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RESUMEN

Se presenta un método cuantitativo para realizar el ataque de una sustancia, con agita-
ciébn magnética, y posterior filtrado del residuo sin ninguna pérdida de producto.

Concretamente se expone su aplicacién para el tratamiento con acido salicilico en me-
dio metanolico de una muestra de cemento portland.

INTRODUCCION

Existen en la bibliografia varios métodos de tipo quimico, mediante los cuales se pue-
den eliminar, principalmente, los silicatos del clinker, lo que permite el anilisis del res-
to de sus componentes.

Entre ellos se encuentra el desarrollado por Nagerova y Lebedeva (1), que proponen dos
reactivos que atacan selectivamente los silicatos calcicos del clinker: una solucién acuo-
sa al 5 % de 4cido bérico y una solucién de 4acido acético glacial en alcohol metilico ab-
soluto. Este método se modifico posteriormente por Fateeva y Kozlova (2), para la de-
terminacién del aluminato tricalcico, por su disolucién en una solucién caliente de sa-
carosa al 10 %, en el residuo procedente del ataque del cemento con &acido bérico.

Fratini (3) hace uso de una solucién amoniacal de citrato aménico.

Takashima y Amano emplean el acido salicilico en solucién metanodlica, para atacar el
clinker y determinar su contenido en aluminato tricélcico; para ello realizan un estudio
por difraccién de rayos X del residuo obtenido, observando que se disuelven la cal libre
y los silicatos célcicos, y permanecen el aluminato tricalcico (C;A: 3Ca0.A1,0,), la fa-
se ferritica y el yeso (4). El tratamiento original es el siguiente:

“Se introducen 0,5 g de cemento portland en un vaso de precipitados, 3 g de acido sali-
ciclico y 20 ml de metanol, se agita vigorosamente 30 minutos y se filtra. El residuo se
lava con metanol y se seca”.

Trivifio (5), hace aplicacién de este tltimo método, empleando asimismo la difraccion
de rayos X para el anélisis del residuo al tratamiento salicilico-metanodlico; y sefiala que,
el lavado del extracto salicilico con agua hirviente durante 10 segundos, descompone la
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fase ferritica y el aluminato tricilcico, forméandose aluminato tricdlcico hidratado. Con
objeto de eliminar la mayor parte de los sulfatos, trata dicho residuo con una solucién
de acido acético 1 N, durante 15 minutos con agitacion magnética.

Posteriormente y mediante la espectroscopia de absorcién infrarroja, capaz de detectar
no sé6lo componentes cristalinos, sino también fases en estado amorfo, se observa, en la
mayoria de los casos, la presencia de silicatos, tricalcico y sobre todo bicdlcico aun sin
disolver, en el residuo del ataque salicilico-metanélico de un cemento portland (6) (7).
También se detectan en el insoluble la silice tanto cristalizada como vitrea, y por consi-
guiente, las adiciones siliceas (puzolanas naturales, cenizas volantes, ...) que pueda tener
incorporadas el cemento, ya que quedan practicamente inalteradas al realizar sobre ellas
este tratamiento (7).

El valor del residuo al ataque salicilico-metanélico de una muestra de cemento anhidro
es indicativo de la existencia de adicién silicea y del porcentaje en que se encuentra
presente en el cemento, debido a la insolubilidad de las adiciones siliceas ante este tra-
tamiento (7).

Con el fin de obtener dicho residuo, se ha disefiado un aparato de agitaciéon-filtracion sin
pérdida de producto y se ha desarrollado un método operativo para realizar con precisién
este tratamiento, cuya descripciéon es el objeto del presente trabajo.

TRATAMIENTO CON ACIDO SALICILICO EN SOLUCION METANOLICA
SIN PERDIDA DE PRODUCTO

Aparato

Para llevar a cabo un correcto ataque de la muestra, y con el fin de evitar cualquier
pérdida de producto, se ha disefiado el modelo de aparato representado en las figuras
1-I y 1-IT, (8).

Consta, basicamente, de un matraz de dos bocas donde se realiza la agitacién y el pos-
terior lavado como se indica en el método, y una placa filtrante (G-4), que se adosa a
dicho matraz para el filtrado del residuo sin ninguna pérdida.

Reactivos

— Acido salicilico (o-hidroxibenzoico) puro para analisis.
— Metanol de 99,9 % de riqueza, seco y destilado sobre CaO.

— 0,5000 gramos de muestra seca a 105°C hasta peso constante.

Método

Se colocan 0,5000 g de muestra seca y 3,0000 g de acido salicilico en el matraz, previa-
mente tarado, en la posicién de agitacién, acoplandose la placa filtrante, igualmente ta-
rada, como se indica en las figuras 1-I y 2-I. Se afiaden 20 ml de metanol. Se tapa la se-
gunda boca del matraz. Se mantiene con agitacién vigorosa 30 minutos.
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Fig. 1-1 Fig. 1-11
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I FILTRACION

Fig. 2-1 Fig. 2-I1

Se filtra a vacio (figs. 2-I y 2-II) y se lava el residuo con 50 ml de metanol, extrayen-
do el agitador. Se introducen placa y matraz en estufa a 105°C, hasta peso constante. La
diferencia de pesos conducird al valor del residuo.
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CONCLUSIONES

1. Es posible obtener el valor del residuo al ataque con &cido salicilico en medio metano-
lico sin pérdida de producto de una sustancia, mediante el aparato expuesto en este
trabajo.

2. El aparato disefiado podra ser de aplicacion para cualquier tipo de ensayo semejan-
te al tratamiento salicilico-metandlico, es decir, ataque de la muestra con agitacion
magnética, y posterior filtrado sin pérdida de producto.
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