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RESUMEN

El presente trabajo de graduacién, tuvo como objetivo principal la determinacion
de oxido de calcio en Cemento Portland comercializado en ferreterias ubicadas
en el Centro Histérico de San Salvador por Métodos Titrimétricos y
Espectrofotométrico, realizando la parte experimental en los laboratorios de
Quimica Analitica de la Facultad de Quimica y Farmacia; y en los laboratorios
de Quimica Agricola de la Facultad de Agronomia, ambos pertenecientes a la
Universidad de El Salvador; la investigacion se realiz6 en el afio 2014.

Primero se registro las ferreterias que se encontraban ubicadas en el Centro
Historico de San Salvador, posteriormente haciendo uso de una lista de
chequeo se identificaron en las diferentes ferreterias las marcas de Cemento
Portland.

A las muestras obtenidas se le realizaron las diferentes determinaciones
mediante Métodos Titrimétricos: Complejométrico y Permanganomeétrico,
aplicando la metodologia de Norma Técnica Ecuatoriana para Cemento
Hidraulico, la cual fue adaptada para el estudio. Ademéas las muestras se

analizaron mediante el Método Espectrofotométrico de Absorcion Atémica.

Al ser comparados los resultados con la Norma Espafiola UNE 2002 se observo
que para los Métodos Titrimétricos las muestras no cumplen con la
especificacion. Mientras que para el método espectrofémetrico de absorcion
atoOmica se obtienen resultados conformes con los parametros establecidos por
la Norma UNE 2002.

Por lo cual se debe evaluar por el método de difraccion de rayos X para la
determinacion de calcio en muestras de Cemento Portland, y compararlo con el
Método Espectrofotométrico de Absorcion Atémica asi poder determinar cual

método es el adecuado para el andlisis de calcio.
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1.0 INTRODUCCION
El cemento es un aglutinante o aglomerante hidraulico que, mezclado con
agregados pétreos (arido grueso o grava mas arido fino o arena) y agua, forma
una mezcla uniforme manejable y plastica capaz de fraguar y endurecer por
medio de reacciones y procesos de hidratacion y que, una vez endurecido
conserva su resistencia y estabilidad incluso bajo el agua. Su uso estd muy

generalizado, siendo su principal funcién la de aglutinante

El 6xido de calcio es uno de los compuestos principales en la composicion
quimica del cemento, su importancia radica en que la presencia de este,
proporciona al cemento su capacidad aglutinante, debido a las reacciones
guimicas en las cuales se ve involucrado durante el proceso de hidratacion. De
ahi la importancia de conocer la cantidad de oOxido de calcio en Cemento

Portland para determinar la calidad del mismo.

La presente investigacion const6 de la determinacion de Oxido de calcio,
presente en muestras de Cemento Portland , mediante métodos titrimétricos:
permanganometria que consiste en una valoracion de o6xido-reduccién con
permanganato de potasio 0.1N; y complejometria que consiste en la formacién
de complejos utilizando edetato de sodio 0.05M; y ademas el método

espectrofotométrico de absorcion atomica.

Para el desarrollo de los métodos analiticos se realizd una digestion acida de
las muestras donde se utilizé para ello 4cido clorhidrico concentrado. En cada
una de las determinaciones se realizaron muestras por duplicado las cuales
fueron recolectadas de 15 ferreterias ubicadas en el Centro Historico de San
Salvador de las cuales se identificaron cuatro marcas de Cemento Portland;

recolectandose una libra por cada marca.
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Los resultados de los analisis fueron comparados con el parametro establecido
por la Norma Espafiola UNE 2002 debido a que la normativa nacional NSO
91.12.01:03 Materiales de Construccion, no cuenta con un limite de Oxido de

calcio.

Esta investigacion se realizd en los laboratorios de Quimica Analitica de la
Facultad de Quimica y Farmacia; y en los laboratorios de Quimica Agricola de
la Facultad de Agronomia, ambos pertenecientes a la Universidad de El

Salvador; la investigacion se realiz6 durante en el afio 2014.
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2.0 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

Determinar 6xido de calcio en Cemento Portland comercializado en ferreterias
ubicadas en el Centro Histérico de San Salvador por Métodos Titrimétricos y

Espectrofotométrico.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

2.2.1 Realizar una lista de chequeo para conocer que marcas de Cemento

Portland se comercializan en el Centro Histérico de San Salvador.

2.2.2 Determinar la presencia del ion calcio presente en las muestras de
Cemento Portland por Métodos Titrimétricos: Complejometria vy

Permanganometria.

2.2.3 Cuantificar el calcio presente en las muestras de Cemento Portland

por el Método Espectrofotométrico: Absorcion Atémica.

2.2.4 Comparar los resultados de porcentaje de éxido de calcio obtenido
mediante Métodos Titrimétricos y Espectrofotométrico con los valores

establecidos por la Norma Espafiola UNE 2002.
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3.0 MARCO TEORICO

3.1 GENERALIDADES DEL CEMENTO
3.1.1 Definicién (10)

En ingenieria civil y construccion se denomina cemento a un aglutinante o
aglomerante hidraulico que, mezclado con agregados pétreos (arido grueso o
grava mas arido fino o arena) y agua, crea una mezcla uniforme, manejable y
plastica capaz de fraguar y endurecer al reaccionar con el agua y adquiriendo
por ello consistencia pétrea, el hormigbn o concreto. Su uso estd muy

generalizado, siendo su principal funcion la de aglutinante.

El cemento por definicion es cualquier adhesivo, es un material que una vez

hidratado da lugar a una mezcla uniforme y muy rigida.
3.1.2 Tipos (10)
Se pueden establecer dos tipos basicos de cementos:

a) Base de arcilla.

Obtenidos a partir de arcilla y piedra caliza en proporcion 1 a 4
aproximadamente.
b) ElI Cemento Portland

El cemento Portland es el tipo de cemento mas utilizado como ligante para la
preparacion del hormigén o concreto. Fue inventado en 1824 en Inglaterra por
el albafil Joseph Aspdin. La fabricacion del cemento Portland se da en tres
fases: (i) Preparacion de la mezcla de las materias primas; (ii) Produccion del
Clinker; vy, (iii) Preparacion del cemento. Las materias primas para la produccion
del Portland son minerales que contienen:

Oxido de calcio (44%),
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Oxido de silicio (14,5%),

Oxido de aluminio (3,5%),

Oxido de hierro (3%)

Oxido de magnesio (1,6%).

1% otros materiales, entre los cuales principalmente agua.

Cuando el cemento portland es mezclado con el agua, el producto solidifica en
algunas horas y endurece progresivamente durante un periodo de varias
semanas. El endurecimiento inicial es producido por la reaccion del agua, yeso
y aluminato tricalcico, formando una estructura cristalina de calcio-aluminio-
hidrato, estringita y monosulfato. El sucesivo endurecimiento y el desarrollo de
fuerzas internas de tension derivan de la reaccion mas lenta del agua con el
silicato de tricalcico formando una estructura amorfa llamada calcio-silicato-
hidrato. En ambos casos, las estructuras que se forman envuelven y fijan los
granos de los materiales presentes en la mezcla. Una ultima reaccién produce

el gel de silicio (SiO2). Las tres reacciones generan calor.

Con el agregado de materiales particulares al cemento (calcareo o cal) se
obtiene el cemento plastico, que fragua mas rapidamente y es mas facilmente

trabajable

c) Cementos Portland especiales
Los cementos portland especiales son cementos que se obtienen de la misma
forma que el portland, pero que tienen caracteristicas diferentes a causa de

variaciones en el porcentaje de los componentes que lo forman.

d) Portland férrico
El portland férrico esta caracterizado por que este cemento es muy rico en
hierro, en efecto se obtiene introduciendo cenizas de pirita o0 minerales de hierro

en polvo. Este tipo de composicién aporta por lo tanto, una mayor presencia de
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Fe203 y una menor presencia de 3CaOAl20s cuya hidratacién es la que
desarrolla mas calor. Por este motivo estos cementos son particularmente
apropiados para ser utilizados en climas calidos. Los mejores cementos férricos
son los que tienen un modulo calcareo bajo, en efecto estos contienen una
menor cantidad de 3CaOSiOz, cuya hidratacién produce la mayor cantidad de
cal libre (Ca (OH)2). Puesto que la cal libre es el componente mayormente
atacable por las aguas agresivas, estos cementos, conteniendo una menor

cantidad, son mas resistentes a las aguas agresivas.

e) Cementos blancos

Contrariamente a los cementos férricos, los cementos blancos tienen un médulo
de fundentes muy alto, aproximadamente 10. Estos contienen por lo tanto un
porcentaje bajisimo de Fe20s. El color blanco es debido a la falta del hierro que
le da una tonalidad grishcea al portland normal y un gris mas obscuro al
cemento férrico. La reduccion del Fe203s es compensada con el agregado de
fluorita (CaFz) y de criolita (NasAlFs), necesarios en la fase de fabricacion en el

horno.

f) Cementos de mezclas
Los cementos de mezclas se obtienen agregando al cemento portland normal
otros componentes como la puzolana. El agregado de estos componentes le da

a estos cementos nuevas caracteristicas que lo diferencian del portland norma.

g) Cemento puzolanico

La puzolana del cemento puede ser de origen organico o de origen volcanico,
existen diversos tipos, diferentes por su composicion, por sus propiedades de
resistencia y durabilidad. Desde el punto de vista quimico se trata en general de
una mezcla de silicatos y aluminatos de calcio, obtenidos a través del cocido de
calcareo, arcilla y arena. El material obtenido, molido muy finamente, una vez

gue se mezcla con agua se hidrata y solidifica progresivamente.
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Se denomina puzolana a una fina ceniza volcénica. Mezclado con cal (en la
relacion de 2 a 1) permite la preparacion de una buena mezcla en grado de
fraguar, incluso bajo agua. Esta propiedad permite el empleo innovador del
hormigon. La puzolana es una piedra de naturaleza acida, muy reactiva, al ser
muy porosa y puede obtenerse a bajo precio. Un cemento puzolanico contiene

aproximadamente:
55-70% de Clinker Portland
30-45% de puzolana
2-4% de yeso

Puesto que la puzolana se combina con la cal (Ca (OH)2), se tendra una menor
cantidad de esta Ultima. Pero justamente porque la cal es el componente que es
atacado por las aguas agresivas, el cemento puzolanico ser4 mas resistente al
ataque de éstas. Este cemento es por lo tanto adecuado para ser usado en

climas particularmente calurosos.

h) Cemento siderdrgico

La puzolana ha sido sustituida en muchos casos por la ceniza de carbdn
proveniente de las centrales termoeléctricas, escoria de fundiciones o residuos
obtenidos calentando el cuarzo. Estos componentes son introducidos entre el
35 y hasta el 80%.El porcentaje de estos materiales puede ser particularmente
elevado, siendo que se origina a partir de silicatos, es un material
potencialmente hidraulico. Esta debe sin embargo ser activada en un ambiente
alcalino, es decir en presencia de iones OH". Es por este motivo que debe estar
presente por lo menos un 20 % de cemento portland normal. Por los mismos
motivos que el cemento puzolanico, el cemento siderargico también tiene buena
resistencia a las aguas agresivas y desarrolla menos calor durante el fraguado.

Otra caracteristica de estos cementos es su elevada alcalinidad natural, que lo
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rinde particularmente resistente a la corrosion atmosférica causada por los

sulfatos.

i) Cemento de fraguado rapido

El cemento de fraguado rapido, también conocido como «cemento romano», se
caracteriza por iniciar el fraguado a los pocos minutos de su preparacién con
agua. Se produce en forma similar al cemento portland, pero con el horno a una
temperatura menor. Es apropiado para trabajos menores, de fijaciones y
reparaciones, no es apropiado para grandes obras porque no se dispondria del

tiempo para efectuar una buena colada.

j) Cemento aluminoso

El cemento aluminoso se produce a partir principalmente de la bauxita con
impurezas de Oxido de hierro (Fe203), 6xido de titanio (TiO2) y oxido de silicio
(SiO2).Adicionalmente se agrega calcareo o bien carbonato de calcio. El
cemento aluminoso, también llamado «cemento fundido», por lo que la
temperatura del horno alcanza hasta los 1.600°C y se alcanza la fusién de los

componentes. El cemento aluminoso tiene la siguiente composicion de 6xidos:
35-40% Oxido de calcio
40-50% oxido de aluminio
5% oxido de silicio
5-10% oxido de hierro
1% oxido de titanio
Por lo que se refiere a sus reales componentes se tiene:
60-70% CaOAl203
10-15% 2Ca0SiO2

4CaOAl203Fe203
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2Ca0AIl203Si02

Por lo que se refiere al 6xido de silicio, su presencia como impureza tiene que
ser menor al 6 %, porque el componente al que da origen, es decir el
(2Ca0AI203Si02) tiene pocas propiedades hidrofilas.

3.1.3 Composicion quimica (10)

El cemento estd compuesto por una serie de componentes entre ellos estan:
silicato tricélcico, silicato dicélcico, aluminato tricalcico y aluminato tetra calcico,
oxido de magnesio, 6xido de calcio libre, tribxido de azufre, 6xido de potasio y

6xido de sodio.

a) Silicato tricalcico

Es uno de los componentes mayoritarios del cemento es el componente mas
importante, el cual le confiere al cemento las propiedades de mucha resistencia
y endurecimiento rapido. Al hidratarse desprende mucho calor, por lo que no
interesa u cemento muy rico en silicato tricalcico cuando se trabaja en grandes

voliumenes de cemento.

b) Silicato dicalcico

Es otro de los componentes mayoritarios del cemento, el cual presenta un calor
de hidratacién inferior al del silicato tricalcico; por lo que el silicato dicalcico
puede emplearse en altas concentraciones en cementos que se utilizan para
trabajar con grandes volimenes de cemento. El silicato dicélcico confiere
mucha resistencia y un endurecimiento progresivo, de manera que a largo plazo

puede llegar a tener la misma resistencia que el silicato tricalcico.

c) Aluminato tricélcico y aluminato tetra calcico
El trioxido de dialuminio (Al203) (también conocido como aliimina), favorece el
proceso de coccion de las materias primas, funciona como fundente

favoreciendo las reacciones quimicas que se dan entre el dioxido de silicio
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(SiO2) (también conocido como silice) y el carbonato calcico (CaCOz3) (también

conocido como roca caliza)

El aluminato tricalcico le proporciona al cemento muy poca resistencia, los
cementos con altos porcentajes de aluminato tricalcico desprenden mucho calor
durante el proceso de hidratacion y se alteran facilmente en presencia de

sulfatos.
El aluminato tetracélcico suele llevar incorporados 6xidos de hierro.

Los cementos que contengan altos porcentajes de estos componentes

necesitan mucha agua de hidratacion, mas que otros tipos de cementos

d) Oxido de magnesio

Es un componente minoritario sobre todo en el cemento Portland. El 6xido de
magnesio procede del carbonato de magnesio mezclado con las materias
primas, sobre todo con la caliza. Al enfriarse el clinker se puede transformar en
periclas, y esta al hidratarse aumenta considerablemente su volumen, este
proceso ocurre una vez que el cemento esta solidificado, por lo que un aumento
de volumen de uno de sus componentes, le supone al cemento la aparicién de
una serie de tenciones internas no deseadas, de manera que si la
concentracion del 6xido de magnesio fuera mas alta, estas tensiones podrian
terminar agrietando la estructura. Por todo esto es importante que la proporcion

de 6xido de magnesio sea pequefia.

e) Oxido de calcio libre

El 6xido de calcio se puede hidratar como el 6xido de magnesio ocurriendo un
proceso idéntico al que ocurre en el 6xido de magnesio, presentando de esta
manera los mismos efectos no deseados, ya que por el efecto de hidratacion se
produce un aumento de volumen en el sdélido, ocasionando tensiones internas

gue pueden dafiar determinada estructura.
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f) Triéxido de azufre

El trioxido de azufre procede de los combustibles que se adicionan al horno
giratorio para la realizacion del proceso de coccion. Estos combustibles pueden
tener determinada riqueza en azufre, y al producirse la combustién este se
transforma en trioxido de azufre, el cual puede escapar en forma de gas, en las
zonas que se encuentran a alta temperatura, mientras que en las zonas del
horno que estan a una temperatura no tan alta, da lugar a sulfato de calcio

mediante la siguiente reaccion:

S0Os + Cal » CaSOs

g) Oxido de potasio y oxido de sodio

Estos componentes son minoritarios en el cemento. Algunas arcillas pueden
tener cierta cantidad de potasio y sodio. Es conveniente eliminarlos por
volatilizacion. Si no se eliminan totalmente, mediante el proceso de coccion, se
pueden combinar con el CO2 atmosférico, y transformarse en carbonatos, con el

consiguiente riesgo de producir un falso fraguado, efecto no deseado.
3.1.4 Aditivos (10)

Al clinker se les afiaden una serie de aditivos, para conseguir que el producto

final tenga las propiedades deseadas, entre estos aditivos estan:
Sulfato calcico hidratado (yeso)

Es un agente que retrasa el fraguado del cemento y contribuye con eso a que el
producto final quede mejor fraguado. El sulfato calcico hidratado es conveniente
también para la eliminacién de la cal libre, esta se elimina con el agua de

cristalizacion del sulfato céalcico hidratado.
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La proporcion del sulfato calcico hidratado debe ser inferior al 3% para el
cemento portland. Para cementos ricos en sodio y potasio, necesitan una

cantidad mayor de sulfato calcico hidratado.
Escoria de alto horno

Las escorias de alto horno de la siderurgia, son ricas en oxido de calcio, silice y
oxido de aluminio. Este aditivo le confiere al cemento una gran resistencia a las

aguas marinas y a las aguas residuales.
Cenizas volantes de central térmica

Son residuos sdlidos finisimos que tiene su origen en la combustién del carbén
en las centrales térmicas. Estas cenizas pueden mejorar las caracteristicas del
cemento. Los cementos hechos con estas cenizas, necesitan mucha agua de
hidratacion. Estos cementos presentan un calor de hidratacion bajo, y son

resistentes a aguas agresivas.

3.2 EL CALCIO
Generalidades (14,15)

Elemento quimico, Ca, de numero atdbmico 20; es el quinto elemento y el tercer
metal mas abundante en la corteza terrestre. Los compuestos de calcio
constituyen 3.64% de la corteza terrestre. El metal es trimorfo, mas duro que el
sodio, pero mas blando que el aluminio. Al igual que el berilio y el aluminio, pero
a diferencia de los metales alcalinos, no causa quemaduras sobre la piel. Es
menos reactivo quimicamente que los metales alcalinos y que los otros metales
alcalinotérreos. La distribucion del calcio es muy amplia; se encuentra en casi
todas las areas terrestres del mundo. Este elemento es esencial para la vida de

las plantas y animales, ya que esta presente en el esqueleto de los animales,
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en los dientes, en la cascara de los huevos, en el coral y en muchos suelos. El

cloruro de calcio se halla en el agua del mar en un 0.15%.
Propiedades (14,15)

Los metales alcalinotérreos, entre los que se encuentra el calcio, tienen
propiedades entre las que esta el ser blandos, coloreados y tener una baja
densidad. Los elementos como el calcio tienen una baja energia de ionizacion.
Todos los metales alcalinotérreos forman compuestos ionicos a excepcion del

berilio.

El estado del calcio en su forma natural es solido (paramagnético). El calcio es
un elemento quimico de aspecto blanco plateado y pertenece al grupo de los
metales alcalinotérreos. El punto de fusion del calcio es de 11,5 grados Kelvin o
de 841,85 grados Celsius o grados centigrados. El punto de ebullicion del calcio

es de 18,0 grados kelvin o de 1526,85 grados celsius o grados centigrados.

El calcio es un mineral que nuestro organismo necesita para su correcto
funcionamiento y se puede encontrar en los alimentos. A través del siguiente

enlace, podras encontrar una lista de alimentos con calcio.
Usos (14,15)
A continuacion se muestra un listado de los usos mas frecuentes del calcio

El calcio se utiliza como un agente reductor con el fin de extraer metales como

el uranio, zirconio y torio.

El queso se hace mediante el uso de iones de calcio que realizan la

coagulacion de la leche.

El cemento y el mortero, mezclas importantes en la construccion de edificios y

otras cosas, se hacen con calcio.
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El hidroxido de calcio se utiliza para determinar si el diéxido de carbono esta

presente. Se utiliza comunmente en los laboratorios de ciencias.

Los insecticidas (productos quimicos que matan a las plagas) se realizan con

arseniato de calcio.

Las aleaciones de aluminio, berilio, cobre, plomo y magnesio se hacen usando

calcio.

El tungstato de calcio se utiliza en pinturas brillantes, estudios de rayos X y

luces fluorescentes.
Los fuegos artificiales y las bengalas se pueden hacer de fosfuro de calcio.

El hielo se retira de las carreteras utilizando cloruro de calcio. También se
afade al tomate enlatado y es un acondicionador del hormigon.

El carbonato de calcio se utiliza para hacer cal y piedra caliza, que son dos

compuestos importantes en la industria del vidrio.

El gas acetileno (usado para soldar) y algunos plasticos estan hechos de

carburo de calcio.

El gluconato de calcio se utiliza como un aditivo alimentario. También se afiade

a las pildoras de vitaminas.

El hipoclorito de calcio se utiliza para la desinfeccion de piscinas (eliminar las
bacterias) y también es un blanqueador. También se agrega a desodorantes y

fungicidas.

Otros compuestos de calcio se utilizan en combustibles liquidos, la produccion
textil, productos dentales (incluyendo el dentifrico), los fertilizantes y la

fabricacion de productos basados en levadura.
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Propiedades atdmicas (14,15)

La masa atdmica de un elemento esta determinada por la masa total de
neutrones y protones que se puede encontrar en un solo atomo perteneciente a
este elemento. En cuanto a la posicion donde encontrar el calcio dentro de la
tabla periodica de los elementos, el calcio se encuentra en el grupo 2 y periodo

4. El calcio tiene una masa atdmica de 40,078 u.

La configuracion electrénica del calcio es [Ar] 4s2. La configuracion electrénica
de los elementos, determina la forma en la cual los electrones estan
estructurados en los atomos de un elemento. El radio medio del calcio es de 1,0
pm, su radio atbmico o radio de Bohr es de 1,4 pm y su radio covalente es de
1,4 pm. El calcio tiene un total de 20 electrones cuya distribucion es la
siguiente: En la primera capa tiene 2 electrones, en la segunda tiene 8

electrones, en su tercera capa tiene 8 electrones y en la cuarta, 2 electrones.
Importancia del calcio en el cemento (9)

La importancia de que este elemento se encuentre presente en el cemento,
radica en el proceso de fraguado y endurecimiento que sufre el cemento
posterior a la hidratacion para formar un aglutinante adecuado para su

utilizacién en construccion.

En la hidrolisis del cemento que siempre ocurre en presencia de iones SO4
procedentes del yeso, se producen en primer lugar, el trisulfoaluminato célcico
3S04Ca.3Ca0AI203.31H20 o bien etringita hexagonal y posteriormente, cuando
la concentracion de iones SOas decrece, se forma el monosulfo aluminato
S04Ca.3Ca0Al203.12H20, también hexagonal, y se reduce el contenido de

etrinigita, pero todavia no esta claro este mecanismo de reaccion.

Después de eliminados los iones SO4 en las pastas de cemento en hidrolisis,
parece confirmarse la presencia de aluminato hidratado o de sus hidratados

inferiores por deshidratacion.
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Fraguado y endurecimiento (13)

Desde un punto de vista experimental, cuando se mezcla un aglomerante
hidraulico con una cantidad conveniente de agua para obtener una consistencia
normal, se forma inmediatamente una masa mas o menos plastica segun sea la
naturaleza del aglomerante y el grado de finura. Esta mezcla, moldeable,
guarda su plasticidad durante un cierto tiempo; su temperatura aumenta

sensiblemente e inmediatamente también su viscosidad.

La tendencia de la masa a mantenerse rigida da lugar a un principio de

fraguado, observable por la resistencia que la masa opone a la penetracion.
3.3 ANALISIS VOLUMETRICO
3.3.1 Generalidades (1)

El andlisis volumétrico o valoracion es un método clasico de analisis quimico, el
cual bien ejecutado alcanza excelentes resultados. En este tipo de andlisis, la
cantidad del analito que se investiga se cuantifica indirectamente midiendo el
volumen de una especie valorante que tiene como soporte una ecuacion
estequiometria. Su aplicacion se fundamenta en el uso de material volumétrico
para llevar la diluciébn de las muestras a un volumen de referencia, utilizando
volumenes exactos, mientras que para la cuantificacion se mide el volumen
desalojado de una solucion patrén de una especie quimica de concentracidon
exactamente; el aparato de medida es la bureta, un tubo largo, graduado,
terminado en llave que permite dispensar la cantidad de reactivo valorante con
bastante precision. La bureta puede estar graduada usualmente con divisiones

de decimas de mililitro.

Una condicion importante para el analisis volumétrico es que el analito se
encuentre en forma liquida o en solucion y que sea miscible con el valorante,
cuando se tiene una muestra sélida, esta debe ser pesada y disuelta y llevada a

un volumen determinado previamente.
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En el analisis volumétrico se utiliza una solucion patron o estandar de
concentracion conocida. La solucion patron se puede preparar en forma directa
y por normalizacion con un patréon primario. El punto final se aprecia por un
cambio brusco de alguna propiedad de la solucién, detectando el momento final
de la reaccién, usualmente mediante una sustancia indicadora, que cambia de
color en dicho momento. En la titulacién el punto de equivalencia se alcanza
cuando la cantidad del titulante o valorante agregado es quimicamente
equivalente a la cantidad de analito presente en la muestra. Cuando se prevé
que el analito se halla en baja concentracién es conveniente afiadir un exceso
de solucion patrén y después valorar el exceso de este para determinar la

cantidad del analito; a esta técnica se le conoce como titulacion por retroceso.
Requisitos fundamentales de un metodo volumetrico

La reaccion debe de ser: sencilla, estequiometrica, rapida,completa.

Debe disponerse de una solucion patron como reactivo valorante

Debe disponesrse de un indicador que sefale el punto final de la valoracion
Disolucion patron

Una solucion patron es aquella cuya concentracion se conoce exactamente la

cual se puede preparar por dos metodos:

Metodo directo: cuando se disuelve una cantidad exactamente pesada de una
sustancia patron de pureza conocida y se lleva a un determinado volumern en
un matraz volumetrico. La concentracion se calcula a partir del volumen vy el

peso conocidos

Metodo indirecto : muchos compuestos no se consideran patrones primarios,
por lo cual el patron se pesa, se disuelve, se lleva a volumen determinado y se

normaliza o valora frente a un patron primario.
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Cualidades de un patrdn primario (2)

Es un compuesto de pureza elevada que sirve como material de referencia en
todos los métodos volumeétricos y gravimétricos. Debe tener una pureza casi
absoluta las impurezas deben ser inertes e identificables por ensayos sencillos.
Debe ser estable a la temperatura de secado de la estufa y preferiblemente de
bajo contenido de humedad. No debe ser higroscépico, ni reaccionar con los
componentes del aire. Debe reaccionar cuantitativamente con la sustancia a

determinar, es decir la reaccion debe ser estequiométrica.
Deteccion del Punto Final

El punto de equivalencia de una titulacion es un punto tedrico que no puede
determinarse experimentalmente. Lo que se puede hacer es un estimativo de su
valor, observando un cambio fisico asociado a la condicion de equivalencia. Al
volumen del valorante asociado a este cambio se le conoce como punto final.
Se debe tener mucho cuidado para asegurar que sea minima la diferencia de
masa o volumen entre el punto de equivalencia y el punto final; sin embargo
siempre hay diferencias como consecuencias de cambios fisicos no adecuados

o de incapacidad para apreciarlos.

Con frecuencia se afiaden indicadores a la soluciébn que contienen el analito
para hacer observable, mediante un cambio fisico apreciable, un punto cercano
al punto de equivalencia. Un indicador es un compuesto con una propiedad
fisica (generalmente color) que cambia bruscamente frente a las proximidades
del punto de equivalencia. Alrededor de este punto ocurren grandes cambios en
la concentracion relativa del analito o del valorante. También se utilizan
aparatos para la deteccion del punto final, al registrar un cambio de alguna

propiedad eléctrica u Optica de la solucion.
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El punto de equivalencia es el resultado ideal (tedrico) que se busca en una
reaccion sin embargo lo que se mide es el punto final que se indica por un

cambio brusco de una propiedad fisica de la disolucion.
Métodos visuales de deteccion del punto final

Reactivo autoindicador. Cuando uno de los reactivos de la valoracion, titulante

o0 analito , cambia de color en el punto de equivalencia.

Indicadores acido-base. Acidos o bases debiles cuyas formas ionicas
presentan un color diferente a las formas asociadas. Se escogen de tal forma
que cambian de color, por predominio de alguna de sus formas, a un pH

cercano al de neutralizacion.

Indicadores redox. Sustancias intensamente coloreadas capaces de sufrir
oxidacion o reduccion a potenciales caracteristicos. Este tipo de indicadores
deben elegirse de tal forma que sus potenciales caracteristicos de redox se
hallen alrededor del punto estequiometrico de forma tal que un leve exceso de

reactivo reaccione con el indicador y lo cambie de color.

3.3.2 Tipos de analisis volumetricos (3)

Volumetrias de precipitacion. A este grupo pertenecen las reacciones en las
gue se produce un material insoluble (precipitado) y, a diferencia de los
metodos gravimetricos aqui se mide el volumen del valorante necesario para
precipitar exactamente la especie de interes analitico. Aunque en teoria todas
las reacciones de precipitacion podrian ser aplicables a este grupo, esto no es

posible por la dificultad de adquirir indicadoresdel punto final.

Volumetrias acido-base. A este grupo pertenecen todas las reacciones que
involucren la transferencia de protones y se denominan reacciones de

neutralizacion. Segun el tipo de valorante se subdividen en acidimetria y
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alcalimetria, en el primer caso se determinan especies de caracter basico,
utilizano para ello una solucion patron de un acido y en el segundo caso,
determinan especies con caracter acido con una solucion patron de una especie

alcalina.

Volumetrias de formacion de complejos. Los metodos correspondientes a
este grupo son aquellos en los que se forman especies complejas solubles por
la adicion de un valorante que tiene en su estructura quimica pare de electrones

libres y un ion metalico, por lo general de transicion.

Volumetrias de oxidacion- reduccion o redox. Estas titulaciones implican
cambios en los numeros de oxidacion de los elementos implicados en el
analisis. Esto es, el agente reductor transfiere electrones (sufre oxidacion) al
agente oxidante (la especie que se reduce). La factibilidad de aplicar un metodo
redox esta determinada por el potencial redox de donde de deriva el valor de la

constante termodinamica de equilibrio.
Requisitos que debe cumplir el oxidante en volumetria redox:

Debe ser lo bastante fuerte para que la reaccion con la sustancia que se valora
sea practicamente completa, esto significa que el potencial, E°, de la semi-
reaccion correspondiente al oxidante (valorante) ha de ser por lo menos 0,2 V

mas que el E° de la semi-reaccion correspondiente a la sustancia que se valora.

El oxidante no ha de ser tan enérgico que pueda reaccionar con cualquiera de

los componentes de la solucion que se valora, salva la especie deseada.

El oxidante ha de reaccionar rapidamente con la sustancia que debe
determinarse (0 sea, aungue resulte conveniente termodinamicamente, el
mecanismo del proceso redox quiza fuera tan complicado que la reaccién no
ocurriria a velocidad conveniente. Esto ocurre cuando hay transferencia multiple

de electrones por formacion o rotura de enlaces quimicos).
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El Manganeso existe en varios estados de oxidacion estables, los mas

importantes son: Mn*’, Mn*4, Mn*2,

Existen metodos de la determinacion de gran variedad de especies suseptibles
a sufrir oxidaciones o reducciones. Para estudiar estas reacciones se agrupan
de acuerdo al valorante y dentro de estos grupos se encuentran:

permanganometria, dicromatometria, bromatometria, yodometria entre otros.

3.4 PERMANGANOMETRIA ()

En esta valoracion el agente oxidante es la sustancia valorante, dando lugar a
una reaccion en medio acido, siendo una de las valoraciones mas usadas.
Tiene un caracteristico color violaceo debido al ion permanganato que pasa a
ser ion manganeso (ll), hecho que hace indtil el uso de indicador de color.

Las soluciones de KMnO4 son de color tan intenso que una sola gota de

solucién da color perceptible a 100 mL de agua.
El KMnOas es su propio indicador.

El KMnOs es inestable, es capaz de oxidar espontaneamente al agua, ademas
del hecho de que la materia orgénica lo reduce.

4 MnO4 + 2 H2O « 4 MnO2+ 3 02 +40H E=0,187 V

La velocidad de esta reaccién es muy lenta, estd catalizada por luz, calor,
acidos, bases, sales de Mn** y por el propio MnO2. Por lo tanto, todo el

MnO2debera ser eliminado.

Las soluciones de KMnO4 deben permanecer en frascos oscuros, mantenerse

lejos de la luz o contaminacion de polvo.
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3.4.1 Normalizacion de una disolucion de KMnOa4 (16)

El permanganato potasico, KMnOa4, tiene un enorme campo de aplicacion como
reactivo valorante debido a que es un oxidante fuerte y autoindicador.

Normalmente se utiliza en medio acido, por lo que su semi-reaccion es:
MnQOg4 + 8H30* + 5 —» Mn?* + 12 H20

Ya que el anibn MnO4 es violeta, cuando la reaccién volumétrica en la que
participa es tal que el resto de los reactivos son incoloros, el primer exceso de

MnO4 que afladamos originara un color rosa en la disolucion.

Debido a que el KMnOa4 no reune todos los requisitos de un patron primario, sus
disoluciones se preparan en concentracion aproximada y se normalizan frente a
una sustancia tipo primario reductora, como el oxalato sédico Na2C204. En

medio acido, la semi-reaccion es:
HC204 + H2O — 2CO2 + H30+ + 2e-

(Ya que el C204% pertenece a un sistema acido-base: H2C204/HC204/C204%
esta semi-reaccion puede ponerse de varias formas, pero siempre se

intercambian 2 electrones y se liberan 2 moléculas de CO2)
Por tanto, la reaccion volumétrica a utilizar sera:
2 MnO4 + 5 HC204 + 11 H3O* —» 2Mn?2* + 10 CO2 + 19 H20

El Punto Final viene marcado, por el primer exceso de KMnOas que tefira de

rosa la disolucion

Entre las aplicaciones mas relevantes de la permanganometria se encuentran:
- Valoracion de disoluciones de Fe*3

- Determinacion del peréxido de hidrogeno

- Determinacion del contenido de manganeso.
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- Determinaciéon de oxalato de calcio

- Determinacion de arsénico

3.5 COMPLEJOMETRIA (6)

Las sustancias capaces de formar varios enlaces coordinados con cationes
metalicos se conocen como agentes secuestrantes, complejantes o quelantes y

constituyen una parte extensa de la quimica.

Un ligando debe tener por lo menos un par electronico libre para formar el
enlace coordinado. Un quelato se produce cuando un ion metalico se coordina
con uno 0 mas grupos de donadores de un solo ligando, formando un anillo
heterociclico de cinco o seis miembros. Un ligando donador con un solo grupo
disponible se denomina unidentado, los que tiene disponible dos grupos se
denominan bidentados. Tambien existen agentes quelantes tri, tetra, penta y

hexadentados.

Las aminas terciarias que tambien contienen grupos carboxilicos forman
guelatos muy estables con numerosos iones metalicos. Entre ellas se halla el
acido etilendiamino tetraacetico, conocido como AEDT o EDTA, agente
complejante usado en las determinaciones cuantitativas de algunos iones

metalicos pesados, monovalentes, trivalentes y especialmente trivalentes.

Puesto que en la mayoria de los casos, la formacion de los complejos metalicos
del EDTA es bastante rapida, esto permite determinar iones metalicos mediante

un procedimiento simple.
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CH2-COOH CH2-COOH
NCH2-NCH2

CH2-COOH CH2-COOH

Figura N°1 Estructura del acido etilendiamino tetraacetico

El EDTA puede ser obtenido con alta pureza en la forma de acido propiamente
dicho o en forma de sal disodica hidratada, esta sal presenta la ventaja de ser

bastante soluble.

El EDTA es un acido de caracter tetraprotico y dos de sus hidrogenos

disociables son de caracter acido bastante fuerte.

La especial estructura del EDTA le capacita para la formacion de complejos
estables solubles en agua, con casi todos los iones metalicos polivalentes; en
ellos el metal esta unido tan fuertemente al EDTA no solo por elances ionicos,
sino tambien por enlaces coordinados, que practicamente deja de existir como

tal ion metalico.

)00C —CH, \ ,CH, — COO(-
N — CH, — CH, — N
00C—CH,” ™. / \CH,—C00

Ca J

Figura N° 2. complejo EDTA-Calcio
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3.5.1 Tecnicas de valoracion con EDTA (3)

Existen diversos tipos de valoraciones con EDTA, como lo son la valoracion

directa, en retroceso, por desplazamiento e indirecta.
Valoracion directa.

En una valoracion directa se valora el ion metalico con una disolucion estandar
de EDTA. La disolucion se tampona a un pH adecuado para que la constante
de formacion condicional metal-EDTA sea grande, y el color del indicadorlibre

sea suficientemente distinto del complejo metal-indicador.

Se puede utilizar un agente complejante auxiliar, por ejemplo amoniaco, tartrato
citrico o trietanolamina para impedir que el ion metlico precipite en ausencia de
EDTA.

Valoracion por retroceso

Una valoracion en retroceso consiste en afadir una cantidad en exceso de
EDTA y valorar a continuacion el exceso de EDTA con una solucion estandar
de un ion metalico. Se tiene que recurrir a una valoracion por retroceso cuando
un analito precipita en ausencia de EDTA en las condiciones de la valoracion, o
bloguea al indicador. El ion metalico usado en esta valoracion por retroceso no
debe desplazar el ion metalico de su complejo con EDTA.

Valoracion por desplazamiento

Los iones metalicos que no tienen un indicador adecuado se pueden determinar
mediante una valoracién por deplazamiento este procedimiento consiste en
afadir al analito un exceso de complejo EDTA -magnesio, desplazar el ion

magnesio y valorar con una solucion estandar de EDTA.
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Valoracion indirecta

Los aniones que precipitan con ciertos iones metéalicos se pueden determinar

con EDTA mediante una valoracion indirecta.

Por ejemplo se puede determinar sulfato con un exceso de bario a pH de 1, asi
el precipitado de sulfato de bario se disuelve se lleva a un pH de 10 y es

valorado con una solucion de EDTA.

3.5.2 Indicadores metalocromicos

Debido a la tendencia de EDTA de formar complejos estables a determinado
pH, se debe de disponer de un método adecuado de deteccion del punto final
cuando se habla de una valoracion directa. cuando se desea determinar el
magnesio de una solucion el indicador de eleccidon es un compuesto organico
llamado negro de eriocromo T, que en soluciones neutras o débilmente acidas
existe el ion cargado de color azul. este ion forma compuestos quelatos de color

rojo.

OH

N
O \
O N Q

O,N

NaO;;S

Figura N° 3 Estructura del indicador metalocromico: Negro de eriocromo T
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En el caso de la determinacion de ion calcio utilizando EDTA como solucion
valorante, se utiliza murexida como indicador. La murexida, conocida también

como purpurato de amonio.

O O
HN NH
HN . \ NH
NH,
O 0

Figura N° 4 Estructura de indicador murexida

La determinacion se efectua a un pH de 12, la murexida reacciona formando
tres especies complejas, sin embargo a este pH el viraje de color se produce de

rojo a azul.

Este indicador es el indicado en la determinacion del calcio debido a que el
magnesio no forma un complejo con el y si en la solucion se encuetra presente,

este no interfiere.
3.6 ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION ATOMICA (9)

En la espectroscopia de absorcion de atomica, una muestra es aspirada en una
llama y es atomizada. Un haz de luz dirigido a través de la llama, en un
monocromador, y en un detector que mide la cantidad de luz absorbida por el
elemento atomizado en la llama. Los dos metodos mas habituales de atomizar
la muestra en espectroscopia de absorcion atomica son: la atomizacion con la

llama y la atomizacion electrotermica.



47

Atomizacién con llama.

En un atomizador de llama, la disolucion de la muestra es nebulizada mediante
un flujo de gas oxidante, mezclado con el gas combustible y se transporta a una
llama donde se produce la atomizacion.

Una serie de procesos encadenados tienen lugar en la llama; el primero es la
desolvatacion donde se elimina el solvente en el areosol, luego la volatilizacion
en la cual se convierte las moleculas gaseosas; posteriormente ocurre la

disociacion y por ultimo una ionizacion.

Debido a la naturaleza critica de la etapa de atomizacion, es importante
comprender las caracteristicas de las llamas y las variantes que afectan a

dichas caracteristicas.

Las velocidades de combustion son de considerable importancia, porque las
llamas solo son estables en ciertos intervalos de caudal. Si el caudal no
sobrepasa la velocidad de combustion, la llama se propaga al interior del

guemador.

Cuando el caudal aumenta, la llama sube hasta alcanzar un punto por encima

del quemador donde el caudal y la velocidad de combustion son iguales.

Estas consideraciones ponen de relieve la importancia de controlar el caudal de

la mezcla combustible/oxidante.

Este caudal depende mucho del tipo de combustible y de oxidantes utilizados.



Tabla N° 1 Propiedades de las llamas
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Velocidad de
combustion maéaxima

Combustible Oxidante Temperaturas (°C) (cm s?)

Gas natural Aire 1.700-1.900 39-43

Gas natural Oxigeno 2.700-2,800 370-390

Hidrégeno Aire 2.000-2.100 300-440

Hidrégeno Oxigeno 2.550-2.700 900-1.400

Acetileno Aire 2.100-2.400 158-266

Acetileno Oxigeno 3.050-3.150 1.100-2.480

Acetileno Oxido nitroso 2.600-2.800 285

Estructura de la [lama.

Las regiones mas importantes de la llama son: la zona de combustion primaria,
la regién interconal y la zona de combustion secundaria. El aspecto y el tamafio
relativo de estas regiones varia considerablemente con la relacion combustible-
oxidante, asi como el tipo de combustible y oxidante. La zona de combustién
primaria en una llama de hidrocarburos se reconoce por su coloracién azul, en
general esta zona no alcanza el equilibrio térmico y, por ello, esta zona

raramente se usa en espectroscopia de llama.

La region interconal es frecuentemente rica en atomos libres y es la parte de la
llama mas ampliamente utilizada es espectroscopia. En la zona de combustion
secundaria, los productos formados en la region interior se convierten en 6xidos

moleculares estables que se dispersan por los alrededores
Atomizacion electrotérmica

Los atomizadores electrotérmicos, que aparecieron por primera vez en el

comercio aproximadamente en 1970, proporcionan generalmente una mayor
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sensibilidad debido a que toda la muestra se atomiza en un periodo muy corto y
en un tiempo promedio de permanencia de los a&tomos en el camino 6ptico es
de un segundo o mas. Los atomizadores electrotérmicos se utilizan para las
medidas de absorcion atdmica y de fluorescencia atomica, pero, por lo lo
general, no se han aplicado para la ontecion directa de espectros de emision.
Sin embargo, se estdn empleando a utilizar para vaporizar las muestras para
introduccién de las mismas en espectroscopia de emision de plasma de

acoplamiento inductivo.
Instrumentacion para absorcion atomica.

Los instrumentos para espectrometria de absorcion atdmica consisten en una
fuente de radiacion, una zona de muestra, un selector de longitud de onda, un
detector y un procesador de sefial y de la lectura de salida. La zona de muestra
en los instrumentos de absorcion atdbmica es el atomizador que contiene la

muestra gaseosa atomizada.
Instrumentos de haz sencillo

Un instrumento caracteristico de haz sencillo, consiste en varias fuentes de
catodo hueco un cortador o una fuente de alimentacion de impulsos, un
atomizador y un espectrofotometro sencillo de red de difraccibn con un
fotomultiplicador como detector. Asi, la corriente oscura se anula con un
obturador enfrente del detector. A continuacion se hace el ajuste del 100 % T
con un blanco que se aspira en la llama o que se quema en un atomizador sin
llama. Finalmente, se obtiene la transmitancia reemplazando el blanco por la

muestra
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Lectura

Obturador

An"l[:l'n‘il:adc;r—@}ﬂ

Red Monocromador
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potencia —fF= —F+—— | >
modulada Lampara Llama

Figura N° 5 Espectofotémetro de llama, Disefio de un solo haz

Instrumentos de doble haz

El haz que proviene de la fuente de cédtodo hueco se divide mediante un
cortador reflectante, una mitad pasa a través de la llama y la otra mitad fuera de
ella. Los dos haces se juntan mediante un espejo semiplateado y llegan a un
monocromador de red Czemey-Tumer; un tubo fotomultiplicador actia como

detector.

La salida de éste se utiliza para alimentar un amplificador de cierre

sincronizado con el movimiento del cortador.

Se amplifica entonces la relacion entre las sefales de la referencia y de la
muestra, y pasan al sistema de tratamiento de datos, que puede ser un medidor

digital o un registrador de sefial.

Hay que resaltar que en los instrumentos de absorcion atomica de doble haz, el
haz de referencia no pasa a través de la llama, y, por consiguiente, no existe
una correccion de la pérdida de potencia radiante debida a la absorcion o

dispersion de la radiacion por la propia llama.
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Figura N° 6 Espectrofotometro de llama, disefio de doble haz

Fuentes de radiacion (20)

La fuente de radiaciébn caracteristica debe poseer tres propiedades

fundamentales:

Monocromaticidad: la linea de resonancia se debe poder seleccionar con toda

precision exactamente a la longitud de onda del elemento a determinar.

Intensidad: deber ser lo suficientemente intensa a la longitud de onda de

interés.

Estabilidad: suficiente como para poder realizar las medidas sin fluctuaciones
considerables. Actualmente hay varias fuentes de radiacion utilizables: las de
emision continua, que abarcan el espectro desde el ultravioleta lejano hasta el

visible y las fuentes de emisién discontinua, que emiten Unicamente a
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longitudes de onda muy concretas. En la figura se muestra una tipo de fuente
de radiacion discontinua es decir, una ldmpara de descarga sin electrodos. Las
fuentes de emision continua son muy buenas, pero necesitan un monocromador
de un elevado poder de resolucién cuyo precio es muy alto. Por esta razén son
mas utilizadas las fuentes de emision discontinua, entre las que se pueden
distinguir las ldmparas de catodo hueco y las ldmparas de descarga sin

electrodos.

Tanto unas como otras requieren un periodo de calentamiento antes de
comenzar las mediciones. Sin embargo, se debe destacar que las lamparas de
descarga sin electrodos tienen un elevado precio y requieren un elevado tiempo
de calentamiento, pero presentan la ventaja de alta intensidad de emisién frente
a las lamparas de catodo hueco.

3.6.1 Aplicaciones de espectroscopia de absorcion atdbmica (20)

La espectroscopia de absorcién atémica se ha usado para analizar trazas
demuestras geoldgicas, bioldgicas, metallrgicas, vitreas, cementos, aceites
para maquinaria, sedimentos marinos, farmacéuticos y atmosféricos. Las
muestras liquidas generalmente presentan pocos problemas de pretratamiento;
entonces todas las muestras soélidas son primero disueltas. Las muestras
gaseosas son casi siempre pretratadas extrayendo el analito por burbujeo del
gas en una solucién y analizando entonces esa solucién, o absorbiendo los
analitos en una superficie solida y poniéndolo entonces en solucién por

lixiviacion con los reactivos apropiados.
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El muestreo directo de sélidos puede efectuarse con un horno electrotérmico.

Existen varios tipos de muestras acuosas que se estudiaran brevemente:
Aguas naturales:

Son las aguas que se encuentran en la naturaleza (aguas potables, de rios y
lagos, de mar, las aguas subterraneas y las mineromedicinales). En este grupo

se analizan con facilidad los elementos mayoritarios.

En el caso de la Espectroscopia de emision y absorcion atémica, agua de mar,
para la determinacién de los elementos minoritarios serd necesaria la extraccion

y utilizacion de la cAmara de grafito.
Aguas residuales:

Se trata de los residuos acuosos vertidos por las distintas fabricas, ciudades y
poblaciones. La preparacion de la muestra suele reducirse a una simple

filtracion o centrifugacion.
Aguas ultrapuras:

Son aquellas cuyo grado de pureza es muy elevado. Los niveles de
concentracion son tan bajos que practicamente se necesita la utilizacion de la
camara de grafito. En el analisis de las trazas el analista debe estar muy alerta
a posibles fuentes de contaminacién de la muestra tales como los recipientes
de almacenamiento, impurezas en los reactivos y solventes utilizados en el
pretratamiento. Una atencion especial debe darse a minimizar la contaminacion
por el polvo del lugar de trabajo, por el roce involuntario con la piel o la ropa del

analista y por el material de vidrio del laboratorio.
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3.7 NORMATIVAS APLICADAS AL CEMENTO PORTLAND
3.7.1 Noma Salvadorefia Obligatoria NSO 91.13.01:03.(23) (ver anexo N°3)

Esta normativa cuenta con especificaciones que cubren ocho tipos de
Cementos Portland, en ella se contemplan requerimientos quimicos estandar,
pruebas fisicas, requisitos quimicos opcionales, asi como métodos de prueba,
entre otros. Sin embargo en esta normativa no se cuenta con un limite de 6xido

de calcio, el cual es el objeto de estudio de esta investigacion.

3.7.2 Norma Técnica Ecuatoriana para cemento hidraulico, métodos de

ensayo para analisis quimico.(7) (ver anexo N°2)

Esta normativa describe metodologia analitica para la determinacion de

diferentes compuestos en el cemento utilizando diferentes técnicas de analisis.

De esta normativa se adaptdé el método de andlisis para 6xido de calcio por
métodos titrimétricos utilizados en este trabajo los cuales serdn descritos en la

parte experimental del mismo.
3.7.3 Normas Espafiolas UNE 2002 para cementos.() (ver anexo N°4)

Esta normativa es una recopilacion de las diferentes normativas para el
cemento, con el objetivo de unificarlas y crear una sola; con caracter general,
en todas las normativas que se retnen se describen los distintos tipos, subtipos
y clases o categorias de resistencia de los cementos, incluyen ademas
definicion, denominacion, designacion, especificaciones mecanicas, fisicas y

quimicas.



CAPITULO IV

DISENO METODOLOGICO
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4.0 DISENO METODOLOGICO
4.1 TIPO DE ESTUDIO

Prospectivo: porque los resultados de esta investigacion serviran para

investigaciones futuras.

Experimental: Porque esta investigacion se realiz6 en los laboratorios de
Quimica Analitica de la Facultad de Quimica y Farmacia desarrollandose el
método titrimétricos para la determinacion de Oxido de calcio, y en los
laboratorios de Quimica Agricola de la Facultad de Agronomia desarrollandose

el método espectrofotométrico para la determinaciéon de 6xido de calcio.
4.2 INVESTIGACION BIBLIOGRAFICA

Se revisaron libros y trabajos de investigacion con temas relacionados, para

esto se visitaron las siguientes bibliotecas

- Dr. Benjamin Orozco de la Facultad de Quimica y Farmacia de la
Universidad de El Salvador

- Facultad de Ingenieria y Arquitectura de la Universidad de El Salvador

- Central de la Universidad de El Salvador

- Universidad Alberto Masferrer, (USAM)

- Universidad Centro Americana José Simeodn Cafias

- Universidad Albert Einstein

- Universidad Don Bosco

- Internet

4.3 INVESTIGACION DE CAMPO

Universo: Todas las marcas de Cemento Portland comercializadas en

ferreterias ubicadas en el Centro Histérico de San Salvador
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Tipo de muestreo: Puntual y dirigido a las marcas de cemento identificadas
con la lista de chequeo. Estadisticamente se establecioé el nimero de ferreterias
ubicadas en el Centro Histérico de San Salvador que se utilizaron en esta

investigacion, haciendo uso de la siguiente formula (22):

kz*p*q*N
_(ez*(N—l))+k2*p*q

n

Donde:

n = nimero de muestra

k = 1.96, debido a que para un nivel de confianza de 95% = 0.95; k= 1.96
e = 0.1 error admisible

p = 0.5 probabilidad a favor

g = 0.5 probabilidad en contra.

N = poblacién total (nimero de ferreterias ubicadas en Centro Histérico = 16)

Sustituyendo.

1.96% x 0.5 % 0.5 * 16
n=
(0.12% (16 — 1)) + 1.962 % 0.5 % 0.5

= 13.83 = 14 ferreterias

Se seleccionaron al azar 15 ferreterias para tener una muestra mas

representativa.
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Muestra: luego de realizar una observacion en las diferentes ferreterias con la
lista de chequeo se identificaron (Ver Anexo N°1) las marcas que se
comercializan en las 15 ferreterias seleccionadas del centro histérico de san
salvador, obteniéndose un total de cuatro marcas; Cemento Portland Cessa
Verde, Cemento Cemex, Cemento Portland Cessa Cuscatldn Azul y Cemento
Portland Especial. (No todas las ferreterias distribuian las cuatro marcas)

4.4 PARTE EXPERIMENTAL

De las cuatro marcas de cemento portland comercializadas en las ferreterias
segun la lista de chequeo se procedié a recolectar una libra de cemento por
cada marca dando como resultado un total de nueve libras de Cemento
Portland Cessa verde, cinco libras de Cemento Cemex, seis libras de Cemento
Portland Cessa Cuscatlan azul y dos libras Cemento Portland Especial.(ver
tabla N°2)

Posteriormente, por cada marca de cemento se realiz6 un proceso de mezclado
para obtener muestras representativas y homogéneas, a lo que se llamo
muestra compuesta; a cada una de estas se le realizo la determinacién de

calcio por métodos titrimétricos y espectrofotométricos.

4.4.1 Metodos titrimétricos Procedimiento de digestion de la muestra (7),

adaptado de la norma ecuatoriana (ver anexo N°7)

1. Pesar en un beaker de 50 mL, 0.5000g de muestra
2. Agregar por las paredes, 20 mL de HCI (1:1)
3. Utilizando un hotplate evaporar hasta sequedad.*

4. Enfriar el residuo e incorporar 7.5 mL de HCI concentrado y 150 mL de

agua destilada

5. Dejar en reposo 10 min.
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6. Filtrar con papel filtro poro grueso.

*NOTA: llevar lentamente a sequedad para evitar salpicaduras de la solucion,

colocando un vidrio de reloj encima del vaso de precipitado, debido que si lo

anterior sucede se debe iniciar nuevamente el analisis.

b) Procedimiento de precipitacion de la muestra (7)

1.

8.

9.

Tomar todo el filtrado obtenido del proceso anterior (paso numero 6
apartado a) 4.4.1)

Agregar 10 mL de cloruro de amonio TS y calentar a ebullicién
Afiadir amoniaco gota a gota hasta que la solucion se torne amarilla
Llevar a ebullicién por 3 minutos

Filtrar en caliente con papel filtro poro grueso

Tomar todo el filtrado obtenido en el paso anterior

Colocar el filtrado en un balén volumétrico de 250.0 mL y llevar a volumen
con agua destilada

Tomar una alicuota de 100.0 mL y agregar 2 mL de HCI concentrado

Agregar 3 gotas de rojo de metilo TS

10. Calentar la solucion entre 70 y 80°C

11.Agregar 30 mL de oxalato de amonio TS, lentamente y con agitacion

constante

12.Llevar a temperatura de 40°C y agregar hidroxido de amonio (1:1) hasta

gue la solucion se torne amarilla
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13. Agitar durante 30 minutos.
14.Dejar reposar durante una hora.
15. Filtrar el precipitado obtenido, al vacio, utilizando papel filtro poro grueso

16.Disolver el precipitado obtenido agregandole 10.0 mL de acido sulfarico
(2:1) colocarlo en un balén volumétrico de 100.0 mL y llevar a volumen con

agua destilada.

4.4.2 Método permanganomeétrico (7)

Este método se basa en las transferencias de electrones que participan en la
reaccion haciéndolo mucho mas sensible a cualquier error de tipo humano e

instrumental.

4.4.2.1. Analisis de la muestra de Cemento Portland con permanganato de
Potasio 0.1N VS (7) este método fue adaptado de la Norma Ecuatoriana
(Ver Anexo N°9)

1. Tomar una alicuota de 10.0 mL de la solucién obtenida en el
procedimiento de precipitacion

2. Colocar la alicuota de 10.0 mL de la solucion muestra en un balon
volumétrico de 100.0 mL y llevar a volumen con agua destilada.
Rotular como dilucion 1

3. Tomar una alicuota de 10.0 mL de la solucion preparada en el paso
anterior y colocarla en un Erlenmeyer de 250 mL

4. Calentar la solucién entre 80°C y 90°C

5. Valorar con permanganato de potasio 0.1N hasta que un color

rosado persista 10 segundos. Realizar tres valoraciones
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4.4.3 Método complejométrico (7)

Este método se basa en la formacion de complejos metalicos, mediante el uso

de un agente secuestrante o quelante como lo es el EDTA el cual a pH=12

forma complejos con el calcio.

4.4.3.1 Analisis de la muestra de cemento portland con EDTA 0.05M VS (7)
(Ver Anexo N°10)

1.

7.

Tomar una alicuota de 10.0 mL de la soluciébn muestra obtenida del
procedimiento de precipitacion de muestra de cemento portland para

métodos titrimétricos

Colocar la alicuota de 10.0 mL de la solucion muestra en un balén
volumétrico de 100.0 mL y llevar a volumen con agua destilada.

Rotular como dilucion 1

Tomar una alicuota de 10.0 mL de la solucién muestra rotulada como

dilucion 1y colocarla en un Erlenmeyer de 150 mL
Agregar de hidréxido de sodio TS hasta pH de 12.
agregar aproximadamente 300 mg de Murexida.

Valorar con EDTA 0.05M hasta cambio de color morado.

Realizar tres valoraciones.

4.4.1 Método espectrofotométrico de absorciéon atémica (5)

Este método se basa en la atomizacién de una muestra en solucibn mediante

una llama, en un monocromador y por medio de un detector se mide la

absorbancia de calcio como elemento.



62

4.4.4.1 Procedimiento de digestion de la muestra de Cemento Portland

para el método espectrofotométrico de absorcion atomica.

1.

6.

Pesar en un beaker de 50 mL, 0.2500 g de la muestra de Cemento

Portland

Disolver los 0.2500 g de la muestra en 5.0 mL de acido clorhidrico

ACS concentrado
Calentar la solucién, durante cinco minutos, enfriar.
Incorporar 20.0 mL de agua caliente.

Filtrar la solucion y colocar el filtrado en un balén volumetrico de 250.0

mL

Llevar a volumen con agua destilada

4.4.4.2 Andlisis de muestras de Cemento Portland mediante Absorcién

Atdémica. (Procedimiento segun quimico analista responsable del

ensayo)

Condiciones de trabajo: Longitud de onda: 422.68 nm, intensidad de lampara 10

mA, llama: aire/acetileno. Lampara de catodo hueco de Ca rendija 0.7 nm. Flujo

de gases: aire 7.0 min* acetileno 2.5 min-

1. Tomar una alicuota de 10.0 mL de la solucion de la muestra y

transferir a un balon volumetrico de 50.0 mL

. Afnadir 3.0 mL de solucion de cloruro de lantano 5% al balon

volumetrico de 50.0 mL, llevar a volumen con agua bidestilada.

. Tomar una alicuota de 3.0 mL de la solucion muestra, preparada en

el paso N° 1, colocarla en un balon volumetrico de 25.0 mL y llevar a

volumen con agua bidestilada.
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4. Tomar una alicuota de 3.0 mL de la dilucion anterior y colocarla en un
balon volumetrico de 10.0 mL, llevar a volumen con agua bidestilada.

5. Realizar la lectura de la absorbancia por triplicado para cada muestra



CAPITULO V

RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS
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5.0 RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS.

La identificacion y seleccion de las marcas se realiz6 mediante una lista de
chequeo (ver Anexo N° 1) en las quince ferreterias ubicadas en el Centro
Historico de San Salvador, las cuales poseen las cuatro marcas de Cemento

Portland que se muestran en la Tabla N°1.

Tabla N° 2 Resultados de la lista de chequeo para seleccion de marcas

de Cemento.
FERRETERIAS Total
MARCAS 1/12|3|4|5|6|7|8]|9(10|11(12|13|14 |15
Cemento .
Cemex
Cemento Cessa 6
Cuscatlan Azul
Cemento Cessa 9
Portland Verde
Cemento Portland )
Especial
TOTAL DE MUESTRAS | 22

La tabla N°2 muestra los resultados de la lista de chequeo realizada en las
quince ferreterias ubicadas en el Centro Histérico de San Salvador,
observandose que en las ferreterias se distribuian cuatro marcas de Cemento
Portland Cessa Verde, Cemento Cemex, Cemento Portland Cessa Cuscatlan
Azul y Cemento Portland Especial. Lo sombreado indica las marcas que
comercializan en cada ferreteria por ejemplo: la ferreteria nimero uno

comercializaba las marcas Cemex y Cessa portland verde; es importante notar
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que no todas las ferreterias distribuian las marcas anteriormente mencionadas

a excepcion de la ferreteria nimero seis la cual distribuia las cuatro marcas.

Se recolecto la cantidad de una libra de cada marca haciendo un total de nueve
libras de cemento cessa portland verde; cinco libras de cemento cemex; seis
libras de cemento cessa cuscatlan azul y dos libras de cemento portland
especial; las cuales fueron mezcladas para obtener una muestra compuesta por

cada marca de cemento portland.

Posteriormente para el analisis complejométrico y permanganométrico se
pesaron por duplicado la cantidad de 0.5000 gramos por cada muestra
compuesta realizdndoles una digestion y precipitacion para determinar

indirectamente el 6xido de calcio.

Para el analisis espectrofotométrico por absorcion atdomica se tomaron dos
muestras de 0.2500 gramos de cada una, a las cuales se les realiz6 una
digestidén acida para después realizar las diluciones respectivas finalizando con

las lecturas por duplicado de cada muestra.

A continuacion se presentan los cuadros que contienen los resultados obtenidos

de la determinacién del 6xido de calcio por los diferentes métodos.



Cuadro N°1 Resumen de analisis para Cemento Cemex por el Método

Complejométrico con EDTA 0.05M
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Volumen
de EDTA mg de
0.05M Gramos
Cemento Peso : CaC,0q4 mg de Gramos % de
corregido de
Cemex muestra 9 en CaC,04 Calci de CaO CaO
alcio
porel FC | yjicuota
0.6252 mL 4.001 400.12 0.1250 0.1750 33.27
Muestra 1 0.5260g 0.6252 mL 4.001 400.12 0.1250 0.1750 33.27
0.6252 mL 4.001 400.12 0.1250 0.1750 33.27
Promedio | No aplica No aplica 4.001 400.12 0.1250 0.1750 33.27
0.5210 mL 3.334 333.40 0.1042 0.1458 29.10
0.5010g 0.7294 mL 4.668 466.81 0.1458 0.2042 40.76
Muestra 2
0.5210 mL 3.334 333.40 0.1042 0.1458 29.10

ESPECIFICACION NORMA ESPANOLA UNE 2002 % CaO 2 45.0%

El cuadro N°1 muestra los resultados de los analisis realizados a la marca de

cemento Cemex; en donde los resultados expresados en porcentaje de Oxido

de calcio fueron obtenidos por medio de relaciones estequiometrias. Los valores

de 6xido de calcio de ambas muestras difieren entre si, teniendo un promedio

de 33.27 % y 29.10 % de oOxido de calcio para la muestra 1 y muestra 2

respectivamente. Es importante mencionar que, para el célculo del promedio

de la muestra 2 se excluye la segunda replica con el valor de 40.76% debido

a que no es un dato reproducible comparandolo con las otras réplicas de la

misma muestra; esto es debido a diferentes errores que se pudieron a ver
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cometido como lo es; paralaje del analista o una técnica inapropiada de
valoracion asi como un inapropiado pH de la muestra, ya que para asegurar
gue se titula Unicamente el ion calcio presente en el analito es importante

ajustar a un pH de 12.
EJEMPLO DE LOS CALCULOS REALIZADOQOS (ver cuadro N°1)

Calculo de factor de correccién de EDTA 0.05M VS

Mreal

FC = ——
Mteorica

Donde:

FC: factor de correccion

M real: Molaridad real de la solucion de EDTA

M tedrica: Molaridad tedrica de la solucion de EDTA

Sustituyendo:

_0.0521M
"~ 0.05M

FC=1.042

Para la determinacion de la molaridad real de la solucion de EDTA 0.05M se
realizé la estandarizacion de dicha solucion utilizando un estandar de trabajo de
oxalato de sodio debido a que esta sal es la de eleccion para la estandarizaciéon

de las soluciones de edetato di sédico. (Ver Anexo N°6)



Calculo de volumen corregido de EDTA 0.05M VS
Volumen corregido de EDTA 0.05M = FC x volumen gastado de EDTA 0.05M
Volumen corregido de EDTA 0.05M = 1.042 x 0.6 mL

Volumen corregido de EDTA 0.05M = 0.6252 mL

Calculo de factor de dilucion de muestra.

Volumenes hechos
FD =

~ Alicuotas tomadas

Teniendo en cuenta la siguiente cascada de dilucién

0.5260g de Muestra &%, 160 0 mL
Precipitacion J

10,0 mL————» 100.0 mL

|

10.0 mL

_100.0mL * 100.0mL
"~ 10.0mL * 10.0mL

FD=100.0
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Teniendo en cuenta la cascada de dilucion de la muestra de cemento cemex,
en donde no se toman en cuenta los volimenes hechos durante el proceso de
digestion debido a que la alicuota tomada de este proceso fue tratada
guimicamente con oxalato de amonio para obtener un precipitado de oxalato de
calcio el cual fue disuelto con &cido clorhidrico y llevado a volumen con agua
destilada, de esta solucidén se parte para el desarrollo del esquema de dilucion

respectivo para cada muestra

Para la realizaciéon de los siguientes calculos se determiné lo que equivale a un
militro de EDTA 0.05M a miligramos de oxalato de calcio (Ver anexo N°6
apartado f), debido a que este ultimo es el analito obtenido del procedimiento de
precipitacion de muestra, por lo tanto es necesario conocer dicha equivalencia

para relacionarlo de la siguiente manera:

Calculo de la cantidad del Oxalato de calcio (CaC204) por cada mL

gastado:

Cada mL de EDTA 0.05M equivale a 6.4 mg de Oxalato de calcio.
1.0mL EDTA0.05M e 6.4 mg de CaC204
0.6252 mL gastados de EDTA 0.05M  —----=----mmmm- X

X=4.001mg de CaC204 encontrados en alicuota de muestra

Calculo de la cantidad del Oxalato de calcio (CaC20a4) por volumen total de

muestra.
4.001 mg de CaC204 encontrados en alicuota muestra (X) * 100.0 = Y

Y =400.12 mg de CaC204 encontrados en muestra.
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Conversion de Oxalato de calcio (CaC204) a Calcio (Ca):

128 g de CaC204 409 de Ca

0.4001g CaC204 en muestra ~ —mmemememmmmememeeee Z
Z = 0.12509g de Calcio en muestra
Conversién de Calcio (Ca) a Oxido de calcio (CaO):

40gde Ca = 0 seeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee 569 de CaO

0.1250g de Calcio en muestra  --------=--=-==-mnmmnm-- T

T=0.1750 gramos de CaO en muestra

Célculo de porcentaje peso/peso de Oxido de calcio
0.5260 gramos de muestra -------------------- 0.1750 gramos de 6xido de calcio
100g de muestra ~ ---mmmmmmemmmeeeee- U

U =33.27% CaO
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Cuadro N°2 Resumen de andlisis para Cemento Portland Cessa Cuscatlan
Azul por el Método Complejométrico con EDTA

Volumen
t
gi:ﬁ;g d: IC:_)EIJ/I—A mg de mg de Gramos Gramos
Peso e CaC;0,4 CaC,;0, | de Calcio de CaO % de
Cessa corregido
. muestra en en en en CaO
Cuscatlan por el FC .
alicuota muestra muestra muestra
Azul
0.5210 mL 3.334 333.40 0.1042 0.1458 29.01
Muestra 1 0.50269g 0.4168 mL 2.667 266.70 0.0830 0.1167 23.22
0.5210 mL 3.334 333.40 0.1042 0.1458 29.01
0.6252 mL 4.001 400.12 0.1250 0.1750 33.96
0.5153¢g 0.6252 mL 4.001 400.12 0.1250 0.1750 33.96
Muestra 2
0.5210 mL 3.334 333.40 0.1042 0.1458 31.67

ESPECIFICACION NORMA ESPANOLA UNE 2002 % CaO 2 45.0%

En el cuadro N° 2

los resultados de los analisis realizados a dos muestras de

la marca Cemento Cessa Cuscatlan Azul, se observan los diferentes volimenes

de valorante, el calcio presente en las muestras, se obtienen valores poco

variantes, los cuales fueron utilizados para calcular la cantidad de oxalato de

calcio en la muestra, el cual fue convertido mediante relaciones estequiometrias

en oxido de calcio presente en la muestra, cada muestra fue analizada por

triplicado. Asi bien, se observa que el promedio del porcentaje de 6xido de

calcio para la muestra 1 es de 27.08% y para la muestra 2 es de 33.20% indica

gue los valores estan por debajo de lo establecido en la Norma Espafiola UNE

2002.
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Cuadro N°3 Resumen de andlisis para Cemento Portland Cessa Verde por
el Método Complejométrico con EDTA 0.05M

Volumen
Cemento mg de
de EDTA Gramos
Porland Peso CaC,04 mg de Gramos % de
0.05M de
Cessa muestra ] en CaCy0,4 i de CaO CaO
corregido . Calcio
Verde alicuota
por el FC
0.5210 mL 3.334 3334 0.1042 0.1458 26.93
Muestra 1 0.5414g
0.7294 mL 4.668 466.81 0.1458 0.2042 37.72
0.5210 mL 3.334 333.40 0.1042 0.1458 26.93
Promedio No aplica No aplica 3.779 377.87 0.1181 0.1653 26.93
0.6252 mL 4.001 400.12 0.1250 0.1750 33.45
Muestra 2 0.5232g
0.6252 mL 4.001 400.12 0.1250 0.1750 33.45
0.6252 mL 4.001 400.12 0.1250 0.1750 33.45
Promedio No aplica No aplica 4.001 400.12 0.1250 0.1750 33.45

ESPECIFICACION NORMA ESPANOLA UNE 2002 % CaO 2 45.0%

En el cuadro N°3 se observan los valores obtenidos de los volimenes de

valorante gastados el cual nos sirve para darnos la cantidad de oxalato de

calcio que tenemos presente en la alicuota y asi poder calcular la cantidad de

oxalato de calcio en la muestra por medio de la relacién estequiometria y de

esta forma determinar la cantidad de 6xido de calcio presentes en las muestras

y asi poderlo expresar en porcentaje, ya que la norma UNE 2002 asi lo

requiere, los resultados obtenidos en ambas muestras difieren entre si,

obteniéndose un promedio de 26.93 % y 33.45 % de 6xido de calcio para la

muestra 1 y muestra 2 respectivamente, sin embargo para la obtencion de la

muestra 1 se excluye el valor de 37.72 debido a que se encuentra muy alejado

de los valores obtenidos en las otras valoraciones.
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Cuadro N° 4 Resumen de analisis para Cemento Portland Especial por el
Método Complejométrico con EDTA 0.05M

Volumen
mg de
Cemento de EDTA
Peso CaC;0q4 mg de Gramos Gramos | % de
Portland 0.05M ]
] muestra ) en CaC,0, | de Calcio | de CaO CaO
Especial corregido i
alicuota
por el FC
0.3126 mL 2.000 200.00 0.0625 0.0875 17.31
Muestra 1 0.50569 0.3126 mL 2.000 200.00 0.0625 0.0875 17.31
0.3126 mL 2.000 200.00 0.0625 0.0875 17.31
0.4168 mL 2.667 266.70 0.0830 0.1167 23.18
0.5034g
Muestra 2 0.5210 mL 3.334 333.40 0.1042 0.1458 28.96
0.4168 mL 2.667 266.70 0.0830 0.1167 23.18
Promedio No aplica No aplica 2.889 288.93 0.0901 0.1264 25.11

ESPECIFICACION NORMA ESPANOLA UNE 2002 % CaO: No Aplica

En el cuadro N° 4 se observan los resultados del andlisis, a dos muestras de

cemento Portland Especial, se muestra la cantidad determinada
estequiométricamente de oxalato de calcio, para asi obtener los gramos de
calcio presente en la muestra; ademas los valores obtenidos de porcentaje de
oxido de calcio, son 17.31% y 25.11% para la muestra 1 y muestra 2
respectivamente, sin embargo estos valores no pueden ser comparados con la
Norma Espafiola UNE 2002, ya que en ella no se contempla un parametro
especifico para este para este tipo de cemento debido a que el valor

especificado en dicha norma Unicamente es para cementos de albafileria.



Cuadro N°5 Resumen de

resultados
Complejométrico con EDTA 0.05 M VS

promedios

por el
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Método

Gramos de Calcio

Gramos de Oxido

Norma Espafiola

CEMENTO UNE 2002
0,
CEMEX en muestra Calcio en muestra % Cao
%CaO
MUESTRA 1 0.1250¢g 0.1750¢g 33.27
2 45%
MUESTRA 2 0.1181g 0.1653g 29.10
CEMENTO
Norma Espafiola
CESSA Gramos de Calcio| Gramos de Oxido UNE 2002
CUSCATLAN , % Ca0
en muestra Calcio en muestra
%CaO
AZUL
MUESTRA 1 0.0971g 0.1361g 27.08
2 45%
MUESTRA 2 0.1181g 0.1653g 33.2
CEMENTO
CESSA Norma Espafiola
Gramos de Calcio| Gramos de Oxido
PORTLAND : % Ca0 VNE 2002
en muestra Calcio en muestra
%CaO
VERDE
MUESTRA 1 0.1181g 0.1653¢g 26.91
2 45%
MUESTRA 2 0.1250g 0.1750g 33.45
CEMENTO - te Cale . e Oxid Norma Espafiola
ramos de Calcio ramos de Oxido
PORTLAND _ % CaO UNE 2002
en muestra Calcio en muestra
ESPECIAL %Ca0
MUESTRA 1 0.0625¢g 0.0875¢ 17.31
No especifica
MUESTRA 2 0.0901g 0.12649g 25.11
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Segun el cuadro N°5 los resultados de las cuatro marcas de Cemento Portland

analizadas por el método complejométrico con EDTA 0.05 M, no cumplen con

establecido en la Norma Espafiola UNE 2002, ademas se observa que los datos

no varian mucho entre las marcas de cemento Cemex, Cessa Cuscatlan Azul,

Cessa Portland Verde, sin embargo para la muestra de cemento portland

especial, el porcentaje de 6xido de calcio obtenido es menor con respecto a las

otras tres marcas, debido al tipo de cemento.

Cuadro N° 6 Resumen de analisis para Cemento Cemex por el Método
Permanganométrico con KMnOg4 0.1N

Volumen de

mg de

Cemento Peso KMnO, 0.1N CaC;04 mg de Gramos | Gramos | % de
Cemex muestra Corregido en CaC;04 de Ca de CaO | CaO

por el FC alicuota
0.2004 mL 1.282 128.25 0.0400 0.0561 | 10.66
Muestra 1 0.5260g 0.4008 mL 2.565 256.51 0.0801 0.1122 | 21.33
0.3006 mL 1.923 192.38 0.0601 0.0841 | 16.08
Promedio No aplica No aplica 1.923 192.38 0.0601 0.0841 16.02
0.3006 mL 1.923 192.38 0.0601 0.0841 | 16.78
Muestra 2 0.5010g 0.2004 mL 1.282 128.25 0.0400 0.0561 | 11.19
0.2004 mL 1.282 128.25 0.0400 0.0561 | 11.19
Promedio No aplica No aplica 1.496 149.63 0.0467 0.0654 | 13.05

ESPECIFICACION NORMA ESPANOLA UNE 2002 % CaO 2 45.0%
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El cuadro N° 6 muestra los resultados de dos muestras de Cemento Cemex,
analizadas mediante el método de O&xido-reduccién con permanganato de
potasio, los valores de valorante gastado en cada una de las muestras
obtenidos fueron utilizados para calcular la cantidad de oxalato de calcio
presente en la muestra, como se muestran en los célculos posteriores; los
cuales fueron utilizados por medio de relaciones estequiometrias para obtener
el porcentaje de 6xido de calcio, el cual al ser comparado con la Norma
Espafiola UNE 2002 se aprecia que la muestra no cumple con el parametro
establecido el cual es = 45%, los valores son bajos pueden deberse a que en
este método se debe conocer la cantidades estequiometricamente exactas de

reactivos para lograr precipitar todo el calcio presente en la muestra.
EJEMPLO DE LOS CALCULOS REALIZADOS (ver Cuadro N°6)
MUESTRA 1

Calculo de factor de correccion de KMnO4 0.1N VS

Nreal
FC = ——
Nteorica

Donde:

FC: factor de correccion

N real: Normalidad real de la solucién valorante

N tedrica: Normalidad tedrica de la solucién valorante

Sustituyendo:

_ 0.1002N
" 0.IN

FC=1.002
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Para la determinacién de la normalidad real de la solucion de permanganato de
potasio se realizo la estandarizacion de dicha solucién utilizando un estandar de
trabajo de carbonato de calcio debido a que esta sal es la de eleccion para la

estandarizacion delas soluciones de permanganato de potasio. (Ver Anexo N°6)
Calculo de volumen corregido de KMnO4 0.1N VS

Volumen corregido de KMnO4 0.1N = FC x volumen gastado de KMnO4 0.1N
Volumen corregido de KMnO4 0.1N =1.002 x 0.2 mL

Volumen corregido de KMnO4 0.1N = 0.2004 mL

Calculo de factor de dilucion de muestra.

Volumenes hechos
FD =

~ Alicuotas tomadas

Teniendo en cuenta el siguiente esquema:

0.5260g de Muestra & 1650.0 mL
Precipitacion J

100 mL—» 100.0 mL

|

10.0 mL

_100.0mL * 100.0mL
"~ 10.0mL * 10.0mL

FD=100.0
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Segun el esquema de dilucion de la muestra no se toman en cuenta los
volumenes hechos durante el proceso de digestion debido a que la alicuota
tomada de este proceso fue tratada quimicamente con oxalato de amonio para
obtener un precipitado de oxalato de calcio el cual fue disuelto con acido
clorhidrico y llevado a volumen con agua destilada, de esta solucion se parte
para el desarrollo del esquema de dilucion respectivo para cada muestra.

Para la realizacion de los siguientes calculos se determiné cuanto equivale un
militro de permanganato de potasio a miligramos de oxalato de calcio (Ver
anexo N°6 apartado e), debido a que este ultimo es el analito obtenido del
procedimiento de precipitacion de muestra, por lo tanto es necesario conocer

dicha equivalencia para relacionarlo de la siguiente manera:

Calculo de la cantidad del Oxalato de calcio (CaC204) por cada mL

gastado:
Cada mL de KMnO4 0.1N equivale a 6.4 mg de Oxalato de calcio.

1.0 mL KMnO4 0.1N ----------- 6.4 mg de CaC204

0.2004mL gastados KMNnOg4 0.1N ------=-=-mmnmmmmemee X

X'=1.282 mg de CaC204 encontrados en alicuota de muestra

Célculo de la cantidad del Oxalato de calcio (CaC20a4) por volumen total de

muestra.
1.282 mg de CaC204 encontrados en alicuota muestra (X’) *FD =Y’

Y’ =128.25 mg de CaC204 encontrados en muestra.
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Conversion de Oxalato de calcio (CaC204) a Calcio (Ca):

128 g de CaC204 409 de Ca
0.1282g CaC204 encontrados en muestra --------------------- VA

Z’ = 0.0400g de Calcio en muestra

Conversion de Calcio (Ca) a Oxido de calcio (Ca0):

40gde Ca e 569 de CaO
0.0400g de Calcio en muestra  ---------=-==mmmmmmmmmmmmmeeeeeee T

T’ =0.0561 gramos de CaO en muestra.

Célculo de porcentaje peso/peso de Oxido de calcio
0.5260 gramos de muestra ------------=-------- 0.0561g 6xido de calcio
100g de muestra ~ —mmmmmmmmmmmememeeee- U’

U’ =10.66% CaO

Los célculos anteriores son un ejemplo de las relaciones estequiometrias
utilizadas para la conversion de oxalato de calcio en calcio y posteriormente

oxido de calcio.
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Cuadro N° 7 Resumen de analisis para Cemento Portland Cessa Cuscatlan

Azul por Método Permanganométrico con KMnO40.1N

Cemento Vol q
olumen de
Portland mg de
Cessa Peso KMnO, 0.1N CaC,04 mg de Gramos Gramos | % de
Cuscatlan muestra Corregido en CaC,0,4 de Calcio de CaO CaO
por el FC alicuota
Azul
0.3006 mL 1.923 192.38 0.0601 0.0841 16.73
Muestra 1 0.5026¢g 0.2004mL 1.282 128.25 0.0400 0.0561 11.16
0.3004 mL 1.923 192.38 0.0601 0.0841 16.73
0.3004 mL 1.923 192.38 0.0601 0.0841 16.32
Muestra 2 0.5153¢g 0.3004 mL 1.923 192.38 0.0601 0.0841 16.32
0.3004 mL 1.923 192.38 0.0601 0.0841 16.32

ESPECIFICACION NORMA ESPANOLA UNE 2002 % CaO = 45.0%

El cuadro N° 7 los resultados de las muestras de cemento Cuscatlan Cessa por

permanganometria se observan resultados poco variables, obteniendose un

porcentaje de oxido de calcio de 16.73% y 16.32% para la muestra 1 y muestra

2 respectivamente, para el calculo del promedio de la muestra 1 se excluye el

segundo valor de 11.16% por estar alejado de los otros valores. Sin embargo la

marca de Cemento Cuscatlan Cessa no cumple con lo establecido en la Norma.
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Cuadro N°8 Resumen de analisis de muestra de Cemento Portland Cessa
Verde por Método Permanganomeétrico con KMnO4 0.1N NS

Volumen
Cemento mg de mg de Gramos | Gramos
Cessa de KMnOyg4 .
Peso OAN CaC,04 CaC:04 | de Calcio de CaO % de
Portland muestra o en en en en CcaO
corregido .
Verde alicuota | muestra | muestra | muestra
por el FC
0.3006 mL 1.923 192.38 0.0601 0.0841 15.53
Muestra 1 0.5414g 0.3006 mL 1.923 192.38 0.0601 0.0841 15.53
0.3006 mL 1.923 192.38 0.0601 0.0841 15.53
0.2004 mL 1.282 128.25 0.0400 0.0561 10.72
Muestra 2 0.5232g 0.2004 mL 1.282 128.25 0.0400 0.0561 10.72
0.2004 mL 1.282 128.25 0.0400 0.0561 10.72

ESPECIFICACION NORMA ESPANOLA UNE 2002 % CaO 2 45.0%

El cuadro N°8 se observan los resultados de el volumen de valorante gastado

en las diferentes valoraciones, en donde tanto para la muestra 1 como la

muestra 2 se obtienen valores repetitivos, ademas se aprecia la cantidad de

oxalato de calcio el cual por medio de relaciones estequiometricas es convertido

a porcentaje de oxido de calcio ya que asi lo requiere la Normativa Espafiola, la

cual se toma como parametro de referencia un =2 45% CaO, por lo cual la marca

de cemento Portland Cessa no cumple con la especificacion, lo que puede

deberse a perdidas en el analito durante el proceso de precipitacion.
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Cuadro N°9 Resumen de anédlisis para Cemento Portland Especial por el
Método Permanganomeétrico con KMnOa4 0.1N VS

Volumen Gramos
mg de mg de Gramos
Cemento de KMnOg4 de
Peso CaCy0,4 CaC;04 . deCaO | %de
Portland 0.1IN Calcio
] muestra ) en en en CaO
Especial corregido i en
alicuota | muestra muestra
por el FC muestra
0.3006 mL 1.923 192.38 0.0601 0.0841 16.63
Muestra 1 0.5056 0.2004 mL 1.282 128.25 0.0400 0.0561 11.10
0.3006 mL 1.923 192.38 0.0601 0.0841 16.63
Promedio | No aplica | No aplica 1.709 171.00 0.0534 0.0748 14.79
0.2004 mL 1.282 128.25 0.0400 0.0561 11.14
Muestra 2 0.5034 0.2004 mL 1.282 128.25 0.0400 0.0561 11.14
0.3006 mL 1.923 192.38 0.0601 0.0841 16.71
Promedio | No aplica | No aplica 1.496 149.63 0.0467 0.0654 13.00

ESPECIFICACION NORMA ESPANOLA UNE 2002 % CaO 2 45.0%

Observando el cuadro N°9, se aprecia los resultados poco variables de la

muestra de cemento Portland Especial, en los porcentajes de 6xido de calcio

son de 14.79% y 13,00% para la muestra 1 y muestra 2 respectivamente, sin

embargo estos valores no son comparables con lo establecido en la Norma

UNE 2002, ya que no cuenta con un parametro de referencia para este tipo de

cemento.




Cuadro N°10 Resumen

de

resultados promedio por el

Permanganométrico con KMnO4 0.1 N VS
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Método

Gramos de Oxido

Norma Espafiola

CEMENTO Gramos de Calcio Promedio
CEMEX . Calcio en UNE 2002
en muestra % CaO
muestra %CaO
MUESTRA 1 0.0601g 0.0841g 16.02
2 45%
MUESTRA 2 0.04679g 0.06549 13.05
CEMENTO N Ecoatiol
Gramos de Oxido orma Espanola
CESSA Gramos de Calcio Calci % Cao UNE 2002
alcio en b Ca
CUSCATLAN en muestra
muestra %Ca0
AZUL
MUESTRA 1 0.0534g 0.0748g 16.73
2 45%
MUESTRA 2 0.0601g 0.0841g 16.32
CEMENTO N Ecoatiol
Gramos de Oxido orma Espanola
CESSA Gramos de Calcio Calci % Cao UNE 2002
alcio en b Ca
PORTLAND en muestra
muestra %Cal
VERDE
MUESTRA 1 0.0601g 0.0841g 15.53
2 45%
MUESTRA 2 0.0400g 0.0561g 10.72
CEMENTO o de Cali Gramos de Oxido Norma Espafiola
ramos de Calcio
PORTLAND Calcio en % CaO UNE 2002
en muestra
ESPECIAL muestra %Ca0
MUESTRA 1 0.0534g 0.0748g 14.79
No aplica
MUESTRA 2 0.04679g 0.06549 13.00
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El cuadro N° 10 muestra que los resultados obtenidos por el método de
permanganometria en el cual se observa que el porcentaje de 6xido de calcio
encontrado en las marcas de cementos portland se encuentran muy por debajo
a lo establecido por la Norma Espafiola UNE 2002 y también comparandolos
con los resultados del método de complejometria estos varian grandemente
obteniéndose un valor bajo; no hay similitud entre ellos esto puede ser debido
a que el método con permanganato de potasio se basa en la oxido-reduccion y
es un método con mayor sensibilidad de error dando que el permanganato de
potasio es facilmente oxidable, por lo cual los cuidados al trabajar con esta
metodologia son que la temperatura al momento de la valoracion sea la
indicada para de esta manera evitar la oxidacion de valorante, ademas otras
sustancias presentes en la muestra pueden causar interferencias lo cual pudo
ocasionar los resultado variables con respecto a los otros dos métodos

analiticos utilizados en la investigacion.
METODO ESPECTOFOTOMETRICO DE ABSORCION ATOMICA

Este método se basa en la atomizacion de la muestra mediante una llama, en
un monocromador, y por medio de un detector se mide la absorbancia del calcio
como elemento. A la vez el equipo utilizado nos permite obtener la
concentracion de calcio en la muestra expresada en partes por millén. Para la
calibracién del equipo se utilizan soluciones estdndar de calcio de las siguientes
concentraciones: 0.300 ppm, 3.00 ppm y 6.00 ppm, las cuales sirvieron para
construir la curva de calibracion y en base a esta se trabajaron las muestras de
manera tal se realizaron las diluciones de estas como se establece en el
procedimiento de analisis apartado 2.4.5 de la parte experimental, para que en
las muestras se obtuvieran concentraciones del analito que se encontraran
dentro de la curva de calibracion utilizada. Ademéas a cada muestra se le
adiciono una solucién de cloruro de lantano al 5% para evitar la interferencia de

los otros compuestos quimicos presentes en la muestra de cemento.
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Cuadro N°11 Resultados de muestras analizadas por el Método

Espectrofotométrico de Absorcién Atomica.

Concentracion ppm
MUESTRA Absorbancia de calcio
Cemento Cessa Portland Verde
Lectura 1 0.5376 5.9274
Lectura 2 0.5534 6.1025
Promedio 0.5455 6.0149
Cemento Portland Especial
Lectura 1 0.0877 0.9403
Lectura 2 0.0897 0.9625
Promedio 0.0887 0.9514
Cemento Cessa Cuscatlan Azul
Lectura 1 0.3283 3.6073
Lectura 2 0.3425 3.7647
Promedio 0.3354 3.6860
Cemento Cemex
Lectura 1 0.4452 4.9031
Lectura 2 0.4623 5.0927
Promedio 0.4538 4.9985
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En el cuadro N° 11, se observan los valores de absorbancia y partes por millén
de calcio de las diferentes marcas de cemento analizadas, el equipo inyecta
dos veces de la misma muestra, cada inyeccion se analiza individualmente y
posteriormente calcula el promedio de ambas lecturas. Se toma el valor
promedio de la lectura de la muestra el cual es posteriormente convertido a
porcentaje de 6xido de calcio, haciendo uso de relaciones estequiometricas

como se muestra a continuacion:
EJEMPLO DE CALCULOS REALIZADOS. (Ver cuadro N°11)
Calculo porcentaje de calcio para muestra de Cemento Cemex

Teniendo el factor de dilucion de la muestra = 34,722.222 (Ver Anexo N°12
Figura N°15).

Haciendo uso de la concentracion de la muestra obtenida directamente del

equipo de absorcién atdbmica tenemos que:

Cantidad de calcio en la muestra = Concentracion de la muestra x FD de la
Entonces:

Cantidad de calcio en la muestra= 4.9985 ppm (ug/mL) x 34,722.222
Cantidad de calcio en muestra= 173559.027 ug de calcio.

173559.027 ug de calcio= 0.17355 gramos de calcio en muestra

Entonces:
0.2765g de muestra de cemento Cemex ---------------- 0.17355 gramos de calcio
100g de muestra de cemento Cemex — ------------------ X

X=66.94% de Calcio.



88

Calculo del porcentaje de Oxido de Calcio

Teniendo el valor del porcentaje de calcio en la muestra y relacionando con los

pesos moleculares se tiene que:

66.94% de CalCio -----------=-=-mmmmm oo 40.0g de Ca

728 5609 de CaO

Z =93.71% De Oxido de calcio



Cuadro N° 12 Resumen de resultados para los Métodos Titrimétricos y Espectrofotométrico

RESULTADOS PARA METODO RESUQTS_%%ZPARA RESULTADOS DEL METODO ESI\IISARI’QI\?)?_A
COMPLEJOMETRICO PERMANGANOMETRICO ESPECTROFOTOMETRICO UNE 2002
Gramos de Gramos de m de % de Gramos % de
CaO en % de CaO CaO en % de CaO PP . 0 . de CaO en 2 % de CaO
Calcio Calcio CaO
muestra muestra muestra
CEMENTO CEMEX

Muestra 1 0.1361 33.27 0.0841 16.02

4.9985 66.94 0.2591 93.71 245.0%
Muestra 2 0.1653 32.99 0.0654 13.05

CEMENTO CESSA CUSCATLAN AZUL

Muestral 0.1361 27.08 0.0748 14.88

3.686 50.5 0.1793 70.7 245.0%
Muestra 2 0.1653 33.20 0.0841 16.32

CEMENTO CESSA PORTLAND VERDE

Muestra 1 0.1653 26.91 0.0748 13.81

6.0149 24.62 0.0877 345 245.0%
Muestra 2 0.1750 33.45 0.0561 10.72

CEMENTO PORTLAND ESPECIAL

Muestra 1 0.0875 17.31 0.0748 14.79

0.9514 12.97 0.0463 18.15 | NO APLICA
Muestra 2 0.1264 25.11 0.0654 13.00

68
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En el cuadro N° 12 se muestran los resultados de los andlisis de Cemento
Portland de cuatro marcas diferentes, por Métodos Titrimétricos vy
Espectrofotométrico; en el cual se puede notar que los porcentajes de 6xido de

calcio varian en cada uno de los métodos analiticos.

Al comparar los Métodos Complejométrico y Permanganométrico se establece
una diferencia dos veces mayor en los porcentajes de 6xido de calcio del
primero con respecto al segundo respectivamente, esto se debe a que este
altimo; el valorante, se oxida facilmente con el oxigeno del ambiente asi como
también hay pérdida de precipitado de oxalato de calcio formando, (Ver anexo

N° 13) dado que no llega a reaccionar el calcio libre total de la muestra.

Comparando los Métodos Titrimétricos con el Método Espectrofotométrico los
resultados varian entre cada una de las diferentes marcas, sin embargo, para la
muestra de Cemento Cessa Portland Verde, se obtienen resultados
comparables entre el Método Espectrofotométrico y el Método Complejométrico;
tomando en cuenta el parametro que establece la Norma Espafiola UNE 2002;
(Ver Anexo N°3, cuadro N°17) la cual es una recopilacion de especificaciones
quimicas vy fisicas que debe cumplir los diferentes tipos de cementos por lo
tanto esta normativa no contiene metodologia de analisis por lo cual se adaptd
la Norma Tecnica Ecuatoria. ambos valores se encuentra por debajo del limite
de 6xido de calcio permitido el cual es = 45%, por lo cual las muestras no
cumplen con especificacion. Mientras que para la marca de Cemento Portland
Especial la Norma no cuenta con una especificacién para el 6xido de calcio, en
este tipo de cemento, debido a que no es considerado un cemento de
albafiileria; ahora bien considerando solamente los resultados del Método
Espectrofotométrico las marcas que cumple con la especificacion son Cemento
Cemex y Cemento Cessa Cuscatlan Azul con porcentajes de 6xido de calcio

mayores a 45%.
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Con lo cual se establece que el Método Espectrofotométrico de Absorcion
Atémica, presenta mayor sensibilidad para la cuantificacion de calcio en las

muestras de Cemento Portland.



CAPITULO VII

CONCLUSIONES
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CONCLUSIONES

En el Analisis Permanganométrico los porcentajes de 6xido de calcio
obtenidos no cumplen lo especificado en la Norma Espafiol la UNE
2002.

De los tres métodos utilizados para el andlisis del calcio el Método de
Espectrofotometria de Absorcion Atdmica es el de eleccion para la
determinacién de o6xido de calcio debido a que es un método mas

selectivo de cuantificacion del idn calcio.

Las marcas de Cemento Portland: Cemex y Cessa Cuscatlan Azul
analizadas por el Método Espectrofotométrico de Absorcién Atémica

cumplen con la Norma Espafiola UNE 2002.

. Al comparar con la Norma Espafola UNE 2002 las muestras analizadas
por el Método Complejométrico ninguna de estas tiene la concentracion
minima requerida de 6xido de calcio que es de = 45% para Cementos de

albanileria.

Para la determinacion de éxido de calcio por el Método Complejométrico
es necesario llevar las muestras a un pH de 12, dado que a este pH
especifico solo reaccionara con el EDTA los iones calcio presente en la

muestra en analisis.

Los Métodos Titrimétricos son una adaptacion de la Norma Técnica
Ecuatoriana para Cemento Hidraulico la cual Unicamente presenta
métodos de ensayo para analisis quimico no cuenta con especificaciones

de limites maximos o0 minimos permitidos.
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7. Sino se encuentra el 6xido de calcio libre en el cemento, no aportaria las
propiedades aglutinantes y el grado de dureza, lo que conlleva a generar

estructuras deficientes y poco estables.



CAPITULO VI

RECOMENDACIONES
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7.0 RECOMENDACIONES

Realizar el Método de Difraccion de Rayos X para la determinacion de
calcio en muestras de Cemento Portland, y comparar con el Método
Espectrofotométrico de Absorcion Atomica para determinar cual método

es el mas idoneo en el analisis de 6xido de calcio.

Validar el Método Espectrofotométrico de Absorcion Atémica para la

determinacion de calcio u 6xido de calcio en Cemento Portland.

Al Organismo Salvadorefio de Acreditacion que tome en cosideracion
incluir un limite de o&xido de calcio para Cemento en la Normativa

Salvadorefia vigente, basandose en las normativas internacionales

En futuras investigaciones donde se realicen andlisis de cemento no
realizar muestra compuesta, debido a que se reduce la cantidad de
andlisis que se realizan y entre mas ensayos realizados se obtienen

resultados con mayor confiabilidad.

Para los Métodos de Analisis Titrimétricos realizar la digestion acida por
24 horas a las muestras para la eliminacion de cualquier materia

organica presente.

Para el Método Espectrofotométrico de Absorcion Atémica, realizar
pruebas de dilucion de la muestra para verificar a que concentracion
estas se encuentran dentro del rango de la curva de calibracién utilizada;
para que de esta manera sea agregado a la ultima dilucién el cloruro de

lantano, para evitar la interferencia de otros elementos presentes.
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GLOSARIO

Andlisis quimico (2): Técnicas que se emplean para determinar la composicion
guimica de un material, es decir, el objetivo del andlisis quimica es conocer que

sustancias y en qué cantidad componen un determinado material.

Analito(1): Hace referencia a una sustancia, la cual puede ser un ion, un
elemento, o incluso un compuesto determinado, que posee un interés en

nuestra muestra, es la parte que se desea analizar.

Calibracion 3): Procedimiento de comparacion entre lo que indica un
instrumento y lo que deberia indicar de acuerdo a un patron de referencia con

valor conocido.

Curva de calibracién (3): Representacion grafica de la sefial de mediciébn como

una funcién de la cantidad de analito

Clinker (10): Se forma tras calcinar caliza y arcilla a una temperatura que esta
entre 1350 y 1450 °C. El clinker es el producto del horno que se muele para
fabricar el cemento Portland. El promedio del diametro de las particulas de un

cemento tipico es aproximadamente 15 micrémetros.



Digestion (4): Método por el cual se adicionan acidos inorganicos seguidos de
un calentamiento, con el objetivo de eliminar la materia organica presente en

una muestra.

Estandarizacion (2): Es un método analitico riguroso que dependiendo de la
técnica analitica a la que pertenezca el método, la matriz el analito, la cantidad
de parametros de estandarizacion, y de la logistica empleada para su

desarrollo, puede requerir de un tiempo mas o menos considerable.

Medicién (1): Conjunto de operaciones que tienen por objeto determinar un

valor de una magnitud.

Método de medicion (1): Secuencia logica de operaciones, descritas

genéricamente, utilizada en el desarrollo de las mediciones.

Muestra (2): Se refiere a cada sistema fisico que sea sometido al procedimiento
de analisis siguiendo el método que se esta estandarizando, ya sea un blanco,

un estandar, una muestra adicionada, o una muestra real propiamente dicha.

Fraguado (10): Proceso de solidificacion y pérdida de la plasticidad inicial que
tiene lugar en el hormigén, mortero, cemento, etc., por la desecacion y

cristalizacion.
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ANEXO N °1

MARCAS DE CEMENTO

SEGUN LISTA DE CHEQUEO

MARCAS DE CEMENTO

FERRETERIA COMERCIALIZADAS
1 Cessa Portland, Cemex
2 Cessa Cuscatlan, Cessa Portland
3 Cemex, Portland Especial
4 Cessa Cuscatlan
5 Cemex
6 Cemex, Cessa Portland, Cessa
Cuscatlan Portland Especial
7 Cessa Cuscatlan
8 Cessa Cuscatlan
9 Cessa Portland
10 Cessa Portland
11 Cessa Portland
12 Cemex, Cessa Portland
13 Cessa Portland
14 Cessa Cuscatlan
15 Cessa Portland




ANEXO N°2

NORMA TECNICA ECUATORIANA CEMENTO HIDRAULICO. METODOS DE
ENSAYO PARA ANALISIS QUIMICO(7)



INSTITUTO ECUATORIANO DE NORMALIZACION

Quito-Ecuador

NORMA TECNICA ECUATORIANA NTE INEN 160:2009

Segunda Revision

CEMENTO HIDRAULICO. METODOS DE ENSAYO PARA ANALISIS
QUIMICO

Primera Edicion

STANDARS TEST METHODS FOR CHEMICAL ANALYSIS OF HIDRAULIC
CEMENT.

First Edition

DESCRIPTORES: Materiales de construccion y edificacion, cemento, ensayos,

analisis quimico.
CO 02.02-303
CDU: 666.94:543
CllU: 3692

ICS: 91.100.10



4.2 Dioxido de silicio

4.2.1 Seleccidon del método de ensayo. Para cementos distintos al portland o
para cualquier otro cemento en el cual el residuo insoluble es desconocido,
determinar el residuo insoluble de acuerdo con el numeral 4.1 de estos métodos
de ensayo. Para cementos portland y otros cementos que tengan residuo
insoluble menor a 1% aplicar el numeral 4.2.2. Para cementos que tengan un

residuo insoluble mayor a 1% proceder de acuerdo al numeral 4.2.3

4.2.2 Diéxido de silicio en cementos portland y cementos con bajo residuo

insoluble:

4.2.2.1 Resumen del método de ensayo. El dioxido de silicio (SiO2) en este
método de ensayo es determinado gravimétricamente. A la muestra se afiade
cloruro de amonio y la solucién no es evaporada hasta sequedad. Este método
de ensayo fue desarrollado originalmente para cementos hidraulicos que son
casi completamente descompuestos con el &cido clorhidrico y no debe ser
usado para cementos hidraulicos que contienen altas cantidades de material
insoluble en &cido y que requiere una fusion preliminar con carbonato de sodio.
Para estos cementos 0 si asi esta prescrito en la norma especificada para el
cemento que se esta analizado, se debe usar el procedimiento mas extenso

descrito en el numeral 4.2.3.

NOTA 12. Si el trioxido de azufre va a ser determinado por turbidimetria es
permitido determinar el residuo insoluble en 0,5 g de muestra. En este caso, el
porcentaje del residuo insoluble debe ser calculado con una aproximacion de
0,01, multiplicando la masa del residuo obtenido por 200. Sin embargo, el
cemento no debe ser rechazado en caso de no cumplir el requisito de residuo

insoluble sin haber usado un gramo de muestra.



NOTA 13. Si una muestra de cemento portland contiene una apreciable
cantidad de éxido mangéanico, pueden presentarse componentes de color café
del manganeso los cuales se disuelven ligeramente en HCI frio y diluido pero
rapidamente en HCI caliente y en la concentracion especificada. En todos los

casos, diluir la solucién tan pronto como la descomposicién se complete.

NOTA 14. A fin de mantener las soluciones lo mas cerca de la temperatura de
ebullicién, es recomendable que las digestiones sean llevadas a cabo sobre un

plato de calentamiento eléctrico en lugar de un bafio maria.

NOTA 15. Continuar con la determinacién de tribxido de azufre, (ver los
numerales 4.11.1.2 y 4.11.1.3), diluyendo a un volumen requerido entre 200 cm3

a 250 cm3 como se indica en la respectiva seccion.
4.2.2.2 Reactivo. Cloruro de amonio (NH4Cl).
4.2.2.3 Procedimiento:

a) Mezclar completamente 0,5 g de muestra y aproximadamente 0,5 g de NH4Cl
en un vaso de precipitacion de 50 cm3, cubrir el vaso con una luna de reloj y
afiadir cuidadosamente 5 cm3 de HCI, permitiendo que el acido baje por la
pared del vaso tapado. Después de que la accién quimica ha disminuido,
levantar la tapa, afiadir 1 o 2 gotas de HNOgs, agitar la mezcla con una varilla de
vidrio, tapar nuevamente el vaso y ubicarlo en un bafio maria por 30 minutos
(ver nota 16). Durante este tiempo de digestion, agitar ocasionalmente el
contenido y disgregar cualquier grumo sobrante para facilitar la completa
descomposicion del cemento. Colocar un papel filtro de textura media en un
embudo y filtrar toda la masa gelatinosa de acido silicico en lo posible sin
diluirla, permitiendo que la solucion se drene completamente. Limpiar el vaso
con una varilla con caucho policia y enjuagar el vaso y la varilla con el caucho
policia con HCI caliente (1+ 99). Lavar el papel filtro 2 o tres veces con el HCI

caliente (1+99) y luego con 10 o 12 porciones pequefias de agua caliente,



permitiendo que cada porcion se drene completamente. Separar el filtrado y las
aguas de lavado para la determinacion de los compuestos del grupo del

hidroxido de amonio (ver nota 17).

b) Transferir el papel filtro y el residuo a un crisol pesado, secar y calcinar,
primero lentamente hasta que el carbon del papel estd consumido
completamente sin que se inflame y finalmente por una hora entre 1 100°C a 1
200 °C. Enfriar en un desecador y pesar. Calcinar nuevamente hasta obtener
masa constante. Tratar el SiO2 asi obtenido, el cual contendra pequefias
cantidades de impurezas, en el crisol con uno o dos cm? de agua, dos gotas de
H2SO4 (1+1), y aproximadamentel0 cm3 de HF, y evaporar cuidadosamente
hasta desecar. Finalmente, calentar este poco de residuo por cinco minutos
entre 1 050 °C y 1 100 °C, enfriar en un desecador y pesar. La diferencia entre
esta masa y la masa previamente obtenida representa la masa de SiOz2.
Considerar el residuo remanente pesado después de la volatilizacion del SiO:2
como Oxidos combinados de hierro y aluminio y afadir este valor al resultado
obtenido en la determinacién de los compuestos del grupo del hidroxido de

amonio.

c) Si el residuo del HF excede de 0,0020 g, la determinacién de silice se debe
repetir; deben tomarse medidas para asegurar la completa descomposicién de
la muestra antes de continuar con la separacion de la silice, y que el balance
del andlisis (compuestos del grupo del hidréxido de amonio, CaO y MgO)
determinado en el nuevo filtrado de la silice resultante de esta repeticion, tenga
un residuo de HF que no supere los 0,0020 g, excepto lo indicado en el numeral
4.2.2.3, literalesd y e.

d) Si en dos o tres determinaciones repetidas de una muestra de cemento
portland se presentan consistentemente residuos de HF mas altos que 0,0020
g, esto es un indicio que ha ocurrido una contaminacién en el muestreo o que el

cemento no ha sido adecuadamente quemado durante la fabricacion. En tal



caso, no se debe fundir el residuo elevado del HF con pirosulfato, para la
posterior adicion al filtrado resultante de la separacion de silice, al contrario,
reportar el valor obtenido del residuo de HF. Tampoco se calcina el filtrado para
determinar los compuestos del grupo de hidroxido de amonio cuando existe

este anormal residuo HF elevado.

e) En el analisis de otros cementos distintos a los portland, es posible que no
siempre se obtenga residuos de HF inferiores a 0,0020 g. En tales casos, afadir
al crisol 0,5 g de pirosulfato de sodio o potasio (Na2S207 0 K2S207) y calentar
bajo una llama suave del mechero hasta que los pequefios restos de impurezas
se disuelvan en la mezcla fundida (ver nota 18). Enfriar, disolver la masa
fundida en agua y afnadirla al filtrado y agua de lavado separadas para la
determinacion de los compuestos del grupo del hidroxido de amonio.

f) Blanco. Realizar una determinacion de blanco siguiendo el mismo
procedimiento y afadiendo las mismas cantidades de reactivo; corregir
adecuadamente los resultados obtenidos en el analisis.

NOTA 16. En lugar del bafio maria puede ser usado un plato de calentamiento
siempre y cuando la regulaciéon de temperatura sea tan buena como el bafio
maria. En condiciones donde el agua hierve a menor temperatura que al nivel
del mar, tal como sucede en regiones elevadas, los 30 minutos pueden ser
insuficientes para recuperar toda la silice. En tales casos, incrementar el tiempo
de digestion hasta que se logre la recuperacion completa de la silice. En ningun

caso el tiempo debe exceder de 60 minutos.

NOTA 17. Determinar los compuestos del grupo del hidréxido de amonio de

acuerdo al procedimiento descrito en los puntos 4.3.1 a 4.3.3.

NOTA 18. Pirosulfato sin impurezas puede ser preparado calentando una

pequefa cantidad de pirosulfato en un recipiente de platino hasta fundirlo y



lograr que cese la formacion de espuma y salpicaduras, enfriar y triturar la masa
fundida.

4.2.2.4 Calculos. Calcular el porcentaje de SiO2 multiplicando la masa en

gramos del SiO2 por 200

(100 dividido para la masa (ver numeral 4.2.2.3, literal a) o masa equivalente de
muestra usada (0,5 g)(ver numeral 4.2.3.2, literal a)). Redondear el resultado de
acuerdo con la tabla 3.

4.2.3 Dioxido de silicio en cementos con residuo insoluble mayor a 1%:

4.2.3.1 Resumen del método de ensayo. Este método de ensayo esta basado
en la fusion con carbonato de sodio seguido por una doble evaporacién hasta
desecar la solucién de &cido clorhidrico utilizada para convertir el diéxido de
silicio (SiO2) a su forma insoluble. La solucion es filtrada y el residuo insoluble
de silicio es calcinado y pesado. El diéxido de silicio es luego volatilizado con

acido fluorhidrico y la pérdida de masa se reporta como SiO2 puro.
4.2.3.2 Procedimiento:

a) Pesar una cantidad de la muestra calcinada equivalente a 0,5 g de la

muestra original, calculada mediante la siguiente formula:

W= [0,5 (100,00 — P)J/ 100 (1)

Donde:
W = masa de muestra calcinada, g
P = pérdida por calcinacion, %

El material obtenido en la determinacién de la pérdida por calcinacién puede ser
usado para pesar la muestra. Mezclar completamente la muestra con 4 a 6 g de

Na2COsy molerlos en un mortero de agata. Colocar una fina capa de Na2COs en



el fondo de un crisol de platino de 20 cm® a 30 cm? de capacidad, afiadir la
mezcla de muestra de cemento-Na2COs y cubrirla con otra fina capa de
Na2COs. Colocar el crisol cubierto sobre un mechero con llama moderada,
incrementar la llama gradualmente al maximo (aproximadamente 1 100 °C) y
mantener esta temperatura hasta que la masa fundida no muestre actividad
(aproximadamente 45 min). Retirar el mechero, destapar el crisol, tomarlo con
las pinzas y rotarlo ligeramente de modo que el contenido fundido se mueva
sobre los lados y se solidifique como una fina costra en el interior. Colocar el
crisol junto a su tapa para enfriar. Enjuagar la parte externa del crisol y colocarlo
de lado en una cacerola de 300 cm?3 con aproximadamente 1/3 de su capacidad
con agua. Calentar moderadamente la cacerola y agitar hasta que la costra en
el crisol se desintegre y pueda ser removida facilmente. Por medio de una
varilla de vidrio retirar el crisol del liquido enjuagdndolo completamente con
agua. Enjuagar la tapa y el crisol con HCI (1+3) y afadir este producto de
lavado a la cacerola. Anadir 20 cm3® de HCI (m.esp.1,19) muy lenta y
cuidadosamente a la cacerola cubierta. Retirar la tapa y enjuagar. Si existiera la
presencia de cualquier particula granulada, la fusion es incompleta y el ensayo

debe ser repetido usando una nueva muestra.

ADVERTENCIA. Los pasos consecutivos de este método de ensayo deben ser

seguidos exactamente para asegurar que se obtengan resultados precisos.

b) Evaporar la solucién hasta sequedad en un bafio maria (No hay una
apariencia gelatinosa sostenida). Sin seguir calentando el residuo, afiadir de 5
cm? a 10 cm?3 de HCI, esperar al menos 2 min y afadir una cantidad similar de
agua. Cubrir el plato y digerir por 10 min. en el bafio maria oen un plato de
calentamiento. Diluir la solucién con un volumen igual de agua caliente, filtrar
inmediatamente a través de papel filtro de textura media y lavar el SiO:2
separado completamente con HCI caliente (1+99) y luego con agua caliente.

Reservar el residuo.



c) Evaporar otra vez el filtrado hasta sequedad y calentar el residuo en una
estufa entre 105 °C a 110 °C durante una hora. Enfriar, afiadir de 10 cm? a 15
cm3 de HCI (1+1) y digerir sobre el bafio maria o la plancha de calentamiento
por 10 min. Diluir con un volumen igual de agua, filtrar inmediatamente en un
papel filtro nuevo y lavar la pequefia cantidad del residuo de SiO2 como se
indicé en el numeral 4.2.3.2, literal b. Agitar el filtrado y los resultantes del
lavado, y reservar esta mezcla para la determinacion de los compuestos del

grupo del hidréxido de amonio de acuerdo con los numerales 4.3.1 a 4.3.3

d) Continuar con la determinacién del dioxido de silicio segun se indica en el

numeral 4.2.3.2, literal b.

4.3 Compuestos del grupo del hidroxido de amonio

4.3.1 Resumen del método de ensayo. En este método de ensayo, por medio
del hidréxido de amonio son precipitados el aluminio, hierro, titanio y fésforo
presentes en el filtrado, resultante después de la separacién del SiO2. Cualquier
pequefia presencia de manganeso debe ser precipitada con cuidado. El
precipitado es calcinado y pesado como el total de éxido.

4.3.2 Procedimiento:

4.3.2.1 Anadir de 10 cm3 a 15 cm3 de HCI al filtrado reservado segun el
procedimiento indicado en el numeral 4.2.2.3, literal a, (ver nota 19), el cual
debe tener un volumen cercano a 200 cms3. Afadir unas pocas gotas de
indicador rojo de metilo y calentar hasta ebullicion. A continuacion afiadir
lentamente NH4OH (1+1) (ver nota 20) hasta que el color de la solucion se torne
notoriamente amarilla y aumente una gota en exceso (ver nota 21). Calentar la
solucion que contiene el precipitado hasta ebullicion y hervirla por unos 50 a 60
segundos. En caso de que mientras hierve la solucion amoniacal, se presenten

salpicaduras severas, se puede reemplazar el periodo de ebullicion por una



digestion durante 10 minutos en bafio maria o sobre una plancha de
calentamiento que mantenga la misma temperatura del bafio. Dejar que el
precipitado se sedimente (no mas de 5 minutos) y filtrar usando papel filtro de
textura media (ver nota 22). Lavar con solucién de nitrato de amonio caliente
(20 g/l) (ver nota 23), dos veces cuando hay poco precipitado y unas cuatro
veces si hay mucho precipitado.

4.3.2.2 Colocar a un lado el filtrado y transferir el precipitado y el papel filtro al
mismo vaso de precipitacién en el cual se llevo a cabo la primera precipitacion.
Disolver el precipitado con HCI (1+2) caliente. Agitar para macerar
completamente el papel y luego diluir la solucién aproximadamente 100 cms.
Reprecipitar los hidréxidos tal como se describe en el numeral 4.3.2.1. Si se
presentan problemas de salpicaduras mientras hierve la solucion acida que
contiene el papel filtro, se puede evitar, diluyendo con 100 cm?® de agua
hirviendo la solucion caliente (1+2) que contiene la mezcla de éxidos, lo que
elimina la necesidad de hervir la solucion. Filtrar la solucion y lavar el
precipitado con cuatro porciones de aproximadamente 10 cm3 de la solucién
caliente de NH4NOs (20 g/l) (ver nota 23).

Combinar el filtrado y los productos de lavado con el filtrado separado
inicialmente. Esta solucion debe ser reservada para la determinacién de CaO

de acuerdo con el numeral 4.9.3.1.

4.3.2.3 Colocar el precipitado en un crisol de platino pesado previamente,
calentar lentamente hasta que los papeles son quemados y finalmente calcinar
a masa constante entre 1 050 °C a 1 100 °C evitando la reduccién. Pesar los

compuestos como del grupo del hidréxido de amonio.

NOTA 19. Si para la deshidratacion del SiO2 se ha usado un plato de
evaporacion de platino, el hierro puede haber sido reducido parcialmente. En



este paso, aiadir al filtrado aproximadamente 3 cm3 de agua de bromo saturada
y hervirlo para eliminar el exceso de bromo antes de colocar el indicador rojo de
metilo. Si durante la ebullicién se presentan problemas severos de salpicaduras,
pueden ser Utiles emplear las siguientes técnicas: (1) ubicar un pedazo de papel
filtro de aproximadamente 1 cm?, en la unién del fondo y la pared lateral del
vaso sostenido por la punta de una varilla de agitacion, y

(2) también es efectivo utilizar vasos de precipitacién de 400 cm3 soportados

dentro de una copa de aluminio.

NOTA 20. El NH4OH usado para precipitar los hidroxidos debe estar libre de

contaminacion con COa.

NOTA 21. Normalmente se necesita 1 gota de NH4OH para cambiar el color
de la solucién de rojo a naranja y otra gota para el cambio de naranja a amarillo.
Si se desea, la adicion de indicador puede ser demorada hasta que el hidroxido
férrico (Fe(OH)3) es precipitado sin que el hidroxido de aluminio (Al(OH)3) sea
precipitado completamente, en este caso el cambio de color puede ser
apreciado mejor; sin embargo, si la concentracién de Fe203 es anormalmente
alta, puede ser necesario dejar sedimentar ligeramente el precipitado de forma
que se pueda observar el color del liquido sobre nadante. Si el color se debilita
durante la precipitacion, afiadir mas indicador. La observacion del color en el
punto donde la gota del indicador entra en contacto con la solucién puede ser
de ayuda en el control de la acidez. La ebullicion no debe ser prolongada ya
que el cambio de color puede ser reversible y el precipitado puede tener
dificultades para ser retenido en el filtro. La solucién debe ser notoriamente
amarilla cuando esta lista para ser filtrada. Si esto no es asi, recuperar el color

amarillo afiadiendo mas NH4OH (1+1) o repetir la precipitacion

NOTA 22. El papel filtro debe ser mantenido casi lleno durante la filtracion y
debe ser lavado sin demora, para evitar el secado del precipitado que da como

resultado: filtracion lenta, acanalamiento en el papel o lavado deficiente.



NOTA 23. Dos gotas de la solucién de indicador rojo de metilo deben ser
afadidas en el frasco lavador con la solucion de NH4NOgs, junto con la adicion
gota a gota del NH4OH (1+1) hasta el exacto cambio de color a amarillo. Si
debido al calentamiento el color cambia en cualquier instante nuevamente a

rojo, se debe regresar al color amarillo afiadiendo una gota de NH4OH (1+1).

4.3.2.4 Blanco. Realizar la determinacion de un blanco, siguiendo el mismo
procedimiento y usando las mismas cantidades de reactivos. Corregir
adecuadamente los resultados obtenidos en el analisis.

4.3.3 Calculos. Calcular el porcentaje de compuestos del grupo del hidroxido de
amonio multiplicando la masa en gramos, de compuestos de hidroxido de

amonio por 200 (100 dividido para la masa de muestra utilizada (0,5 g)).
4.9 Oxido de calcio
4.9.1 Resumen del método de ensayo:

4.9.1.1 En este método de ensayo, el manganeso es separado del filtrado
obtenido en la determinacion de SiO2 y de los compuestos del grupo del
hidroxido de amonio. Luego el calcio es precipitado como oxalato. Después de
filtrado, el oxalato es redisuelto y titulado con permanganato de potasio
(KMnOa4) (ver nota 39)

4.9.1.2 El estroncio, presente normalmente en cemento portland como un
componente menor, es precipitado con el calcio como oxalato y posteriormente
es titulado y calculado como CaO. Si el contenido de SrO es conocido y se
desea hacer una correccion del CaO con el SrO, por ejemplo para propositos de
investigacién o para la comparacion de resultados con valores certificados de
muestras MRC, el CaO obtenido con este método puede ser corregido por el
SrO. En la determinacion de conformidad de un cemento con las
especificaciones, la correccion de CaO por SrO no debe ser hecha.



4.9.2 Reactivos:
4.9.2.1 Solucién de oxalato de amonio (50 g/l)

4.9.2.2 Solucién patron de permanganato de potasio (0,18 N). Preparar una
solucion de permanganato de potasio (KMnO4) que contenga 5,69 g/l. Dejar
reposar esta solucién a temperatura ambiente por lo menos una semana o
hervir y enfriar a temperatura ambiente. Separar la solucion clara por
decantacion sin remover el sedimento en el fondo de la botella; luego filtrar la
soluciéon decantada a través de un filtro con lana de vidrio o de un filtro de vidrio
sinterizado adecuado. No se debe filtrar a través de filtros que contengan
materia organica. Almacenar en una botella obscura, preferiblemente una que
ha sido pintada de negro exteriormente. Normalizar la solucion usando entre
0,7000 g a 0,8000 g de patrén primario de oxalato de sodio, de acuerdo a las
instrucciones del certificado del oxalato de sodio y registrar la temperatura a la

cual se realiz6 la normalizacion (ver nota 40).
a) Calcular el CaO equivalente de la solucion de la siguiente manera:

1 cm? de la soluciéon de KMnOa4 es equivalente a 0.06701 g de oxalato de sodio

puro.

Normalidad de KMnO4 =_masa de oxalato de sodio x fraccion de su pureza
cm? de la soluciéon de KMnOa4 x 0.06701

1 cm? de la soluciéon de KMnO4 1 N es equivalente a 0.02804 g de CaO

F = normalidad de las solucion KMnOa4 x 0.02804 x 100
0.5

Donde F = CaO equivalente de la soluciéon de KMnO4 en %Ca/ cm?3, basado en

0.5 g de muestra de cemento.



NOTA 39. Para andlisis de arbitraje o para determinaciones con mayor
exactitud, se debe realizar la separacion del manganeso segun se indica en el
numeral 4.9.3.2. Para determinaciones con menor exactitud y cuando se
supone solo la presencia de cantidades insignificantes de O6xidos de

manganeso, el numeral 4.9.3.2 puede ser omitido

NOTA 40. Debido a la inestabilidad de la solucion de KMnOa4 se recomienda

revisar su normalizacion al menos bimensualmente.
4.9.3 Procedimiento:

4.9.3.1 Acidificar la combinacion de filtrados obtenidos en la precipitacion de los
compuestos del grupo del hidroxido de amonio (numeral 4.3.2.2). Neutralizar
con HCI| usando indicador rojo de metilo para determinar el punto final justo
cuando se hace &cido y afiadir 6 gotas de HCI en exceso.

4.9.3.2 Separacion del manganeso. Concentrar por evaporaciéon hasta un
volumen de aproximadamente 100 cm3. Afadir 40 cm® de agua de bromo
saturada a la solucién caliente e inmediatamente aumentar NH4OH hasta que la
solucién sea claramente alcalina. Generalmente es suficiente con la adicion de
10 cm? de NH4OH. Colocar un pedazo de papel filtro de 1 cm? de area, en el
borde inferior del vaso de precipitacion y sostenido por la punta de una varilla
de agitacion, ayuda a evitar el borboteo cuando hierve y a iniciar la precipitaciéon

de 6xidos de manganeso hidratados (MnO).

Hervir la solucién por 5 minutos o mas, cuidando de que la solucibn mantenga
su alcalinidad todo el tiempo. Dejar que sedimente el precipitado, filtrar usando
papel de textura media y lavar con agua caliente. Si el precipitado no aparece
inmediatamente, mantener el periodo de sedimentacion hasta por una hora,
antes de la filtracion. Descartar cualquier indicio de 6xido de manganeso que

pueda haber sido precipitado. Acidificar el filtrado con HCI usando como



indicador papel de tornasol y hervir hasta que se desprenda todo el bromo (ver
nota 41).

4.9.3.3 Ainadir 5 cm3 de HCI, diluir a 200 cm3, colocar unas pocas gotas de
indicador rojo de metilo y 30 cm3 de solucidn tibia de oxalato de amonio (50g/1)
(ver nota 42). Calentar la solucion de 70 °C a 80 °C y afadir gota a gota NH4OH
(1+1) mientras se agita hasta obtener el cambio de color de rojo a amarillo (ver
nota 43). Dejar la solucién en reposo, sin calentamiento adicional, por 60 min +

5 min (no mas tiempo) con agitacion ocasional durante los primeros 30 minutos.

4.9.3.4 Filtrar usando papel filtro retentivo y lavar el precipitado entre 8 a 10
veces con agua caliente, la cantidad total de agua usada en el enjuague del
vaso y el lavado del precipitado no deben exceder los 75 cm3. Durante este
lavado el agua de lavado debe estar dirigida hacia la parte interna del papel
filtro para mover el precipitado abajo del papel, luego otro chorro de agua debe
ser dirigido exactamente hacia el centro del papel para agitar y lavar
completamente el precipitado. Acidificar el filtrado con HCI y guardarlo para la

determinaciéon de MgO.

4.9.3.5 Colocar el vaso de precipitacién bajo el embudo, perforar el vértice del
cono de papel filtro con una varilla de agitacion, colocar la varilla en el vaso y
lavar el precipitado dentro del vaso usando un chorro de agua caliente. Afadir
unas 10 gotas de H2SOs4 (1+1) alrededor del borde superior del papel filtro.
Lavar el papel 5 veces més con agua caliente. Diluir a 200 cm?3 y afiadir 10 cm3
de H2SO4 (1+1).

Calentar la solucién a una temperatura ligeramente inferior a la de ebullicion y
titularla inmediatamente con la solucion de KMnOas 0,18 N (ver nota 44).
Continuar lentamente la titulacion hasta que persista un color rosado por lo
menos 10 segundos. Afiadir el papel filtro que contenia el precipitado original y
macerarlo. Si el color rosado desaparece continuar la titulacion hasta que este

persista otra vez por lo menos 10 segundos.



NOTA 41. Se puede usar papel de yoduro de potasio con almidon para
verificar la volatilizacion completa del exceso de bromo. Exponer una tira del
papel humedecido a los vapores de la soluciéon hirviendo. El papel se debe
mantener sin cambio de color. Si este se torna azul, significa que el bromo aun

esta presente.

NOTA 42. Si la solucion de oxalato de amonio no esta perfectamente clara,

debe ser filtrada antes de usarla.

NOTA 43. Esta neutralizacion debe ser hecha lentamente, de otra forma el
precipitado de oxalato de calcio puede tener la tendencia a pasar a través del
papel filtro. Cuando se realizan simultaneamente varias de estas
determinaciones, la siguiente técnica ayudara a asegurar una neutralizacion
lenta. Afiadir 2 o 3 gotas de NH4OH al primer vaso de precipitacibn mientras se
lo agita, luego 2 o 3 gotas al segundo y asi sucesivamente hasta retornar la
primer vaso para afiadir 2 o 3 gotas mas, etc., hasta que el color del indicador

ha cambiado en cada vaso de precipitacion.

NOTA 44. La temperatura de la solucion de KMnO4 0,18 N en el momento de
ser usada, no debe variar respecto de su temperatura de normalizacion por mas
de 5,5 °C. Mayores desviaciones pueden causar serios errores en la

determinacion de CaO.

4.9.3.6 Blanco. Realizar la determinacion de un blanco, siguiendo el mismo
procedimiento y usando las mismas cantidades de reactivos (ver nota 45) y
registrar el consumo de la solucion de KMnOa4 requeridos para obtener el punto

final.
4.9.4 Célculos:

4.9.4.1 Calcular el porcentaje de CaO de la siguiente manera:



% CaO = E (V - B) (4)

Donde:

E = CaO equivalente de la solucion de KMnO4 en % CaO/cm3, con respecto a

0,5 g de muestra.
V = cm3 de solucion de KMnO4 consumidos por la muestra.
B = cm? de solucion de KMnO4 consumidos por el blanco

Reportar el resultado con los decimales redondeados de acuerdo a lo indicado

en la tabla 3

4.9.4.2 Si se requiere calcular el porcentaje de CaO corregido por la cantidad de

SrO, utilizar la siguiente formula:

% CaOc = % CaOi— 0,54 x %SrO (5)

Donde:

CaOc = CaO corregido por SrO, y

CaOi = CaO inicial, determinado segun 4.9.4.1

0,54 = relacién de masa molecular CaO/ SrO = 56,08 / 103,62
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NORMA SALVADORENA NSO 91.13.01:03

1. CAMPO APLICACION

1.1 esta especificacién cubre ocho tipos de Cemento Portland, tal como sigue
(ver Nota 1)

1.1.1Tipo | Para uso cuando las propiedades especiales especificadas para

cualquier otro tipo no son requeridas.

1.1.2Tipo IA Cemento con inclusion de aire para los mismos usos del Tipo |,
cuando la inclusion de aire es deseada

1.1.3 Tipo Il Para uso general, especialmente cuando una resistencia a sulfato

moderado o a un calor moderado de hidratacion es deseada.

1.1.4 Tipo IIA Cemento con inclusién de aire para los mismos usos del Tipo I,

cuando la inclusion de aire es deseada.
1.1.5Tipo lll Para uso cuando una resistencia a edades tempranas es deseada.

1.1.6 Tipo IlIA Cemento con inclusion de aire para el mismo uso del Tipo I,
cuando la inclusién de aire es deseada.

1.1.5 Tipo IV Para uso cuando un calor bajo de hidratacion es deseado
1.1.8Tipo V Para uso cuando una elevada resistencia a sulfato es desead.

1.2 Cuando ambos, Sistema Internacional de Unidades y unidades pulgadas-
libras estan presentes, las unidades del Sistema Internacional de Unidades son
las estandares. Las unidades pulgada-libre son aproximaciones dadas

solamente para efectos de informacion.

1.3 El texto de esta norma refiere a notas y pie de notas las cuales proveen
material explicatorio. Estas notas y pie de notas (excluyendo aquellos de tablas

y figuras) no deberan ser consideradas como requerimientos de esta norma
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2. DEFINICIONES

2.1 Cemento Portland: un cemento hidraulico producido por la pulverizacion de
Clinker consistiendo esencialmente en silicatos de calcio hidraulicos,
usualmente conteniendo una o mas de las formas de sulfato calcico como una

adicién intermolienda.

2.2 Cemento Portland con inclusién de aire: un cemento hidraulico producido
por la pulverizacién del Clinker consistiendo esencialmente en silicatos de calcio
hidraulicos, usualmente conteniendo una o mas de las formas de sulfato célcico
como una adicion intermolienda y con el cual se ha agregado un aditivo para

inclusion de aire.
3. INFORMACION PARA ORDENES

3.1 Para ordenar material que se encuentre bajo esta especificacion, se debera

incluir lo siguiente:
3.1.1 El numero y fecha de esta especificacion

3.1.2 Tipo o tipos permisibles. Si el tipo no esta especificado, sera Tipo | el que

se enviara.
3.1.3 Cualquier requisito quimico opcional de la Tabla 2, si se desea.

3.1.4 Tipo de la prueba del tiempo de fraguado que se requiere, Vicat o

Gillmore. Si esto no es especificado, el Vicat sera usado.
3.1.5 Cualquiera de los requisitos fisicos opcionales de la Tabla 4, si se desea

Nota 1. El cemento conforme a los requerimientos para todos los tipos puede no
estar en existencia en algunas areas. Antes de especificar el uso de otro Tipo I,
debe determinarse si el tipo de cemento propuesto esta o puede ser puesto a

disposicion.
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Tabla N°3. Requerimientos quimicos estandares

Tipo de cemento V lyIlA [llylHA |[llyHA | IV \%
Dioxido de silicio (SiO-), min % 20,023
Oxido de aluminio (Al,O3), max. % 6,0
Oxido férrico (Fe203), max. % 6,029 6,5
Oxido de magnesio (MgO), max. % 6,0 6,0 6,0 6,0 6,0
Triéxido de sulfuro (SOs) ¥ max. %
Cuando (C3A) ¥ es 8% o menos 3,0 3.59 3,5 23 |23
Cuando (C3A) ¥ es mas de 8% 4,59
Perdida en ignicién, max. % 3,0 3,0 3,0 25 |30
Residuo insoluble, méax. % 0,75 0,75 0,75 0,75 | 0,75
Silicato tricalcico (C3S) ¥ max. % 352
Silicato dicalico (C2S) ® max. % 402
Aluminato tricalcico (C3A) ® max. % 8 15 72 | 5%
Aluminato férrico tetracalcico mas el 25%

doble de Aluminato tricalcico®
(C4AF+2(CsA)) o solucién  solida

(C4AF+C3F), como se aplica, max. %
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1 Ver nota 1.

2 No aplica cuando el limite de calor de hidratacion en la Tabla 4 es

especificado

%) No aplica cuando el limite de resistencia a sulfato en la Tabla es especificado

4 Hay casos cuando el SOz optimo (usando el Método de Prueba ASTM C 563)
para un cemento en particular esta cercano a o esta en exceso del limite en
esta especificacion. En tales casos donde las propiedades de un cemento
pueden ser mejoradas excediendo los limites de SOs establecidos en la tabla,
es permisible sin exceder los valores en la tabla, ademas ha sido demostrado
por medio del Método de Prueba C 1038 que el cemento con el SOs
incrementado no desarrollara expansion en agua que exceda 0,020% a los 14
dias. Cuando el fabricante envié los suministros del cemento bajo esta
provisién, el deberd, cuando le sea requerido, proveer de informacion de

soporte al comprador.

5 Todos los valores calculados como se describe en esta nota deberan ser
redondeados de acuerdo a la Practica ASTM E 29. Cuando evalta el
cumplimiento de una especificacion, redondee los valores al mismo namero de
cifras al de la tabla correspondiente antes de hacer la comparacion. El hecho de
expresar limitaciones quimicas por medio de compuestos asumidos Yy
calculados no significa necesariamente que los oOxidos estan de hecho o

enteramente presentes como tales compuestos.

Cuando se expresan compuestos, C= CaOs, S= SiO2, A= Al203, F=Fe20s3, por
ejemplo C3A = 3Ca0.Al20s.

Diéxido de titanio y pentoxido de fosforo (TiOz y P20s) no deberan ser incluidos

con el contenido de Al20s3,
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Cuando el cociente de porcentaje de 6xidos de aluminio y oxido férrico es 0,64
o mas, los porcentajes de silicato tricalcico, silicato dicalcico, aluminato
tricalcico y aluminato ferrito tetracalcico deberan se calculados a partir del

analisis quimico que se detalla a continuacion:

Silicato tricalcico= (4,071x%Ca0)-(7,600x%Si02)-(6,718x%Al203)-
(1,430x%Fe203)-(2,852x%S03)

Silicato dicalcico= (2,867x%Si02) — (0,7544x%C3S)
Aluminato tricalcico= (2,650x%Al203)- (1,692x%Fe203)
Aluminato ferrito tricalcico= 3,043x%Fe203

Cuando el cociente de los 6xidos de aluminio y oxido férrico es menor que 0,64,
la solucién de aluminato ferrito calcico (expresado como ss(CsAF+C:2F)) es
formada. Contenidos de esta solucion sélida y del silicato tricalcico deberan ser

calculadas a través de las siguientes formulas:
SS(C4AF+C2F)= (2,100x%Al203) +(1,702x%Fe203)

Silicato tricalcico= (4,701x%Ca0)-(7,600x%Si02)-(4,479x%Al203)-
(2,859x%Fe203)-(2,852x%S03)

Nada de aluminato tricalcico estara presente en cementos de esta composicion.
El silicato tricalcico deberd calcularse tal y como se ha demostrado

previamente.

%) No aplicable



NORMA SALVADORENA NSO 91.13.01:03

4. ADICIONES

4.1 El cemento cubierto por esta especificacion no debe contener ningun otro

agregado, excepto los siguientes:

4.1.1 Agua o sulfato de calcio, o0 ambos, pueden ser afiadidos en cantidades
tales que los limites mostrados en la Tabla 1 para el trioxido de azufre y la

perdida a la ignicién no sea excedidos.

4.1.2 Los aditivos de procesos usados en la manufactura del cemento, deberan
haber mostrado cumplimiento a los requerimientos de la especificacion ASTM C

465 en las cantidades usadas o mayores.

4.1.3 El cemento Portland con inclusién de aire debe contener una adicién

intermolienda conforme a los requerimientos de la Especificacion ASTM C 226.
5. COMPOSICION QUIMICA

5.1 El cemento Portland de cada uno de los ocho tipos mostrados en la Seccién
1 debe estar conforme a los respectivos requerimientos quimicos estandares
prescritos en la Tabla 1. En adicion, requerimientos quimicos opcionales en la
Tabla 2.

Nota 2. Cuando compare los 6xidos analizados y compuestos calculados de
diferentes fuentes o de diferentes momentos historicos, tenga cuidado que ellos
no pueden haber sido reportados sobre la misma base. Los datos quimicos
obtenidos por Métodos de Prueba alternativos al método de prueba ASTM C114
(analisis quimico humedo) pueden incluir titanio y fosforo como aluminio a
menos que una correccion adecuada haya sido hecha (ver método de prueba
ASTM C114), mientras que los datos obtenidos por métodos instrumentales
rapidos usualmente no los incluye. Esto puede resultar en pequefias diferencias

en los
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compuestos calculados. Tales diferencias estan usualmente dentro de la
presion del método analitico, incluso cuando los métodos estan calificados bajo
los requerimientos del método de prueba ASTM C114

6. PROPIEDADES FISICAS

6.1 El cemento portland de cada uno de los ocho tipos mostrados en la seccién
1 debe estar de acuerdo a los respectivos requerimientos fisicos estandares
prescritos de la tabla 3. Ademas, requerimientos fisicos opcionales se muestra

en la tabla 4.

7. MUESTREO

7.1 Cuando el comprador desea que el cemento sea muestreado y probado

para efectos de verificar el cumplimiento de esta especificacion, el muestreo
y las pruebas deben ser realizados en concordancia con la practica ASTMC 183

7.2 La practica ASTM C 183 no esta disefiada para el control de la calidad de la

manufactura y no se requiere para la certificacion del fabricante.
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Tabla N° 4. Requisitos quimicos opcionales

Tipo de cemento ly IV oyl yjl| v \% Observaciones

[ 1R
Aluminato ftricalcico | ..... | ..... 8 | ... Para una moderada
( C3A) Pmax, % resistencia al sulfato
Aluminato tricalcico Para una elevada
(CsA)2max,% | ... | ... 5 resistencia al sulfato
Suma del silicato Para un moderado calor
tricalcico y 589 | ... | | de hidratacion
aluminato
tricalcico, mas %
Alcalis
equivalentes (Na2O | 0,620% | 0,60% | 0,60% | 0,60% | 0,60% | Cemento bajo en alcali

+ 0.658K20), max,
%
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1) Estos requisitos opcionales aplican Ginicamente si son solicitados. Verificar su

disponibilidad antes de la orden de compra. Ver nota seccion 4.

2 Todos los valores calculados como describe esta nota deberan de ser
redondeados de acuerdo a la practica ASTM E29. Cuando evalué el
cumplimiento para una especificacion, redondee los valores al mismo namero
de cifras como la tabla correspondiente antes de hacer comparaciones. El
expresar limitaciones quimicas por medio de compuestos asumidos y
calculados no significa necesariamente que los 6xidos estan de hecho o

enteramente presentes como tales compuestos.

Cuando se expresan compuestos, C= CaOs, S= SiO2, A= Al203, F=Fe20s, por
ejemplo CsA = 3Ca0.Al20s.

Diéxido de titanio y pentoxido de fosforo (TiO2z y P20s) no deberan ser incluidos

con el contenido de Al203,
Ver nota 2

Cuando el cociente de porcentaje de 6xidos de aluminio y oxido férrico es 0,64
o mas, los porcentajes de silicato tricalcico, silicato dicalcico, aluminato
tricalcico y aluminato ferrito tetracalcico deberan se calculados a partir del

analisis quimico que se detalla a continuacion:

Silicato tricalcico= (4,071x%Ca0)-(7,600x%Si02)-(6,718x%Al203)-
(1,430x%Fe203)-(2,852x%S03)

Silicato dicalcico= (2,867x%Si02) — (0,7544x%C3S)
Aluminato tricalcico= (2,650x%Al203)- (1,692x%Fe203)

Aluminato ferrito tricalcico= 3,043x%Fe203
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Cuando el cociente de los 6xidos de aluminio y oxido férrico es menor que 0,64,
la solucién de aluminato ferrito calcico (expresado como ss(CsAF+C:2F)) es
formada. Contenidos de esta solucion sélida y del silicato tricalcico deberan ser

calculadas a través de las siguientes formulas:

sS(CaAF+C2F)= (2,100x%Al203) +(1,702x%Fe203)

Silicato tricalcico= (4,701x%Ca0)-(7,600x%Si02)-(4,479x%Al203)-
(2,859%x%Fe203)-(2,852x%S03)

Nada de aluminato tricalcico estara presente en cementos de esta composicion.
El silicato tricalcico debera calcularse tal y como se ha demostrado

previamente.

%) El limite opcional para el calor de hidratacion de la Tabla 4 no debe ser

requerido cuando este limite opcional es requerido.

4 este limite puede ser especificado cuando el cemento sera utilizado en
concreto con agregados que pueden ser perjudicialmente reactivos. Remitase a
la Especificacion ASTM C33 para informacion sobre agregados de reactividad

potencial.
8. METODOS DE PRUEBA

Determinard las propiedades aplicables enumeradas en esta especificacion de

acuerdo con los métodos de prueba siguientes:

Contenido de aire del mortero — Método de prueba ASTM C185
Andlisis quimico — Método de Prueba ASTMS C114
Resistencia — Método de Prueba ASTM C109

Falso Fraguado- Método de Prueba ASTM C451
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Fineza por Permeabilidad del aire — Método de Prueba ASTM C 204
Fineza por el Turbidimetrico — Método de Prueba ASTM C 115
Calor de Hidratacion — Método de Prueba ASTM C 186

Expansion de Autoclave — Método de Prueba ASTM C 151

Tiempo de fraguado por las agujas de Gillmore — Método de Prueba ASTM C
266

Tiempo de Fraguado por las Agujas de Vicat — Método de Prueba ASTM C 191
Resistencia a Sulfato — Método de Prueba ASTM C 452 (expansion de sulfato).
Expansion del Mortero Calcio — Sulfato — Método de Prueba ASTM C 1038.

S0O3 Optimo — Método de Prueba ASTM C 563

9. APENDICE
9.1 NORMAS QUE DEBEN CONSULTARSE

Las siguientes normas contienen disposiciones que, mediante la referencia
dentro de este texto, constituyen dispociones de esta norma. En el momento de
la publicacion eran validos las ediciones indicadas. Todas las normas estan
sujetas a normalizacion; los participantes, mediante acuerdos basados en esta
norma, deben investigar la posibilidad de aplicar la dltima version de las normas

mencionadas a continuacion.
C 33 Especificacion para los agregados del concreto

C 109 Método de Prueba para resistencia a la compresion de los morteros de

cemento hidraulico (usando especimenes cubicos de 2-pulg o 50-mm.)
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C 114 Método de Prueba para analisis quimicos del cemento hidraulico.

C 115 Método de Prueba para la fineza del cemento portland por el

turbidimetrico.
C 151 Método de Prueba para al expansion en autoclave del cemento portland.
C 183 Practica de Muestreo y la Cantidad de Prueba del Cemento Hidraulico.

C 185 Método de Prueba para el contenido de aire del motero de cemento

hidraulico.
C 186 Método de Prueba para el calor de hidratacion del cemento hidraulico.

C 191 Método de Prueba para el tiempo de fraguado del cemento hidraulico por

aguja Vicat.

C 204 Meétodo de Prueba para fineza del cemento hidraulico por medio del

aparato de permeabilidad de aire.

C 226 Especificacion para adiciones de inclusion de aire para uso de

manufactura del cemento portland con inclusion de aire.

C 266 Método de Prueba para el tiempo de fraguado de la pasta del cemento
hidraulico por agujas Gillmore.

C 451 Método de Prueba para el endurecimiento temprano del cemento

portland (método de la pasta)

C 452 Método de Prueba para el potencial de expansion de los morteros de

cemento portland expuestos a sulfatos.

C 465 Especificacidon para adiciones de procesos para usos en la manufactura

de cementos hidraulicos.
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C 563 Método de Prueba para optimo SOz en el cemento portland usando la

resistencia a compresion a 24 horas.

C 1038 método de Prueba para la expansion de las barras de motero de

cemento portland almacenadas en agua.

E 29 practica para el uso de cifras significativas para datos de pruebas para

determinar cumplimiento con las especificaciones.

10. INSPECCION

La inspeccion del material debe ser llevada a cabo por medio de un acuerdo

entre el comprador y el vendedor como parte del contrato de compra.

11. RECHAZO

11.1 El cemento puede ser rechazado si falla con cualquiera de los requisitos

de esta especificacion.

11.2 A opcién del comprador el cemento almacenado a granel por mas de 6
meses 0 almacenado en bolsas, bajo custodia de un vendedor, por mas de 3
meses luego de completar las pruebas, puede ser analizado nuevamente y
rechazado si falla en cumplir alguno de los requerimientos de esta
especificacion. El cemento asi rechazado sera responsabilidad del propietario

del registro al momento del muestreo para analisis.

11.3 En las bolsas se debe identificar la masa contenida como peso neto. A
opcion del comprador, aquellos paquetes con mas del 2 % abajo del peso
marcado debe ser rechazados, y el peso promedio de las bolsas de cualquier

cargamento, determinado mediante el peso de 50 bolsas tomadas al azar, es
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menor que el marcado en las bolsas, el cargamento completo puede ser

rechazado.

12. DECLARACION DEL FABRICANTE

A solicitud del comprador, el fabricante debera declarar por escrito, la
naturaleza, cantidad, e identidad del agente inclusor de aire usado, y cualquier
aditivo de proceso usado, y también, si es requerido, debera mostrar los datos
de prueba mostrando concordancia de las adiciones de inclusién de aire con las
provisiones de la especificacion ASTM C226, y de cualquier procesamiento

adicional con la Especificacion ASTM C465.

13. EMPACADO Y MARCADO DEL EMPAQUE

Cuando el cemento es distribuido en bolsas, las palabras “Cemento Portland”,
el tipo de cemento, el nombre y marca del fabricante, la masa de cemento
contenida adentro debera estar plenamente marcada en cada bolsa. Cuando el
cemento es del tipo inclusor de aire, las palabras “inclusor de aire” deben estar
plenamente marcada en cada paquete. Similar informacién debe proveerse en
los documentos de embarque del cemento en la bolsa o a granel. Todos los

empaques deben estar en buenas condiciones al momento de la inspeccion.

14. ALMACENAJE

El cemento debe almacenarse de tal manera que permita un facil acceso para

la adecuada inspeccion e identificacion de cada embarque, y en un adecuado
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edificio protegido contra el clima que protegera el cemento de la humedad y

minimice el fraguado en el almacén.

15. CERTIFICACION DEL FABRICANTE

A solicitud del comprador, en el contrato u orden, un reporte del fabricante debe
ser facilitado al momento del embarque estableciendo los resultados de las
pruebas hechas en las muestras del material tomado durante la produccion o
transferencia y certificando que el cemento cumple con los requerimientos

aplicables por esta especificacion.

16. PALABRAS CLAVE

Cemento hidraulico, cemento Portland, especificacion

17. VIGILANCIA Y VERIFICACION

La vigilancia de esta norma corresponde al Ministerio de Obras Publicas y al
Ministerio de Economia por medio de la Direccion General de Proteccion al

Consumidor.

ANEXO (Informativo)
Certificado del fabricante. (Reporte de prueba de molienda)

1 Para proveer uniformidad al reportar las pruebas realizadas a los cementos

bajo esta especificacion, segun requerimiento de la Seccién 15 de la
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especificacion C150 titulada Certificado del Fabricante, como ejemplo de

Reporte de prueba tenemos la Figura X1.1

2 La identificacibn de la informacion dada ambiguamente identificar la
produccion de cemento representada por el Reporte de Prueba de Molienda y
puede variar dependiendo de los requerimientos establecidos por el fabricante o
el comprador.

3 El reporte del Certificado del Fabricante pueden variar dependiendo de los
requerimientos de la orden, o requerimientos legales, pero debera certificar que
el cemento embarcado esta representado por el certificado y que el cemento
esta de acuerdo a los requerimientos aplicables de la especificacion, a la fecha

en que él fue analizado (o reanalizado) o embarcado.

4 La muestra del Reporte de Prueba de Molienda ha sido elaborada para
reflejar los requerimientos quimicos y fisicos de esta especificacion y
recomienda reportar todos los analisis y pruebas normalmente realizadas en
cementos que cumplen con la especificacion C150. Los requerimientos de
reporteo del comprador gobiernan si estos son diferentes al reporteo normal del

fabricante o de aquellos recomendados aqui.

Los cementos pueden ser embarcados previo a la obtencion de los resultados
de prueba de la edad mayor. En tal caso, los valores de prueba pueden ser
dejados en blanco. Alternativamente, el fabricante puede generalmente proveer
estimaciones basadas en datos de produccion historica. El reporte debera

indicar si tales estimaciones son proveidas.

6 Al reportar los limites de las Tablas de Especificacion de la C150 para el
Reporte de Prueba de Molienda, deberan listarse solo aquellos limites
especificamente aplicables.
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Compafiia de Cemento Portland ABC

Qualitytown N,J

Planta: Ejemplo

Tipo de cemento |l

Periodo de produccion: 2-8 marzo 98

REQUERIMIENTOS ESTANDAR

Fecha: 9 marzo 98

ASTM C150
QUIMICO FISICO
item lim Spec. RP. ttem lim. Spec. R.P.
S10, (%) 20,0 min 213 Cont. Aire Mortero
ALO, (%) 6.0 max 46 (%Volumen) 12 méx 8
FeQy (%) 6,0 max 34 Fineza (m2/kg) 280 min 3n
Ca0 (%) A 632 (perm. Aire)
Mg0 (%) 6,0 max 22 Expansion Autoclave 0,80 méax 0,04
SO (%) 3,0 max 21 Resistencia comp. (MPa)
Pérd. Fuego(%) 3,0 max 12 1 dia A
NaO (%) A 0,19 3 dias 70 23.4
KO (%) A 0,50 7 dias 12,0 29.8
Res. Insol (%) 0,75 max 027 28 dias A
Fraguado (mimutos)

Compuestos Potenciales (Vicat)

(S A 52 Inicial >45 124

GS A 22 <375

GA $ méx 6

CAF A 10

)

GAF+2(GA) A

A:noaple

able
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IECA

Instituto Espafiol del Cemento y sus Aplicaciones



CONTENIDO DE LAS NORMAS ESPANOLAS PARA CEMENTOS EN 2002

Con caracter general, en todas ellas figuran los distintos tipos, subtipos y clases
0 categorias de resistencia de los cementos, a los que en cada caso afectan,
incluyendo la definicibn —denominacion y designacion de los mismos—, su
composicidn, especificaciones mecanicas, fisicas, quimicas y de durabilidad,
asi como los correspondientes criterios de conformidad y, en su caso, las

caracteristicas especiales o adicionales y los anexos a la norma, si los hubiere.

Las Normas Espafiolas UNE en el presente afio 2002 incluyen los siguientes

contenidos:

4.1 De la Norma UNE-EN 197-1:2000

Comprende los cementos comunes utilizados con caracter general en morteros
y hormigones de todas clases, agrupados en los siguientes tipos, con sus

respectivas denominaciones y designaciones

Cuadro N°1. Diferentes Tipos de Cemento

Tipos de
cemento Denominaciones Designaciones
I Cemento Portland CEM I
I Cemento Portland con adiciones CEMII
1] Cemento Portland con escoria de alto | CEM llI
horno
AV Cemento pulzolanico CEM IV
\% Cemento compuesto CEM YV




Algunos de estos tipos se subdividen en subtipos, segun el contenido de la
adicion o mezcla de adiciones presentes en el cemento. Estos subtipos, segun
dicho contenido creciente, pueden ser A, B o C. Y las adiciones acompafantes
en todo caso del clinker portland, designado por "K", pueden ser, con sus
denominaciones y designaciones las siguientes .Todas estas adiciones, junto
con el clinker K, aislada o conjuntamente segun los casos, pueden ser
"componentes principales” de los cementos, si forman parte de los mismos en
proporciones altas, superiores a 5 %. Y también, y asimismo aislada o
conjuntamente, pueden ser "componentes minoritarios", si su proporcion total
es igual o inferior a 5 %, siempre que no formen ya parte como componentes

principales del cemento.

De este modo, los tipos y subtipos de los cementos, en funcién de las adiciones
gue contengan, quedan constituidos, con sus respectivas denominaciones y

designaciones.

Resultan asi los 27 cementos de la Norma, cuyos margenes de contenidos,
cualitativa y cuantitativamente en cuanto a componentes principales y

secundarios se refiere.



Cuadro N° 2. Tipos de Adiciones

Adiciones

Denominaciones Designaciones

Escoria de alto horno

Humo de silice

Pulzolana natural

Pulzolana natural calcinada

Ceniza volante silicea

Ceniza volante calcarea

Esquisto calcinado

- 4 | <| 0| T ”| »

Caliza L
Caliza LL

—
—

4.2 De la Norma UNE 80303-1:2001

Dentro de los cementos con caracteristicas especiales o adicionales, los
cementos resistentes a los sulfatos (SR) —que son los "titulares" de esta norma—
pueden ser, de entre los 27 incluidos, los insertos, siempre que sus respectivos
clinkeres cumplan, en cuanto a sus contenidos porcentuales en masa de
aluminato tricalcico C3A y de suma de éste y de ferrito aluminato tetracélcico
C4AF, los limites sefialados en dicho cuadro.

Es de advertir que no se especifica ningun limite en el caso de los cementos de
los tipos III/B y IlI/C, los cuales, en razon de sus contenidos altos de escoria de
horno alto—son homaologos de los CEM I1I/B y CEM I11I/C del Cuadro N° 15—, son

siempre resistentes a los sulfatos. También son resistentes al agua de mar —



Norma UNE 80303-2:2001—, aunque no se da la reciprocidad, en razén de las

respectivas exigencias.

La norma sefala también condiciones que han de cumplir —ademas de las de la
Norma UNE-EN 197-1:2000- las adiciones, en particular las de naturaleza

puzolanica, en el caso de los cementos que las contengan.

5.2 Especificaciones fisicas

Se refieren, de la misma manera que las mecanicas, a los tiempos de fraguado:
principios —minimos comunes a todos los cementos— y finales —-maximos, en su
caso—; a la expansion maxima admisible, en milimetros, determinada por el
método de las agujas Le Chatelier; y a las caracteristicas especiales o
adicionales, tales como calor de hidratacibn maximo, blancura minima y finura
expresada como residuos maximos sobre los tamices indicados en cada caso,
determinadas por los métodos de ensayo de las normas correspondientes,

asimismo sefaladas.



8Cuadro N° 3. Tipos y Subtipos de Cemento

Tipo de cemento | Sub tipo | Denominacion Designacion
Sin
CEMI ] Cemento Portland CEM I
subtipo
A Cemento Portland con escoria de alto | CEN II/ A-S
B horno CEM II/ B-S
Solo A Cemento Portland con humo de silice CEM II/A-D
A CEM Il/A-P
Cemento Portland con puzolana natural
B CEM ll/ B-P
A Cemento Portland con puzolana natural | CEM II/A-Q
B calcinada CEM 1I/B-Q
A Cemento Portland con ceniza volante | CEM II/A-V
B silicea CEM II/B-V
CEM I A Cemento Portland con ceniza volante | CEM IlI/A-W
B calcarea CEM II/B-W
A _ _ CEM I/A-T
Cemento Portland con esquisto calcinado
B CEM II/B-T
A CEM Il/A-L
Cemento Portland con caliza L
B CEM II/B-L
A _ CEM II/A-LL
Cemento Portland con caliza LL
B CEM II/B-LL
A Cemento Portland mixto con todas las | CEM II/A-M
B adiciones CEM I11/B-M
A CEM III/A
CEM Il B Cemento con escoria de alto horno CEM llI/B
C CEM Ill/IC
A _ CEM IV/A
CEM IV Cemento puzolanico con D, P, Q, V, W
B CEM 1V/B
A CEM V/A
CEM YV B Cemento compuesto con S, P, Q, V

CEM V/B




5.3 Especificaciones quimicas

De anéloga forma afectan a los valores méaximos porcentuales en masa
admisibles para la pérdida por calcinacion PC, el residuo insoluble RI, el
contenido de sulfatos expresados como SOs, el de cloruros expresados como

Cl-, y a la puzolanicidad, en su caso.

Todo ello queda indicado, con sefialamiento de las normas de ensayo
operantes en cada caso, asi como de las aclaraciones pertinentes, referidas a

algunos de los cementos de las normas mencionadas en dicho cuadro.

Asimismo, por lo que se refiere a los cementos naturales, de aluminato de
calcio, y de albafileria de las respectivas normas, los valores maximos y
minimos correspondientes en cada caso a los distintos parametros de su
composicién, con sefialamiento de las normas de ensayo aplicables para

determinacion de los mismos.
5.4 Especificaciones de durabilidad

En lo que respecta a las exigencias que en cuanto a durabilidad les deban ser
aplicables a los cementos, tan s6lo la Norma UNE-EN 197-1:2000, como
envolvente de las UNE 80303-1, 2 y 3; UNE 80305 y UNE 80307, todas ellas de
fecha 2001, sefiala que, para aplicaciones del cemento en condiciones
ambientales severas, la eleccion del mismo influye en la durabilidad de los
conglomerados, por ejemplo en lo que depende de la resistencia de los mismos
al hielo-deshielo, a los ataques quimicos, y a la proteccion que puedan conferir
a las armaduras contra la corrosion, en funcion de las clases de exposicion a

las que dichos conglomerados puedan estar sometidos.



Y que, en tal sentido, la eleccion del cemento, en cada caso, sera la que las
reglamentaciones para los conglomerados —morteros y hormigones— v

el lugar de uso del cemento, impongan para dichos conglomerados.

Cuadro N° 4. Especificaciones Quimicas de los cementos

Clases de Especificaciones quimicas
Ref Normas Cementos esistencia | PC* f)RP 2) ner BUZ Normas de
3) 80° ensayo
 CEM|

.+ | UNE-EN 197-1:2000 CEMI | ToDAS =50% | =5.0%
= |NE 80303-1:2001 | ™CEMI | 325N £35%
= | UNE 8030322001 | CEMI® | 325R WEE'EEMQ%
= UNE 80303-3:2001 | CEMIV | 425N 4% D0.1% ) "

UNE 80305:2001 e B
ok ’ 3 TODAS

) Cumplir el

e | UNE 803072001 wceny | Tobas ensayo UNE-EN 196-5

* PC = Pérdida por calcinacion. Rl = Residuo insoluble. SO3 = Tridéxido de

azufre. Cl- = Cloruros. PUZ = Puzolanicidad

Porcentajes en masa del cemento final. (Completo: nucleo del cemento +

regulador de fraguado).

1) Determinacion del residuo insoluble en acido clorhidrico y carbonato de

sadio.

2) El cemento tipo CEM II/B-T puede contener hasta 4.5 % de SOs en todas sus

clases de resistencia
3) El cemento CEM III/C puede contener hasta 4.5 % de SOs

4) El cemento tipo CEM Il puede contener mas de 0.10 % de cloruros,
consignandolo en envases y albaranes. Para hormigon pretensado el limite

puede ser mas bajo, consignandolo en los albaranes de entrega.



Cuadro N° 5 Especificaciones quimicas de los cementos naturales, de

aluminato de calcio y de albafileria.

hu
S
@ % Ca0 | 8i0,| Al,0,[Fe,04] SO,
Normas |Cementos| 5 & [PC'{RIZ| ¢ | s | A | F | s |WF9 o [Ac 4] 52 Normas de ensayos
CNR 4
UNE CNRE | 8 2| ¢
80309:1994[ CNL8 | 8 |16%]|10%|245%[218%) 2% [ =2% [=24% [ 22 | .| ... | .. UNE 80215
=30% UNE-EN 196-2 UNE-EN
NE80310:49[ CACR | .. | | ] . |Z58% ] . [20.5%] .. [0.10% <0.4%]<0.10% 80217
ENVat- | MC5 | 5 [ ] ] 220
11994 | MC125
UNE-ENV |MC125X[ 125 UNE-EN 196-2 UNE-EN
MIA995(MC 225X 225 | . ol ol | | 1E0% 196-21

1) PC = Pérdida por calcinacion
2) Rl = Residuo insoluble
3) A/F = Relacion Al203/Fe203 (A/F)

4) Alc. = Alcalis expresados como 6xido de sodio equivalente: Na20 eq. = Na20
% + 0.659 K20 %

5) S= = Azufre en forma de sulfuros



ANEXO N°5
PREPARACION DE REACTIVOS(s,7)



Preparacion de solucion de Permanganato de Potasio 0.1N VS(7)

1.

N o g W

Pesar en un beaker limpio y seco 3.3 g de permanganato de

potasio al 100%.

Disolver el permanganato de potasio con agua destilada y llevar a ebullicion
durante 15 minutos.

Transferir la solucion resultante a un balén volumétrico de 1000.0 mL

Llevar a volumen con agua destilada y envasar en un frasco de vidrio &mbar.
Almacenar durante al menos dos dias.

Filtrar la solucion utilizando papel filtro poro fino

Almacenar nuevamente en un frasco de vidrio &mbar limpio y seco.

Preparacion de solucion de Edetato disodico (EDTA) 0.05M VS¢e)

A

Pesar en un beaker limpio y seco 18.6g de EDTA al 100%

Disolver el EDTA con agua destilada

Transferir la solucion a un balén volumétrico de 1000.0 mL

Realizar lavados al beaker con agua destilada y agregarlos al balon
volumétrico de 1000.0 mL

Llevar a volumen con agua destilada y envasar en un frasco de vidrio con

capacidad para 1L.

Preparacion solucion de Cloruro de Amonio 10%(7)

1. Pesar 10.5 gramos de cloruro de amonio

2. Disolver los 10.5 gramos de cloruro de amonio en 100.0 mL de agua
destilada.

3. Agitar hasta completa disolucion del cloruro de amonio.

4. Envasar y almacenar.



Preparacion de Acido Clorhidrico (1:1)7)
1. Medir 50 mL de agua destilada y 50 mL de &cido clorhidrico concentrado
2. Verter el acido clorhidrico. Sobre el agua por las paredes.

3. Agitar, envasar y almacenar

Preparacion de Acido Sulfarico (1:1)@)
1. Medir 50 mL de agua destilada y 50 mL de &cido sulfarico concentrado
2. Verter el acido sobre el agua destilada por las paredes

3. Agitar, envasar y almacenar.

Preparaciéon de solucion de Hidroxido de Sodio TSes)

1. Pesar 4.0 g de hidroxido de sodio
2. Disolver el hidroxido de sodio con 100.0 mL de agua libre de CO:2

3. Envasar y almacenar.

Preparacion de solucion Oxalato de Amonio TS¢s)
1. Pesar 3.50 g de oxalato de amonio
2. Disolver el oxalato de amonio con 100.0 mL de agua destilada.

3. Envasar y almacenar.

Preparacion de Solucion de Rojo de Metilo(7)
1. Pesar 100 mg de rojo de metilo
2. Disolver en 100.0 mL de etanol
3. Filtrar la solucién

4. Envasar y almacenar



ANEXO N°6
ESTANDARIZACION DE LAS SOLUCIONES
VALORANTES Y CALCULOS(7)



Estandarizacion de la solucién de KMnO4 0.1N VS

Secar en estufa el oxalato de sodio a 110 °C durante una hora
Enfriar el oxalato de sodio en desecador durante media hora
Pesar 0.3350 g de oxalato de sodio en balanza analitica.

Disolver los 0.3350 g de oxalato de sodio en 15 mL de agua

o bk 0 DN PE

Transferir la solucién a un balén volumétrico de 50.0 mL y llevar a aforo con

agua destilada.

6. Tomar una alicuota de 10.0 mL de la solucidon anterior y colocar en un
erlenmeyer de 250 mL.

7. Agregar 7 mL de &cido sulfdrico concentrado

8. Calentar hasta aproximadamente 70°C manteniendo la temperatura
constante

9. Titular la solucion con permanganato de potasio lentamente hasta obtener
un color rosa pélido que persista durante 15 segundos

10.Realizar las valoraciones por triplicado.

RESULTADOS

Voliumenes gastados de solucion valorante:
V1=10.0 mL

V2=10.0 mL

V3=10.0 mL

Peso real del oxalato de sodio: 0.3359 g

0.3359 g oxalato de sodio --------------- 50.0 mL de solucién
X e 10.0 mL de solucion

X=0.06718 g de oxalato de sodio por 10.0 mL de solucién



Célculo normalidad real de solucion de permanganato de potasio 0.1N

Cada 6.7mg de oxalato de sodio equivale a 1mL de permanganato de potasio
0.1N @)

Calcular la normalidad real de permanganato de potasio mediante la siguiente

formula:

g(gramos primario/alicuota)

v (valorante) x Meq (patron primario)

Para la primera valoracion:

0.06178g

N = 0 0mL %0.067

= 0.1002N

N2=0.1002 N

N3=0.1002 N

Normalidad promedio=0.1002 N

Calculo de factor de correccion de KMnO4 0.1N VS

Nreal
FC = e
Nteorica

Donde:

FC: factor de correccion

N real: Normalidad real de la solucion valorante (Ver Anexo N°6 apartado
a)

N tedrica: Normalidad teorica de la solucién valorante

Sustituyendo:



~ 0.1002N

oIN 1.002

Caélculo de la equivalencia del volumen de Permanganato de potasio para
obtener gramos de Oxalato de calcio.

FORMULA DE LA NORMALIDAD:

g (Oxalato de Calcio)

"~V valorante x Meq(Oxalato de Calcio)
DONDE:
g Mx = Oxalato de calcio (CaC20a4)
Valorante = Permanganato de Potasio 0.1N VS
Peso molecular de (CaC204) = 128 g/mol

_ PM (Mx) 128g/mol

Meq =—3500 = 2000 V64

SUSTITUYENDO LOS DATOS EN FORMULA:
g(Mx) = [N(titulante)]x[V(titulante)]x[Meq (Mx)]
g = (0.1N) (1.0mL) (0.064)

g = 6.4X103g de Oxalato de calcio (6.4 mg)

Equivalencia:

Cada mL de Permanganato de potasio 0.1 N equivale a 6.4 mg de Oxalato de

calcio



Estandarizacion de solucién de EDTA 0.05M VS

Secar en estufa carbonato de calcio a 110°C durante 2 horas
Enfriar el carbonato de calcio en desecador por media hora
Pesar en un beaker de 50 mL, 0.2500 mg de carbonato de calcio

P 0w h P

Transferir los 0.2500mg de carbonato de calcio a un balén volumétrico de

50.0 mL agregar 10mL de agua destilada y agitar

5. Agregar 2mL de acido clorhidrico diluido y llevar a volumen con agua
destilada.

6. Tomar una alicuota de 10.0 mL de la solucion y colocar en un erlenmeyer de
250 mL.

7. Incorporar 10 gotas de hidroxido de sodio TS hasta pH bésico y
aproximadamente 300mg de murexida

8. Valorar con EDTA 0.05M hasta punto final morado.

9. Realizar las valoraciones por triplicado.

RESULTADOS

Voliumenes gastados de la solucion valorante:
V1= 9.7 mL

V2=9.8 mL

V3=9.7 mL

Peso real de carbonato de calcio= 0.2542 g

0.2542 g carbonato de calcio ---------------- 50.0 mL de solucién
X s 10.0 mL de solucion

X=0.0508 g de carbonato de calcio por 10.0 mL de solucion



Calculo de la molaridad real de la solucién de EDTA 0.05M

Calcular la molaridad real de la solucion de edetato disédico mediante la

siguiente formula:

g(gramos primario/alicuota)

v (valorante) x Mmol (patron primario)

Para la primera valoracion:

_0.0508g carbonato Ca

= 0.0523M
9.7mL x(100/1000) 0.0523

M2= 0.0518 M

Ms= 0.0523 M

Molaridad promedio= 0.0521 M

Calculo de factor de correccion de EDTA 0.05M

Mreal

FC =——
Mteorica

Donde:

FC: factor de correccion

M real: Molaridad real de la solucién de EDTA (Ver Anexo N°6 apartado b)

M tedrica: Molaridad tedrica de la solucion de EDTA



Sustituyendo:

_ 0.0521M

0.05M 1.042

Célculo de la equivalencia del volumen de EDTA para obtener gramos de

Oxalato de calcio.

FORMULA DE LA MOLARIDAD:

g Mx

~ V valorante x Mmol
DONDE:
g Mx = Oxalato de calcio (CaC204)
Valorante = Edetato s6dico 0.05M (EDTA)
Peso molecular de (CaC204) = 128 g/mol

PM (Mx) 128g/mol

1000 Tooo 0128

Mmol =

SUSTITUYENDO LOS DATOS EN FORMULA:
g(Mx) = [N(titulante)x[V (titulante)]x[Mmol (Mx)]
g = (0.05M) (1.0mL) (0.128)

g = 6.4X103g de Oxalato de calcio (6.4 mg)

Equivalencia:

Cada mL de EDTA 0.05M equivale a 6.4 mg de Oxalato de calcio



ANEXO N° 7
ESQUEMA DE PROCEDIMIENTO DE DIGESTION DE LA MUESTRA

DE CEMENTO PORTLAND PARA METODOS TITRIMETRICOS(7)



Enfriar el residuo e incorporar
7.5 mL de HCl concentrado y
150 mL de agua destilada

Figura N° 3 Esquema de procedimiento de digestion de la muestra de Cemento

Portland(7)



ANEXO N° 8
ESQUEMA DE PROCEDIMIENTO DE PRECIPITACION DE LA

MUESTRA DE CEMENTO PORTLAND PARA METODOS
TITRIMETRICOS(7)



Afiadir amoniaco gota a
gota hasta que la solucién
se torne amarilla

o
e

Tomar todo el filtrado
obtenido en el paso

anterior

Disolver el precipitado obtenido
agregandole 10.0 mL de acido
sulfdrico (1:1) colocarlo en un

balén volumétrico de 100.0 mLy

llevar a volumen con agua
destilada.

Figura N° 4 Procedimiento de Precipitacion de la Muestra de Cemento Portland

Agregar lentamente y con
agitacion constante 30 mL
de oxalato de amonio TS

|

T

T

Para Métodos Titrimétricos(7)



ANEXO N° 9

ESQUEMA DE PROCEDIMIENTO DE VALORACION DE

LA MUESTRA CON KMnOa40.1N VS(7)



Tomar una alicuota de 10.0
mL de la solucién muestra del
paso anterior. (paso nimero
16 Figura N° 6)

Calentar la soluciéon de 80 a
90°C, manteniendo la
temperatura constante

Valorar con permanganato de
potasio 0.1N hasta que un
color rosado persista 10
segundos.

Colocar la alicuota de 10.0 mL
de la solucién muestra en un
balén volumétrico de 100.0
mLy llevar a volumen con
agua destilada. Rotular como
dilucion 1

Tomar una alicuota de 10.0
mL de la solucién muestra
rotulada como dilucion 1y
colocarla en un Erlenmeyer
de 150 mL

Realizar el proceso por

' triplicado para cada muestra.

|
\ /
S 4

Figura N° 5 Procedimiento de Valoracion de la Muestra con KMnO40.1N VS(7)



ANEXO N° 10
ESQUEMA DE PROCEDIMIENTO DE VALORACION DE LA MUESTRA
CON EDTA 0.05M VS(7)



Agregar 15 mL de hidréxido de

Verificar pH de 12.

Figura N° 6 Procedimiento de Valoracion de la Muestra con EDTA 0.05M VS(7)



ANEXO N° 11

MATERIAL, EQUIPO Y REACTIVOS



MATERIAL, EQUIPO Y REACTIVOS

Listado de material y equipo

Balanza semi analitica de cuatro digitos
Estufa

Espectrofotometro de absorcion atémica
Equipo para filtracion al vacio

Papel filtro poro grueso

Hot plate

Soporte para bureta

Termoémetro

Listado de reactivos.

Acido clorhidrico Grado ACS

Acido sulfurico Grado ACS

Amoniaco Grado ACS

Cloruro de amonio Grado ACS

Hidroxido de sodio TS

Nitrato de amonio sélido

Solucion de nitrato de plata TS

Solucion de rojo de metilo

Solucion acuosa de Oxalato de Amonio TS
Solucion de Permanganato de Potasio al 0.1N VS
Soluciéon de Hidroxido de Amonio

Solucion de EDTA 0.05M VS

Trietanolamina



Listado de cristaleria

- Agitadores de vidrio

- Baldén volumétrico de 1000.0 mL, 25.0 mL, 10.0 mL, 50.0 mL
- 2 Bureta de 50 mL

- Beaker de 10 mL, 50 mL, 100 mL, 250 mL

- Embudo de vidrio

- Erlenmeyer de 250 mL

- Kitazato

- Probeta de 10 mL, 50 mL y 100 mL

- Pipeta volumétrica de 10.0 mL

- Pipeta Morh de 5 mL

- Vélwula



ANEXO N°12
RESULTADOS ANALISIS DE CEMENTO PORTLAND POR EL
METODO ESPECTROFOTOMETRICO DE ABSORCION ATOMICA



Usuario:

Fecha de ingreso:

Tipo de Muestra:

Procedencia :

UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR
FACULTAD DE CIENCIAS AGRONOMICAS
DEPARTAMENTO DE QUIMICA AGRICOLA

Ciudad Universitaria, 13 de octubre de 2014

Resultado de Analisis

Br. José Fernando de Paz Molina
Br. Patricia Belliny Nufiez Cordero
10/10/2014

Cemento de diferentes tipos

Ferreterias ubicadas en el Centro Historico de
San Salvador

Analisis solicitado: (%) de Calcio.
No. de Mx Identificacion % de Ca
101 Cemento Portland 12.97
(Especial)
102 Cemento Cessa 2462
Portland (verde)
103 Cemento Cuscatlan 50.50
(Azul)
104 Cemento 66.94
CEMEX
Las muestras fueron digeridas por los t ios.

Analista: Lic Freddy Alexander Carranza

Atentamente,

Al

!>
£ R,
S DEPARTAMENTY
-

“HACIA LA LIBERTAD POR LA CULTURA”

)

Jefe del Departamento de Quimica Agricola

Figura N° 7 Hoja de Resultados de analisis Espectrofotométrico.




Todos los esquemas que se muestran para el Método Espectrofotométrico de
Absorcion Atdmica fueron propuestos por el analista encargado.

ESQUEMA DE DILUCION CEMENTO PORTLAND ESPECIAL

0.2555g de Muestra——— 250.0 mL

|

10.0 mL——— 50.0 mL

|

3.0mL —— 25.0mL

|

3.0mL ———— 10.0mL

Figura N° 8 Esquema de dilucion de Cemento Portland Especial
Factor de dilucion de la Muestra de Cemento Portland Especial

voliimenes hechos

Factor de Diluciéon = —
alicuotas tomadas

Factor de Dilucion — ZSODELO@50100)
actor de Dilucion = (10.0)(3.0)(3.0) = 34, .




ESQUEMA DE DILUCION DE MUESTRA DE CEMENTO CESSA
CUSCATLAN AZUL

0.2537g de Muestra ————250.0 mL

|

10.0 mL———— 50.0 mL

|

3.0mL —— 25.0mL

3.0mL ——— 10.0mL

Figura N° 9 Esquema de dilucion de Cemento Cessa Cuscatlan Azul
Calculo factor de dilucién de la muestra de Cemento Cessa Cuscatlan Azul

voliimenes hechos

Factor de Diluciéon = —
alicuotas tomadas

Factor do Dilucign — (Z30OGOLO@5.0)100)
actor de Diiucion = (100)(30)(30) = , .




ESQUEMA DE DILUCION DE MUESTRA DE CEMENTO CEMEX

0.2765g de Muestra —————250.0 mL

|

10.0 mL——— 50.0 mL

30mL —— 25.0mL

|

3.0mL ———— 10.0mL

Figura N° 10 Esquema de dilucion de Cemento Cemex

Calculo Factor de dilucién de muestra de Cemento Cemex

volimenes hechos

Factor de Dilucion = —
alicuotas tomadas

Factor de Dilucion — (ZSODEL0E50100)
actor de Dilucion = (10.0)(3.0)(3.0) = 34, )




ESQUEMA DE DILUCION DE MUESTRA DE CEMENTO CESSA
PORTLAND VERDE

0.2543g de Muestra—— 250.0 mL

Figura N° 11 Esquema de dilucién de Cemento Cessa Portland Verde

Calculo de factor de dilucion de la muestra de Cemento Cessa Portland
Verde

volimenes hechos

Factor de Dilucion = —
alicuotas tomadas

Factor de Dilucién = (250.0)(50.0)(25.0) _ 10416.6666
actor ae Dilucion = (10.0)(3.0) = .




Tabla N°3 CURVA DE CALIBRACION UTILIZADA EN EL METODO
ESPECTROFOTOMETRICO

Concentracion | Absorbancia
estandar
(ppm)
0.300 0.0201
3.000 0.2922
6.000 0.5353

Figura N° 12 Grafica de Curva de calibracién de estandar de calcio utilizada en

Analisis Espectrofotométrico de Absorcién Atomica
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ANEXO N°13
CALCULO DE PRECIPITADO DE OXALATO DE CALCIO
TEORICO¢s)



CALCULO DE PRECIPITADO DE OXALATO DE CALCIO TEORICO.

Segun la Norma Espafiola UNE 2002 para Cementos, estos deben poseer un
valor igual o mayor de 45% de 6xido de calcio (g)

Cantidad de muestra a analizar: 0.5000g de Cemento Portland

Calculo de la cantidad de 6xido de calcio en la muestra a analizar.

45.0 g de oxido de calcio ------------ 100.0 g de muestra de Cemento Portland
X e 0.5000 g de muestra de Cemento Portland
X= 0.225 g de 6xido de calcio en muestra.

Conversion de 6xido de calcio (CaO) a Calcio (Ca):

56.0gde Ca0 @ = = s-sceeemeemmeeeeeeeeeeeeeeeee 40.0g de Ca
0.225¢g de 6xido de calCio ---------=----m==-mnmmmmm oo z

Z =0.1607 g de Calcio en muestra a analizar.

Calculo estequiometrico de la cantidad de oxalato de calcio teérico en muestra
de Cemento Portland

Partiendo de la siguiente reaccion:

Ca*? ac)t NH4C204(ac) B CaC204s)

La reaccion anterior se observa que al reaccionar el calcio con la soluciéon de

oxalato de amonio dara como resultado el precipitado de oxalato de calcio.

Relacion para obtener el precipitado de Oxalato de calcio teérico:



Precipitado oxalato de calcio =

0.1607g de Ca encontrado/muestra x 128.0g de oxalato de Ca
40g de Ca

Precipitado de CaC204 tedrico = 0.5142 g de CaC204 a obtener en muestra
de cemento.



ANEXO N°14
FOTOGRAFIAS PARTE EXPERIMENTAL



Figura N°13 Muestras de cemento tratadas con HCI (1:1)

Figura N°14 Espectrofotometro de absorcion atdbmica por llama
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Figura N° 16 Demostracion de viraje de color al realizar una valoracion

Permanganométrica



