOI"cS tI(· 1ol"llillo (l !..!.'US:lllo; .:11 finnl dp e;-.;tos g'usallo!-> S(> PlleuPlltl-a 
Ul1a tol\-a (OH ):1 (~ual viPI"tprI su enl'ga. lu qUl' ('S n . .'eog-i<Ia 1)01" do:.; 
(-"1 <.-'\-a<"l o 1"(':-;" l)e aquÍ el Illatcl'inl es descar-g-é.1(lo PIl HIl,a tol,-a y de 
('sta :1 1I1l 1l'anSpoJ'i,adOI' .Je g-ltSHUO, el cual <1escHI'g'n poto fin ('JI 1:t 
toJV:1 dl-" nlinlpnt:lci611 del hUI'IIt). ~-a sen ('1 hOI"nn ~o, 1 o pI hOI'Jlo 
K<.t, !~; ('J} el hOJ'lIO Ko_ ::! su nlinlplltnei{)J] ('S dif(l.l"pntl-' por seguir un 
1 )}"oel'dilll j(,1l t (} ¡";PIlJ i h (¡tu t>'( lo. 

f..olos hOl"IlO:--; 1 y :1 son nlirncntndos ('OIHO y:l PX1jJjqué eOIl ... 1 uta· 

t(>l'i~d (~I'lIdo pOI" enleillHI'; éstp pntl"n a {~lIos pOI" lel pal·te Huís HIta. 
enlpczaudo d.esdl' C"~t(> IIlOII1(>Uto (',1 pl"ueesu cit· la (·aI(~iJlaci6n (lpl 
crudo. (') (·lml <ll'he <lP \"(',·ifi"a,·"" durallt .. pi li<'llIpo '1u(' taJ·tI .. pI 
Hl(lt(~I·i:'11 en a1J'aVCSHI' todo t"J hOl'110 101lt-!;it IIdillélll1l(·nh.', l~] :1'·:111-

(~t;>' deJ llléltel"¡;!1 dent"o d(>} TroJ'no S(! dC"he tanto n] luo,"irllipnto dt..'" 
rotaciólI ('01110 a In inelinaeiún dp! lllislJ10. El hOJ'uo pUüdt:" divi­
djrsp eh, :t('llcr"(lo ('OH las r"(~<.lecjones qUÍulÍeas quP hall de (·rcctuur­
se {,ll Sll in1cl,jol'~ en eunt.'o zonns~ COl'l'cspondielulo a pnda Ulla de 
cHus In ("I1:J ,·1 a ,,,,,·te dpl hOJ"IIO ap,·oxiIlHl<lall1Cllte. 

La pr"illlPI'a xon:t !-'e eneHPllt,,,,n H ]n elltr'ada d(o) hUI"1)u y (~n pIla 
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S(~ efectúa ~l ~eeado cOlnplcto (lt..~l Inatc-riaL En esta zona la tenl­
peratura oscila Cutl'C <;50 y noo" O. 

En In segunda zona He ef<.~ctúa la euleinl\ei{lll. de la cali:la se­
gún In siguiputc- )'paeeilHl qU~lll iea : 

(',,0+(,02 

IJa tClIljWI',,111I'a "Ul'Í" (,Iltrp !)()O ;;.' loon" c. 
En la tcrecl'U 7.0UH se ('fc(~t{la la -fol'lnncióTl <1l" 10H Hilicato~ ) .. 

alurnillutos de (~H lf~io_ 1 .... ::\ 1 ern pel-a1 ura ('1) C'xta zona va rla entl'C 
1000 y J aoo" e, 

]~1l la puarta ZOlla :--;e .... fer·tún pI lhunado fl'ita<10 () seu la fusión 
illeipi(·l1t{· d('1 sili""to y nlul11il10110 dp ('ah,io, 1J" 1l'TllpCl'1ltn"a ('n 
csta ZOlla ,·al'í" (·lItL·C 1:300 y 1400" e:. 

(7Ila YP:í'. que SP ha YPl'ifieado este pt'oeeso. o sPa (:,\1:1ndo (->1 111a­

tCl:inl llega al extl'PlHO infprlol" df» hOI'no. se )ll'eeipita pOI' un pla ... 
[10 inelinndo hasta pI t.>nfl'iador que pHI'U dicho Hn se (~lleUf"lltl"a en .. 

Iocado dircetanH'nt<· ahajo de enda horno. 

I~l Illn1t>l"jnI ya aealcillado en el horno y que L4;}(' ell. el ellfl'in­
(lor (~s cotloeido ("OH pI nOInhr(~ d(> (61i1\kC"I'. éstt~ ('S d(" eol<'l' llep,°t'O 
""("I'duzco. afpc~a 1111H t"()]'1l1H 1l1.ÍS o lnellOs f"f-iféri<'H, 

Enfriadores. Dil'(.'l,tall'l'llt" ah".io de' ""ela hO"'h> hay 1111 enf,'¡,,­
<lor (kIt el qlH~ SP Pl1fl'ía p1 <:lillkpl' que SP oh1 iCllP <1e: los h01"'no:-;7 a. 
estos ellfl'iadul"(>S S(> 1(>s (lesi!.!°llH ('011 un 11\111101'0 igunl al flpl hOl'tlO 

eOl-reSj )ond ¡en t ('. 

Los (.~ttfl·iadQl·ps ~o. 1 y ~'o. :! !-iOll del lnislllo tipo ~ .. ::-;011 e.il1n­
dl'os gil'atol'ios al i1\tf"J'inl' dt> ln~ (~llales t.'ap <."'1 clink(~l' pOI' 1tH:~,di(J 

de un plano ill(d¡nad" <¡tI{' hay " la salid" de ead" horno. Estos 
enfriador'es sp (,lH.~n("lltJ'nll nhipl't(IS a In ntl)lÓxtCl'Cl pOl' su 01 tOo cx­
treruo ~- PIl su interior tiell01l UBa sPl'ip dt" pl:tC'Cls dí" fipl't'o las q1.10 
1) .... 0\"·0(·n 11 1l1.:l,YOI' cq,,:dtac-i6n Pll. el elin kPl' pOI~ en ll'in 1'4 

C~onlO los enft4 iaflot"(>s tienC"1l 11na li~el'a inelinaeióll y ac.1clniis 
está~l. uninl:l(lo~ (le nloyinllt. ... nto dC'" l'otaei6n. ('01 elinkel' 11':"\ nyrtnznu ... 
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do· pOI' Sll interiol' hasta salir por el otro extremo ,!ue se en(~uen· 
tl'a ljbr<~ a la atuJósfera .. de doude es tI':1Ju;portado pOI" una cadena 
de arrasü'c hasta d depó"i10 <le ahnueen:tlniellto del 11Iisnlo. 

PosteriOl"lIlentp ",1 clink.·" .'s levnu1ado del dpp6sito de alrllllee­
ll.::uniento pUl' 1ü grtÍé:I. vÍ:Jjer:l y llevado 1l()J- 1;ls HJ isulas hasta las 
tolvas eOl"rcspou(]iente,s. 

Se tiene nhOI'H {.] elil1kpJ' .a.huaeellado Qll do~ toI\'asy (~xjst.jelld(l 

pntre ~stas dos ntl'¡j toIV;l (~J) la. que se h:1 :IIJ)JaCt~ll:ld() el yeso. 
r~n pa.'U, final del p"O(,(,SO consiste en "feclu:l" la !lloliellda del 

(dinker. que ~vn es ceJJlPIJ1 (J y agTega ,.I(~ n nl('>s de pst a <.>}JcJ'Hción 

ciertn ""ntirlad de yeso. 
La Iue?eJa del clink<:-r eOll el yeso H:-il eOJllO su JHoljellda li1lal 

S{~ efect.úa Si:.fuicndo Ull 111'oe()djnJicu10 exactnulellt.(a ig-uaJ al que 
se sigue ell };::I JHolicuda d{"J crudo, el fjll~ ya expliqué eOfl ¿Illü,:r-io­

rielad; .sUI¿IH1Pn1't'). que en Jo:.; poidólnl~tl'()S d{,. (l;stos eü-ellitos pu:-.;a 
elinker a y yeso en luga,. de CHli7.;.J y har"l'o y qn~ Jos ulolino:-; de aca­
bado SOll COIIIO los de crudo, Despnés de' esta /llo1iendn el "emen­
to es hOl1d.1p:tdo a los silos de :le,ahéldo, los cu:des son t,Hlnhiéu cua­
ITO y de Ju_" lJlis/H/l" di/IlCll.<;iolles que los silos .1 .. "rudo. Abajo 
de estos silos exis1.cu dos miÍquillHs COIl su dispositivo especiuJ 1'<> 
1'<1 efcctlHlI' el 11<'11<100 de los ,.;neos <1<' C('ll.PlltO. 



MOTIVOS QUE ORIGINAN ESTE ESTUDXO 

Este estudio tiene por objeto ellCOIÜl'al' un método ráp1do y 
exacto para la determinación dc S03 en eeluento Portland y asi 
poder controlar perfcctaulentc la cnntidacl de yeso quc se agrega. 
al clinker ant<,s de su rno1i<'lHla, a !in ,]c obtener cerncntos de nle~ 
jor calidad, 

.L\.. cada cenlento He le dchc aiíadir yeso en cierta ])rOllot'cióll" 
deterluinac1a por la cOluposieión '1Uínlica de] l)1'opio cmnento y el 
~rado ele finn I'a alcanzado en HU 11\011e11da, El ohjeto de añadir 
yeso él los celnentos es vara q"l'lC SYl. hidratación se realice eH las­
condicion.c~ óptinu-H; q'-l.C ascgul"en llH1Y01· reFoistell.cia y rnenores 
call1.h10H vohllnétricos (c,ontracción )lor resc'luednd Y dilntación al 
lnunedecerse) , 

:EI contC'nido de yeso en UIl cenl~'nt() se definc en función del 
por ciento .le S03 (anhidrido sulfúrico), 

Aunque no todo el contenido de S03 en el eenlento correspon­
de al yeso, es sntisl'nc,tol'io <'TI la práctica definir el contenido de 

ycso en los cenlentos en función del '/ó de S03, y di~o que 110 todo 
el 803 corresponde al yeso, porque una l'cqueña porción está. C0111-

binada con el K20 formando 1<2804, pel'o no todo el 1~20 sc ell­
cuentl'a en esta 1"01'1\"1, sino que e",iste en la fOl'llla de K20 23 

CaO,128i02, aún suponiendo ql.le todo el 1-r20 se eneontra­

se en forma de sulfato de potasio el por ciento que le cOl'respon-
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dedil. de 1303 sería muy pequell\), ya que el contenido de 1<:20 de 
los ee;nentos que se producen en 1\léxieo es alrededor de 0.4';;,. 

El ycso ,,610 entra en la cOInpoRición <1el CClnento en una 1'1'0' 
porción <lel 2,/<, apl'OX in.ad:unen te y, 11une" p:u·;n del :=\j{. 



CAPl'l'IJI,O JII 

METono TURBIDIMETRICO 

La 'l'nrbidinlC'1l'ía consist(· en lllCdit, la cantidad de luz trasmi­
tida pOI' la suspe"si':;" 'jlle' se' ,h'sca detcl'I11inar, basándose en que 
la turhidcz que pr'"scnta <,kl,Í el' función de su concentración, 

Entt'c Jos apa ,'atos eHI pi "naos para esta clasc de detel'nlinaeio­
lles, s(' eneueIl1.,." ('( 1111'lJidílllett'o dc \V~"'GNER, cl cual es USado 
en este lllétoc1ü, 

Turbidñnetro de Wagner, Consiste esencialmente en Una fuen­
te ltuninosH. de intensidad constante y acondicionada de tal lnane­
I'a que 1111 haz de rayos de luz, a.pl'oxitlladament~· paralelos, pase :t. 

través de la suspellsi6n (1(' BaS04 que '''' va a SOI11<'t('r a la prueba; 
y sea intere('ptado pOI' In placa sensihle de una celda fotoeléctrica, 
la eu:-riente gCllcl'ada por la celda se nlide por un rniCl'OanlperÍlue­
tro, De este 11lO,lo la Jectu,'a en dicho apal'nto rep,'esente una nledi­
da (le la turl>id('z de la suspensi6n, 

El turbidÍluetro deberá ,nontarse en una caja ~)(lecuada y de­
berá tener las siguienteR ca ,'acterísticas: 

Fuente luminosa, I.la fuente lurninosa Re,'{t una liÍlnpara elée­
tI'iea ele fjhllllento eOlLeentr'ado, de ;~ a (j hujías operada por un aCll­
nlulador' de seis yoltios y 011"0 dispoRitivo de :r, e, In, constante, 
AtrúR de la lánlJ"lI'a eleber" in"tahll'se. un reflector parabólico y la 
lúnlpar'u sel',í enroen'la <1" t,,1 ,"anel'a que por l'eflexión e,uita un 
haz de l'nyos HPf~oxirll.ndnrl1t='-llte pa,·n)p1os. los c"ll.ales pasRr-;tll a tt·a­
vés del tanque dond" sp haee )a pr'ucha, pa,'" chocnT' dc"pués con-
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1 r'n ]:a celda fot()elé(~tl·jca~ La jnt(~llsidad lurninosa se regulará por 
l11edio de dos reóstato;; UlJo de seis y ot,·O de 30 aproxhnadunlente. 
que estar{ul eonectados en serie con la lárnpnra pero en }JnrnleJo 
U110 eOIl respecto al otro. 

Dispositivo para observar el calor irradiado. La luz pasará a 
través de UIUt celda antes de entl':lI' al t.anque con el ob.ieto de ab­
,.;orbel· el calol' "adiado pOI' Jos I'ayos 11l1n;no,.;o;;. La celda esta,'á 
constituída ]>01" Hn tulJO de latón de 76.2 lHll!. de diii~netro y 101.6 
UlUl. de largo, cel'J'i.ldo eu los extrculOH con tapas cir'culares de vi­
drio eeznentad'as con un lnaterial adecuado, el tubo deberá tener 
un orificio con tapón por' el eua) se JIellarii eOll agua destilada. La 
eeld,. deher" a.iuRtal"se de tn:rne,'a que t.odos los rayos de luz que 
entl'"en al tanque pasen })rilUero u través del agua. 

Filtro óptico; 'rienc po,' ohjeto redueÍ!' la int.ensidad de la Inz 
que llego:! al tanque. de 100 llIilimnl)f!1'ios a 20 Ó 30; este filtl·o puede 
sel' de vid"¡o u otro Inatedal equivalente. l .. a intensidad ltuninosa 
deberá reduei",;e unifol'IlH'mente sohre el ii,'ea cOlnpleta de la por­
ción del tanque expuestn a la luz durante la prueba. 

Tanque. En este tauq He es donde se pone In suspensión de sul­
fato (f", hario, estú consinlÍc]o de vidrio y tiene aproxinuldalnente 
las siguientes diJnensiones: 50x100x150 l11ln. 

Celda fotoeléctrica. El inHtrlunellto p:u'a medir la intensidad 
lultlinosa sc"" ulla "elda fotoeléet"iea sensible tipo Weston Photro­
ni" conectú.la directamente a un ,nilimuperÍmetl·o. Sobre el extre­
nlO de la celda se coloca Una tapa con una "anura hori7.ont.al de 
12.71lIlu. de altura por a4. 9111111. de ancho, 

Pantalla. Ent"c la c('lela eOIL agua ;y el tallque se colocará una 
pautaBa llletúJiea con uIJa r"aIJU'"n de ]5.88 IIlUL <le ;lltnl";l por 38.1. 
l11nl. de ancho. 

Dispositivo de levación, I .. H liimpal'" eléctl'ica eon el reflector, 
la eelda ..1" ag-Illl, la celda fotoeléet";ea, el tUn'o ,'pUco y la panta­
lla se mont.a,'áll sobre un entrepnño Dlovible que se puede bajar o 
subir con .facilidad. 
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Dptel"ll1il¡;wi'>ll del 803 en E>l turbidínletl·o ele "Vagnel'. 

Calibración del aparato. La IÚlnpara del turbidíllletl'o deberá 
lnanten('I'SP ('11 Ull \'alol' stalldal'Cl, ajustando lo,.; filarncnto,.; con los 
reóstatos~ de ta] lnanel-n ql.l.(, la. lectl.lra del )nicl·o:.unpE~l"Ólnetl"O oh~ 

H("rvnda con el fi] tt·o l~ue!-jto pet"o sin el tal1(!'u.c, alca.nce 1.111. yalor pre· 
deterlninado. Este \'alol' debel'" detel'lninal'sc con.o siguc: 

1. lTsal' Ulla lHuestl'" de celllento el" S03 conocido, y pe";"I' la 
callti,lad necesaria panl quc de un pOI' (:ieuto de 803 eorl'es1'on­
diente ni mínimo espel'ado t>n la muestra desconocida (1.20%.). 

Cuando He ya n clctel"lUinal' la intcnsidacl standard, priInero 
hay que asegul'arse que la hateJ'Ía tieue la carga correcta, lo cual 
se conoce hacien.do ql1.C la aguJa perlnanezca l)or lo nIcnos ]5 Ini~ 

uutOR sin bajar. Después se coloca la aguja en 5 1\1. ..L\.. 

2. Colocar la llluestra cn un vaso seco de 250 c. c. 
3. Agregar 10 c. c. de agua destilada fría 'y dispersar bien. 
4. Agregar agitando 5.0 e. (:. de IICL e (1.18 8p. gr.) 
5. Diluit· a 30 ó 40 e. e. eon agua caliente (90 0 C) y digerit· a 

telllperatnra cercana a la ebullici6n hasta que la solución esté cla­
ra (10 min.) 'l'euel' cuidado de no perder 1-1Cl. en cantidad apre­
ciable, por excesivo o Pl'olougado calentanliento. Decolorar con 
clol'ul'<:'_ estañoso, porque en las cleterln,inaciolles turbidimétricas 
uno de los requisitos que elehen llenar las suspensiones, es la ausen­
cia de color, no obstante las suspensiones coloridas se pueden de· 
teruünar, cn~pleando filtl'os d(' color cOlnpleluentario al de la sus­
pensión. 

(-j. Filtrar la soluei6n a través de un filtro de porosidad Inedia, 
en una botella Inarcada pl'evialllente en 200 c. c. a 20° C. La tell~pe­
ratura debe ser la lnisnla para calibraciones y deternünaciones con 
una tolerancia de 2° C. 

7. Lavar 3 Ó 4 veces con agua <lestiluda caliente. l'ecibi('ndo es­
tOR lavados en la hotella anterior, 

8. Diluir con agua destilada fría hasta casi la marca. 
9. A,iustar la temperatura a 20° C. y aforar. 
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] O, ,Afíadü' O,:> ¡:r, de e10I'UI'O de bario, 1)J'eparado de la siguien­
te :forma; Dehen usa rse cl'istales de BaC12 .2H20, tandzados que 
pasen pOI' la 11Ia11a No, 30 y que sean I'etenidos por la lnu11a No. 80 
(177 luiel'as). ::\Tezclnr los el'isLales perJ'ectulll('nte bien para use­
gl~rar talnai}o uniforlnü. Conviene preparar un lote ~ufjciente­

lnente grande, pues hay que calihlO,nl" una nUCYa CUJ"ya pal'a cadu 
lote.. Si In CUl,,'",a obtenida eoll un nne,·o lote de cristales es cerca­
nam,ente pal'alela a la nlltcl'iol'IlH'ntc usada, la illtcllsidnd de la luz 
·pucde ajustnt'se lHtl"n qne las eUJ"V:lS coincidan. Es (~()nvcHi~nte­

usar talllices cxclusivfllnent(~ par:r este ohjcto. 
11 . ..t\gitar con la IHallO 2 .. ;) lnin .. 
12, Pusar la solneión al ta Hque, 
13. Colocur el tanque Oll (,1 ttl1'hidímet!'o, quitc ,>! jiltl'o y ce-

1'1'"'' el g,dJinetc, a,justn t' la intensidad en t.al fOl'ma que a los ea 
segundos después <le que se de,jó de ngit:II' la lectura en el ?Ir. A. 
esté casi en el 50 de la escula. 

14. Poner el tiltl'O y quital' el tanque, ohsP!'va!' la leettll'¡t del 
lV1. A .• la qne eonstituit,:. la Standard. 

Al deternlillu¡' yo la intellsidarl s(:lIHln 1'<1 tOlné un cenlcllto de 
1805~ ele 803, cntoll(>es pesé paJ'" la intensida el standard; 

o 15 1.8 x 1,2 = 0,3333 g. 

Procedinúento para trazar la curva.-Pasat· 0.5 gr, de nlues· 
tra, a continuación se procede igual que ConH) se hizo PUI'U <let.el'­
lninul' la intensidad stalldal'd, únienlnellte se supl'ime el paso l:l 
substituyéndolo pOI' el que en seg'llida se indica; 

Colocar el tnll'lUe en el tUI'bidílnetro, quital' el filtl'o y ce!"ral' 
el gabinete. Al suspenderse la agitación clehel'ú comenzar a fun­
ci()nar el CrOl1ÓluetJ·o, pal·,a que, al lninuto eX:1.cto se lea en el lni. 
croumpPI'ínletl·o el va101· que eOl'l'esponcle a cualquiera de los puno 
tos de la curva. 

1 Tsnndo nlucstl'as euya concentJ",aci6n en 803 ya s(~ conocía,. 
se eneolltl':II'on los sig'llientes valores: 
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%S03 

1.90 
2 .. 22 
2.46 
2.:>7 
:3.44 
:3.92 
4.30 
·l.08 

M.A. 

20.0 
lfi .. f) 
:1:302 
1.2. :i 
7.7 
n~2 

:>.:l 
·L:l 

Estos valores se fijaron en llapol luilimétrico. 
la ",igl.liente curva. 

Obteniéndose 

Esta 111jsrna (~nLrvn. la tracé en papel logarítmico de 2 x 3 ci­
clos, obteniendo en este papel una recta, siendo así su ecuación, 
serú de la fOl"Tna: 

(1 j y=a.x 1• 

(2) Log. y=log. n+h log. x 

y=1\L A. 

x=%SOi'; 

Sacando logaritnlos se ohtiencn los siguientes resultados: 

M.A. " ,0 so" log. y log. x 
y 

ZO.O 1. 00 1.30]. 0.279 
]5.:> 2.22 1.190 0.84(; 
13.2 2.46 ].121 0.391 
12.3 2.57 ] .mw 0.410 
----------------_. 
7.7 ;~.44 0.881; 0.5:n 
(j.2 3.92 0.7!)2 0.5!l3 
:>. :3 4.30 0.724 O .mm 
4.3 ·±-98 0.638 0.697 
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SubstituYl'ndo estos valor'es en In ecunc;ón (2) y agrupí,uc101o'3 
de cuatro' en cuatro, se tit'ne: 

1.301 =log.a+O.270h 

1.190 = log. a+O. 34(j h 

1.121 = log. a+O.:{91 h 

l. O!IO = ¡ •• g. n-O. :lelO h 

4.702=4Iog. a+1.426 11 

Sll1nando: 

Dividiendo entre 4: 
1. 1755=log.a+O. 3565b (3) 

0.88(; = log. a··j 0.5~17 b 

0.792 = log-. a+O.593 h 

0.724 = log. a+·O.633 b 

O.63a = log. a+ O. n~)7 h Sumando: 

3 .035=41og. a+2 .460 h 

Dividiendo entre 4: 
O. 75875=log.n+O. 61,,)) (4) 

I{estando {4) de (3) t.t'nemos: 

1. 175fiO = log. a+O.3565 b 
-0.75875 = log. a-O.6150 b 

0.41675 = -0.2585 h 

b= 
0.41675 
0.2585 

b=-1.61~ 

" '~ •• '. <.. ''-'''''.''',':'~.M :.·._,.~~;v.·.~ .... --,-tv--'---'-·_·"_· ,_ .... -------------
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Sustituyendo el vnlor de b en. (4) Y despcjnndo a log. a: 

log. ti = 0.75875 - 0.615 (-1.612) 

Jog. al. 750].3 

a = fi6-25 

Hustitu;nmdo en Cl) el val(>!' de (a) y de (h) r'csulta: 

y = [iG. 25 x -1.612. .(5) 

El valor de y que conocernos ('s la leetul'a observada en el lni­

croanlperÓlnetro. Ahol'a 1>iell, podelllos calr"üar y sustituyendo va­
lores ell la ecuaei6n. (2) 

Jugo. y 1.750U: - 1.612 (0.279) 

Jog. y l. 750l;'~ - O.44H748 

log. Y 1.300382 

Y ]!).97 

Con el valol' de y observada y el valol' de y calculada, pode: 
mOs deternlÍlHII' (>1 por eien to de d(>sviación: 

20.00 = valor de y observada 
] 9.97 = ,. enlcnlada 

0.03 

1 ll.!l7 . 

100.00. 

.0.03 

.X 

x = 0.]5% de desviación 
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TABLA DE VALORES 

y y 70 de 
Obse,·vac1a x lo:; . y log. x Calculada ])csviaeiórl 

20.() 1. !JO 1.:301 0.279 ]H.97 0.15% 

]5.:; 2-22 .l. 190 o.a·!!; 1:;.58 O.f)l~-:J 

]:1.2 2.4G 1. ]21 0.:391. 1:1. 18 (). ] 5 'ft) 

12.3 ~.57 1.(}!l() (J. ·110 ]2.28 o. H)'.i~J 
7.7 3.44 0.88(; (). :5:37 7.G7 0.38% 

G.2 :3.H2 O·7B2 O.;'Ha 0.24 0.51% 

5. :3 4.30 0.724 o.(ma 5.3(-; 1.1a% 

4.;{ 4.!J8 O.63:{ () . (i!)7 4.28 1.62~ó 

" 
-,,;: 
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CAPITULO IV 

COD1paración del Inétodo TurbidiD1étrico con el GraviInétrico. 
-Para hacer la curva anteriOlO He usa."Oll 11l1.1.estras de CClllcnto 
cuyo Jl0l' ciento de S03 se les hahía determinado previalnente. Es­
tas deterlllinacioncs se hiciel'on elnpleando el lllétodo Gravilnétrit~o. 

1\IétoLlo gravilnétrieo para <1"te1'lni11a l' S03 en ceruento Portland. 
En este rnétodo se de1el'lnina el S03 lnedimote la separaeión de 'UH 
cotnpuesto insoiulJle, ell el líqniclo donde se produce usando un ex­
ceso de react.ivo (BaC13), cuy·a. concentración no es preciso conu· 
cel'; la eantidad del 111'ecipitado nI1smo se hvel'igua POt' pesada y 
1>01' lo tanto CHe tipo de análisis 1'eeihe el 110111h1'e de g'l'aVilnétrico 
o pOnd(~l"fl] corno se le designaha nt1tignan1cnte. 

Pt'occclimiento: 

]) J>psnr un gl". de 1l11."lestra. 

2) Colocar la lnuestra eH un vaso seco <le :250 c. e. 

a) AgTega1' 10 ".(', dc agua <1cstilada fría y dispersar hien. 

4) Agregar agitando 5 c. e, dc HCl (1.18 SI'. 1'.'1',) 

;,) Dilnil' a 30 Ó 40 c.c, con ag-ua destilada Iría, 

n) Calentm' hasta ebullición. 

7) Filtrar la solución a través dc un filtro dc ]101'osidad me­
dia, 

S) I-Iavar tres C) cuatro yeces con agu.a caliente, recibiendo es­
tos lavados en un vaso de 400 c.c. 

9) Calentar a ebullición el líquido filtrado. 
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10) l"l'ccipitar agregundo gota H ~ota y agitando con.tinuafllel~­
te nlla "o1 Hción ('11 caliente al 10,/;' <le BaCl2 hasta l'reCipl. 
tación COlll pleta. 

11) lIelTir el líquido por unos lllinutm:. 
12) Dejar digerit· el l"'ccipitado durante 60 nünut"s sobt'e , .. i 

bafio de nu.ría o sohre una placa ealiente evitando que el lí­
qn.iclo hiet·va. 

\:1) Filü'ar en pa)1P! O~\. doble y laval' val'ias veces con agua 
calient.e . 

. 14) Calcinar ~. pe""I·. 
El precipitado de "ul1'ato de h,o'jo l'H ('ristalino y pOI' lo tanto 

Stt [ornlacióll. <:lebe in,iciarsc Cll solución (~alielltü y aCle111ás, rcquicr(~ 
sc le deje reposa l' dUl·ant.e algunas horas para lograr la pt'eeipita­
eión cOHrplet.a y elal' O),ol·tunidad a que al.1nlente el tamafio de lo~ 
cristales y evitar así su posible paso a través de los poros del fil­
tro. 

Estas deh'l'lninaeiolH's se hiciel'oll por duplicado obt.eniendo 
los siguientes valol'es: 

la. 2a~ 

Determinación Deternlin.ación. Prolnedio 

Peso % l>esn '10 
1Hue"tra Factol' Cenizas 803 Cenizas S03 

1 gl'O. 34.3 0.0471 1.616 0.0472 1.62 1.62% 
0.0547 1.876 0.0548 1.879 1.88% 
0.0554 1.900 0.0554 1.900 1. 907<, 
0.0646 2.216 0.0647 2.219 2.22% 
0.0715 2.452 0.0717 2·459 2.460/<· 
0.0748 2.566 0.0750 2.572 2.57~~ 

O.OH99 3.43 0.1006 :3.45 3.44:/', 
0.1142 3.917 0.]144- :3 .!)23 :1. !J27-r.· 
0.1253 4.298 0.1255 4·304 4.30y;., 
0.1450 4.973 0.1454 4.987 4.98~';" 
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Estas lllislllas n"luestras Re detern"lÍnUl'on en el turbidin"lctro de 
V\,Tngner obteniendo 10H Higuient,es resultados; 

1\1. A .. e?;) Soa 
26.5 1.66 
21.7 1 .. 87 
20.2 1.94 
15.6 2.2B 
1:~.2 2.53 
12.3 2.64 
7.8 3·44 
H.2 3.91 
4.3 4.97 
5.3 4.30 

COlllpu,rando valores tanto del t'urbidimétrieo eonlO del gravi­
lUétrico, tenemos: 

M_étodo Método 
Turbidiluétrico Gl"avin1.étrico Diferencia 

1.66% 1.62% 0.04% 

1.870/0 1.88% 0.01% 
1.94'/.) 1.. 900/0 0.04% 
2.29% 2. 22o/t-. 0·07% 
2.53'}'0 2.46']/0 0.07% 

2.64%. 2.57'}'0 0.07% 

3.44% 3.44'){, O.OO'}t" 

3.91 <y" 3.9270 O .01 o/v 
4.30% 4.30% 0.000/0 

4. 97<}'0 4. 98<}'0 0.01'}'0 
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Sacando un Il/'Olnedio da el ,nétodo ttubidimétrico 0.031 por' 
ciento .1" el"'or COIl respecto al tnétodo g'l'uVltn.étl'ico, 

1'('t'O "11 este caso hay que sacrificar la ('xaetitud a la l'apidez; 
es lnejo,' usar el turbidÍlnetro ya que esta rleterlnil1aeión sc pue­
dc efcetlUll' ell :10 Illillutos, uo a.<;Í ('1 g'l'avimétrico c¡ nI' se lleva uu 
tiempo de tl'('S hOI'as. 



CAP 1'l'ULO V 

]\létodo Vohunétt'ieo: 

En el n~étodo gra:dmétl'ico se dcte"winú el 803 lllc<liante 1 .. 
sepaL'ación de un e01UpUE'sto insoluble usando exceso de un reacti­
vo (13aCI2) cuya concentracióll no fué 1"'eeis,, COlIoeel'; ahora biel., 
ell ül lnétodo VUIUlllétl'ico He npl"ov"cchun rl~acciOllt·S ú"LU:l1ttitativa:--; 
qll.e ~e veloiEicHll entre ]u sustancia por detCl"lUinar y '-111 reactivo 
cuya concentración Ke conoce exactalnente, del voltunell ernplca­
do de este (11tin1.o l'Jur<1. In l"palizaciúll de la. reacción. llrecisanlen.tc 
hasta HU lH1Uto finnl H.e cnl\.~ula la cantidad rle la sustancia que S( ... ~ 

pretende ynlora ", 

Las reaceionc-s que se nplieull al alliilisis YOlU111étrico dehen ser 
conocidas con exaetitnd para así poder relacional" el ]leso de la~ 
sustaneias rf'aCCiollante", e011 el peso ele los productos de la reae­
ción~ Tn:ll'H a1.11'1 en cste tipo dp anAlish" lo inrllcc1into es la Tnüdiei()l1 
de volúnlenes directamentl', esti'tn relacionados eon 1'1 peso ,1" ln 

'sustancia n quP son equivalenteso 

Este sisterna ana lítieo de hid(, " que sus eálcnlos s(' basa n e1l 
10:-' YO)(llnenps <1P ~oluciones requeloidoH ("loll <...~ada renecióll recibe (!l 

llolnhIoc - de nnúlisis YOltllTlétrico o volurnetría, :,T su irll110l"tancia 
desde el punto de vista cientíJico como el de sUs aplicaciones so­
bt'epasa a la de otl'08 anúlisis, pues su exactitud cuando se llevan 
a cabo con destl'e7.tl es eOlul"u'ahle a la de los tnejOt'cR y adentús 
la l'upic1e7. con que ... e efectúan es una de 1" ... ea ,'nctel'ísticas de la 
volUllletría y por lo tanto en tnuchos easos se le dn la pl'eferenein_ 

El análisi~ YOlUTuétrico petosigue (""1 conocinlicnto~ de la cau-
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tidad de una sustanC]¿I, lnediante el vOlnnl(>ll de Ull \'eactivo de con­
ccntracíÓll conoeidll n(~(·csnrio pa.ra re':lc.·cionn l· cnllntitativnUlente 
con aquélln. Este tipo de aniíJisi" de acuel"do eon (,1 tipo de reac­
ciones se elasíJica eH ,?nl"jo~ snhg-rnpos: 

.. Acidil·netl·í~t 
Análisis "r ohuuét t'leo por 11 eutra lizneión -{ y 

.l\lcaIÍlnctI']¿l 

( PerruauganÍluetría 

.1"\.n(¡lisis Volumétl'ico I}()l' 
. . , . , I DierOlllatollletria 

oXldaclon-reducCJon -< c' , I erlomett'Ul 
l. Yodornett"Ía 

Análisis voluruétl"ieo por f>recipít.nción o .A"gentometi·ía. 
Este úaÍlno »erá el que se elnp}ee p31'a 1" dctei'lIÚnnC;"ll de 

S03 en cemento Portland. 

Existe eH el Clll:ílisis volll1nétrico HU grupo de reacciones de 
sustitución ell la qne UIIO de los prodlictos es insoluble, y pOI' <>s­
to, a los lllétodos que tienen COliJO hase la fOl'llHleión de un pl"eei­
pitado, se les denonlina vOhlJlJetl'ía J)()J' p\·ccipitac;Óll. 

En las reacciones llHís ilnpol-t:tl.utcs de la Y01Ullletl'Ín pOlO pJ'ecÍ­
pitación intervielleu los ione.s plata, pOlO 1() que se le designa tanl­
bién COn el nOlubl'c de .A1·gentoluetría, "1111 cuando eH IHuchos ca­
sos se hace uso de ot]":1S reélc(~iones en },as cnn}c.":i no inter,"'ienc el 
ión" plata. 

Gay-Lussnc en el año d(· .1832 JlI'OJlllSO ~l" 11Iétodo pHI'U la do­
sificación l'ápidll ;l' exacta de la plata CII los 1,,/)0l":ltol'i08 de la ca­
sa de l\Ioneda de Francia, que "ol1sistía ell la ¡'eaceión entre Ulla 
solución "\"aIOl'nda de CIO\'l1l'O de sodio y una solueión de n;t1':1to 
de plata. 

Este 111étodo no l1u,Juín lli1lgún ÍlIdicado)' par'a conocel" el :fi. 
nal .de la titulación sino qne sÍln plClllente t;e tenía en cnenta la" au-
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seneia de enturhiulltiellto en el lugar donde se ponen en contac­
t,o los iOllCS cloro con la solución, lo cual es indicio de que todos 
los iones plata han "ido elÍJllinados en fonua de cloruro de plata 
y por lo tanto la reacei611 de la titulación llegó a su punto final. 
En estas Cil'CUll-' tollcias ln citada valoraeión es difícil y requiere 
golean práctica 1); .. obtC11Cl" reHultados exactos. 

En el afio d( '.836 1\Iohl." pl'OpUSO el clupleo de una solución de 
eroUlato de pota!";'> cOlno illdicador del final de la reacción entre 
los iones elol'o y lOS iones plata. 

Volhard en el año de 1878 introdujo el ernpleo de otro indica­
dor en argentornetríll: el ahunbre fél'l'ico-amónico, o el nitl'ato fé­
rrico p:u'a la titulación de la plata. 

En el afio de 1823 };'ajauR propuso el empleo de cierto!'; 00]9-
rantes ol'giínicos del tipo de la finoresceina y la Rodarnina eonlO in­
dicadores de absorción en las titulaciones ul·gentorllétricas. 

En indicador empleado cn el n~étodo al'gentométrico para la 
determinación de S03 en cemento portland es de tipo orgánico y 
es el rodizonato de sodio cuyo fórn~ula es la siguiente: 

c.o 

Oc. Oc.. -DK"" 

oc. 1 c. -o Ñ~ 
c.o 

El rodizonato de sodio se presenta en forma de cristales co­
lor violeta, es soluble en agua dando a la solución un coJor ama· 
rillo naranja; es ligeramente soluble en una solución de carbona­
to de sodio, pero es insoluble en alcoho1. 

El rodizonato ue souio se descompone úíci1n~ente y est.a dés­
composición es acelerada por la luz ultravioleta. 

Preparación.-Se colocan 220 grs. de hidroquinona CIl una 
cápsula y se añadcn 408 grs. de an}lidrido acét.ico y 2 m]gs. de 
ácido sulfúrico concentrado, se calienta la n~ezcla lentanlente has-
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ta que se disl1ch"H totalt.nente, una vez disuelta se en fría coloean­
·do la eúpsllla entr'c llido, se tiltl'a con succión y se laya eoñ dos 
litros de Hg'ua fda el 1)J'odueto ohtenido es la diaeetUhidroqninonu. 

La diacctilhich'oquiuona, se POIt(' eH un Illatraz y se le añaden. 
seis pal'tt'>,< de áeido nítl,ico (<l=l,5) teniendo el Illlltraz en hielo 
dur-ante esta operación ~,. se de he ¿¡g-itar' coutinu;1lnen1:e, se aña­
de tres por' ciento de clol'ul'O de :1ll1onio, la telllpel'atul'a de esta 
mezela dehe sel' nproxiIllRdanH'nü' 25" e; se enfl'Ía!l seis partes de 
ácido sulfúrico coneenll·udo a _]5 0 e y Se .tllladen gota 11 gotn yagi­
tando continuamente, r. ... telnpel'atul'¡J 110 debe exceder- de -6" C. 
cuando todo el (¡"irlo ha sido nñadido "<' obtiene una llIas:¡ semitluí­
da de ('olor anweillo, S(· continú:¡ agitando pOI' tI'einta minutos y 
sc de.ia I'CPOSUI' dUl'nntc t,'es lloras a a': e hasta qu<:' tOlJlando una 
pequeña porción de lf! nJasa el-istalillH y disolviéndola en ¿lgun y. 
nlcalinizándola con potasa dé UIJ colol' c"ré yel'dl17.eo. Colocar la 
uI.czcla entre hielo ~~ :lg'it.:ll- COlltillnHnleJlt(~, la tClnperntlll'n no (l~­

be excedel' de o" e, El ,ícido lIit.ralílJi(,o se separa en fOl',na de cl'is­
"tales ~uuarilIos se fUtlo:¡ itlllledia1aJUellt"<- con sncci6n y ~e eilfríu. 
El residuo se 1I1e~ela COll t,·07.0S dl' hielo, este l"~sidno .se lnezcla ngi­
:tando COIl UBa soJueiütl de potasa enfl'iad,a a _5° e } .. se deja rcpo­
"':/l' JlOl' doce ho,'as ,,[,!('ni{olldose el nit.":JltÍlato ele potasio, de eo­
~or Hlllal'illo, 

.- Esta s:d d~ put:lsio .sp tl'Hta en una. c:ípsuJ:l d(~ porcelana con 
una ~oluci()ll de tJ'C'S pal'tes (lf' (dOI"lU'O estaÍÍoso disneltn eH \~einte 

pa.rtes de UIla lllezcla pl'cpal',<lda (~()lJ pnr'tes iguales de aguH J. .... íei­
do clorhíd";co, 

Entonces ~e forIna una so]u<;i611 café la en:d illlllcdintalllcnte 
solidificH PIl er"jstales dp color café violet.a:> ~e afinde inllledillt.a­
fuente 1..lUH gol"all (_~HlltidHd d(~ g-Jouualla de est:.1I1{)~ In solneión se dl'­
colora .J'" el estailo xe j>Joecipitao }:)e ealipllt;t un po<.:o (>11 haño de lua­
ría si es U("ccs:lJoio, cuulldo la solu(~iú1l 110 conteng-a nada de estaÍÍoo 

El 111et,1I contielle c¿lIltidaues d" la IlHH;a, dceallhll' ,,1 líqnido 
a través (le lnna de vid,'¡oo I .... asnr Ulln éOJ·I·iellt~ de g-as de ClOJ"lU"O 
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de hidrógeno para precipitar cl hidrocloruro de diam.inotetrahi­
droxibeneeno, Predisolvel' loo; cristales de COlOl' gt"is en la 1lleno1' 
caIltidad ll,osible dt">: agua hiryicndo, recristalizal' afiadierulo ácido 
clorhídrico concentra.do, 

Añadir la dianl.Íllotetrahidroxibenceno en pequeñas porciones 
a tres partes de úcido nítrico enfriando ('011 hielo y sal. Se agita. la 
lllezela continnalllente en corto tielnpo el líquido cristaliza, enton­
ces se diluye eOIl IUl voh:uuell igual de agua. In teulperatura no de­
be cxepdcl' de ao" e ~' añailir una mezcla 1 :1 el<' éter y alcohol, fil­
trar el l>l°ecipitaclo <-P.:1C es triql.l1.llo1il )" lavnto l)J°inlero (:011 ngna y 
dcspufs coll la ntezcla de éter y alcohol. 

l\'Iezela1' :20 grs, de la triquinolil con 32 llll. de urui solución 
saturada <le clot"lu'o de sodio a 45° e, agitar la. n1c:/.cla hasta disol­
ver la triquinolil, lo que no se disuelve S01l in1.purezas, filtl'nr in~ 

luec1iatalllPllte en C100ch u una ten1.perat:l1.ra de 40° e Y' enfriar el 
filtrado dp C0101' HlllHrillo con una lney.cla de sal y hielo, La triqui-
1101il es l"("cl o istaliz3cla, para. acelerar la l'ecL"i~taliznei(Hl He dan. gol­
·pes (-1\ las I)Ul"e(les (lel lnatl'HZ con una varilla de yidrio. -filtrar COIl 

succión la,'"an.do J>l'itllCloO <:on agua ~":' clüHl)né~ con étCl". 

El I'odizonato de Hodio "e prep<1l">l 1'01' l'educeión de la triq1.ü­
llolil o">n llllH solución saturada de ácido "ulforosa y calentando a 
50" C. el líquido u1l1.urillo que He for1na es saturado COIl carbonato 
de :-:;odio, forlluílldose a~í los cristales colot· violetn~ lavar eOll. l)(.~­

queñas eanticladel< ele agua fría y después con alcohol absoluto, 

El I'odizonato <"1(' so(1i,'; ;11l1):11·te COlOl' a soluciones de rario 
y- estroncio. 

IJ>L :!:ol'lnacióll y deHCOlul'osición del ,'oclizonato de hat"Ío ha 
hecho posihle el uso del rodizonato de sotlio ConlO 'indicad01' en laR 
detel"Tninaeionps vol umétrieas del' ha rio y sulfa.tos, 

El l'odizonato dc sodio reacciona con cationes 111ono"alente y 
divalentes p1'oclueien<lo precipitados coloridos, pero no reacciona 
con cntiollps tri y tl'"tavall'"nt(\s. 
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El estrollcio y el hario l"eae.cionau sitnilarlnentc con el rodizo­
nato de sodio, pero el rodizollnto ,1" est.roncio es soluble en ácido 
clorhídrico frío y diluído, 'nicnt.ras ,'1 de bario se tl'ansfortna en 
sal ácida insoluble que ticnc un intcnso color rojo similar al del 
níquel dimetilglioxima. 

Método volUID.étrico para la determ.inación de S03 en ce=eu­
to portland.-Las sales solubles de bario rcaceiona.n con el rodizo­
nato de sodio para dar el rodizollato de bario insoluble de coJor 
ro,jo: 

c<, ococ-
oc c-

-l;-
o r-l",,-

ON",-

C.o 

Este coznpucsto sc usa eOUlO indicador en una titulación en 
que los iones ba.rio van siendo valorados con una solución de sul­
fato de potasio; debido a la HlUyor solubilidad de rodizonato de 
bario en cOlnparación con el sulfato, tan pron1:0 COlDO todo el ba­
rio ha sido precipitado al estado de sulfato insoluble, la solución 
que antes tcnía color ro.io pasará a incolora (incolora en solución 
ligeralllente clorhídrica y :unurillu en solución ncutra). 

Aplicando este fundanlento para el euantco de S03 en est.e 
lllétodo tenenlOS: 

Procedimiento: 

1) Pesar un gran1.O de muestra y ponerla en un vaso scco. <le 
250 c. c. 

2) Agregar 10 ('.. c. de agua fría y dispersar bien. 
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3) Agregar agitando 5 c. c. de HCI (1.18 Sr>. gr.) 
4) Dilui .. n 30 ó 40 c. c. con agua destilndtt fdll. 

5) Calentar hasta ehullición. 

6) Precipitar con hidl'óxido de amonio, el fierro y el ahuuinio, 
7) Filtral' y laval' va .. ins veCéS con' agua caliente .. ecihiendo 

el líquido filtrado en un rnat"nz e,'lenITleyer dc tnpón esnle .. ilado 
de 250 c, c, 

8) Adicionar un grnrno de e)onlro de a1110nio y 10 gotas del 
indicador (el cual se prepara preci.'lamente antes de In titulación 
por disolución de 0.0]5 g". de rodízonuto de sodio en 5 c. c. de 
agua. 

9) Agrega,' un vo!tlnten conocido y ('11 exccso d<- soluClión 0.2 
N de cloruro de ha río. 

10) Agitar' la l1lczclu con fuerza ce"l'ando el Inat,'az con el ta­
pón. (A • .,í habrá precipitado todo el S03 al estndo de sulfato de 
bar'io, quedando un exceso de cloruro de bario). 

11) Tituln,' ('1 exceso de cloru,'o de bario ('011 solución 0,2 N 
de sulfato de p"tnsio. IIasta vÍl'e del indicador; éste vira del rojo 
al amarillo. 

En este nlétodo como en todos los nlétodos por precipitación, 
cerca del final de la ,'eacción debe agita .. se el líquido con fuerza 
a fin de que el I))"ecipitado no englobe cantidades apreciahles de 
alguna de las sustancius reaccionalltes. 

Del volumen de la solución 0.2 N de C)()I'U"O de bario, se 
substrae el volurn(>n de la solución 0.2 N de sulfato de potasio, la 
resta corresponde a los c. e. equivalentes al ¡ón S03 contenido en 
la solución analizada. 

1 c. c. de solución 1. N"ae BaC12=0 .040 g". S03 

En este método se usar'on lag nljsmas mucstras qUe se usaron 
para los métodos g"avimétrico y turbidirnétrico obteniendo los re­
sultados siguientes: 
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Para la lnuestra l1ÚlnC¡'o :1 

Peso de n~ucstra. 
c. e. de BaC12. 
c. c. de K2S04. 
M.E. 
Solución de BaC12. 

" -K2804. 
e. c. N de BaC12. 

.1 gr. 
.15 e. c. 
.14.4 
.0.040 
.0.268 N 
.0.2500 N 
.4.02 
.3.60 c. c. N de K2S04. 

4.02----3.60. .0.42 c. c. N de BaC12 

Aplical1do la fórmula siguiente: 

M. o. x c." N x 100 
l\luestra 

Sustituyendo valores: 

0.040 ,,0.42 x lOO _ 1 "8 ni de"'O 
1 - -u 70 "':1 

Tabulando estos y todos los valores obtenidos tenemos: 

l\fuestra 1\1. e. 

1 gr. 0.040 
c. c. N BaCl2 

0.42 
0.49 
0.50 
0.58 
0.64 
0.66 
0.87 
1.01 
1.10 
1.27 

,%S03 
1.68 
1.96 
2.00 
2.32 
2.56 
2.64 
3.48 
4.04 
4.40 
5.08 
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Cornparunuo esto;; valores eon los obteniuos en el nlétodo gra­
vinlétri,!o : 

:l\1étodo l\létodo 
Volunlétrico Gravimétrico Difer·encia 

1.68% 
1 .. H6?'o 
:2 .00';·;.) 

2. 32?-~ 
2 .. 5(j-J{) 

2. G4-'ftJ 

:3.48% 
4.04% 
4.40% 
5.0SC;·;) 

] . (-i2r;;J 

1.88 cr;'éJ 
1.90r;·~) 

2.22,/~ 

2. "'¡Cj C';:J 
2.57<;b 

8.44'/0 

3. H2'XJ 
4.30% 
4.H8% 

0.06']'-' 

O .08'ftJ 
0.10% 
O. ]()'/~ 

o. ]O')~) 
0.07')& 
0.04% 
0.12';'0 
O. lO'}::' 

0.10% 

Saca.ndo un promedio da el método volurrtétrieo 0.087% de 
error con. respecto nI gl"aviInétrico. 



CAPI'l'ULO VI 

Conclusiones 

De los métodos estudiados; el de lllayol' exact.itud es el Gravi­
ntétrico, pero hay el inconveniente del tienl)o que se enlplea en su 
deternlÍnación que es alrl'dedor de tl'es hOl'US, 

El 'l'urbidilllétrieo In'esenta un 1'oreiento de error I!on res­
pecto al Gravilllétrieo de 0,031 'Yo, erro,' hastante aceptable y ade­
más la venta,ia de qUI! es un método en cuya detenninación se enl­
pIe a un tiempo de "30 minutos" 

Volumétrico, este presenta un elTOl' con respecto al Grnvhné­
trico de O ,087%, Y el inconveniente del indicador: 

1) Se debc preparar en el 1ll011lento de la titulación, lo que ori­
gina pél"did" de tiempo, 

2) No se ellt'nentl"a a la venta eH l\"iéxico y hay que peclil'lo 
a los Estados "Unidos, 

a) Sumanl.clltc ca'"o un graul.O 'mea. un costo de :1; 85,00, El 
tiempo ell.l.pleado en la determinación es de una hora, Por lo tanto 
el mejor tnétodo N' (,1 'l'ul'bidi'lLét,"ieo pOI' su ,'a.pidez y aceptable 
exactitud, 
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