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610~2 ANALISIS RAPIDO DE LOS AGLOMERANTES HIDRAULICOS UNITA-
RIOS.

Po Ferrari »

De: "IL CEMENTO", 146, octubre, 1949,
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Bl ingenisro italiano Fabio Ferrari, comocido porque
su nombre v4 unido a la invencién de un determinadc tipo de
cementos, ¥y por sus nunerogos trabajos sobre aglomerantes, -—
expone, on este artfculc, un método prédctico y, sobre todo,
répido, para el andlisis qufmico de clinkers de cemento y.de
nmusstras de crudo previamente clinkerizadas en el laborato-
rio, Los componentes a determinar son, dcidos sgiliciso y ~
sUlfurico, 6xidos de aluminio y hierro y cal, ademds de la —

humedad y de la pérdida al fueeo.

Tomea y preparacidn de la muestra

Logs fragmentos de clinker, blen limpios de materias
oxtrafias, constituyen la sustancia problema, Se trituran -
previamente, hasta polvo groseroc en un mortero Albich y lue-
20 ge reducen a polvo immalpable en mortero de dgata, hasta
gue no gusde regiduo sobre tamiz de 3,600 mallas por em?.

La nuestra ge divide sn tres partes: In la nrimera
ge debtermina la humedad; en la segunda la pérdida‘al fuego,
dcido silicico, alimina, cal y megnesia; en la tercera,.el
residuo sflico insoluble, el &xido de hierro y el dcido sul-

firico.
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Se pesan 10 gr. de muestra, en un crisol de tamafio

adecuado, y 8e calienta a 100RC hasgta peéo congtante. Da di-

ferencia entre las dos m sadas d4 el % de agua higroscépica.

Pérdida al fuego

Se opera sobre 1 gr. de sustancia problema, que se
calienta durante 30 minutos a 9502. Como antes, la diferen-

cia de pesadas, permite caloular la pérdida por calcinacidn.

Sflice total

_ 31 residuoc de la calcinacién anterior, se ataca con
dcido nitrico muy concentrado (4 = 1,52), afiadiendo, gotza a
gota; hasta 4 c.c. de este reactivo, cuidando de que toda la
masa quede embebida ¥y tapando el crisbl con un vidrio de ro-
loj. Se calienta; agitando 'de cuando en cuando, a unos 1002,
durante 30 minuios,

Terminado el atague, se toma la masa con una pequella
cantidad de agua hirviente, acidulada con nftrico, y se fil-
tra., 21 residuo se lava con la minima can%idad de agua hir-
viendo, hasta gue no haya acidez en el filtrado.. Se agota el
regiduo a la trompa y se calcina, finalmente, a unos 1.000¢,
durante 30 minutos., Xl peso del calcinado dé la cantidad de

deido silfcico total.

Alvmins

[

El 41503 se detormina por diferencia, una vez conoci-
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do el contenido en Alp0; 4 FepO3 ¥ la proporeidn de 4ate Ui~
timo, que se deduce de la tercera parte de la muestra (ver -
mds adelante). Para hallar la suma de aldmina 4+ 6xido de hie’
rro, se parte del liquido filtfado de la operacidn anterior,
al que se afiaden 10 c.c. de una disolucién de nitrato amdnico
al 10 %; se calicnta la mezcla hasta ebullicibn y se afiade un
exceso de amoniaco (exentb de COo) hasta precipitacidén comple
ta. Una vez decantado el precipitado, se filtra y lava dos -
veces con agua hirviendo. Luego se disuelve, vertiendo gobre
el mismo, dcido nitrico, gota a gota, repitiendo la precipita
~cibn con NH3. Se filtra otra vez, lavando el residuc muy bien

con ague caliente conteniendo 1 % de nitrato emdénico. Se es-

curre a la trom»a, se deseca ¥y nesa cono (Al203 + F6203)-

Ccal

Los liquidos filtrados de 1la precipitacién anterior
se concentran hasta unos 150 c.c. A ebullicién, se precipita
‘el calcio con solucién concentrada e hirviente de oxalato amd-
nieo(en exceso). Se mentiene la mezcla en reposo, a unos 8S08C,
durante dos horags y se¢ filtra después, lavando el precipitédo
con solucién caliente de oxalato aménico al 1 %. Bl precipi-
tado, todavia hilmedo, se lleva a un crisol tarado y se calci-
na, aumentando gradualmente la temperatura durante media hora,
haste alcanzar unos 1.0002C. Se pesa el residuo, con todo cui

dado, como CalQ,

- INSTITUTO TICNICO DE LA CONSTRUCCION Y DEL CEMLNTO w

(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas https://materconstrucc.revistas.csic.es

Licencia Creative Commons
Reconocimiento 4.0 Internacional (CC BY 4.0)



- 4 -
Magnesia

E1 1fquido procedente de la precipitacidbn del caleio
con exceso de oxelato aménico, se adifica con nitrico; afia~
diendo despuds un exceso de fosfato gbdico y llevando a2 ecbu-
11icibn, Se agregan 80-90 c.c. de emoniaco al 10 %, dejendo
reposar el precipitado formado. Despuds de una ha;a, ge fil-—
tra meaiante un crisol de platino de Gooch, se lava el preci-
pitado con amoniaco al 2;5 %, se descca y caleina a 71,0002, Se
pesa el residuc como PEOTMgQ'

31 se carece del crisol de Gooch, puede hacerse uso
de un filtro de papel, lavando el precipitado y recogidndolo
sobre el filtro; llevando luego ¢l conjunto a un crisol de |
platino para caeleinar, segin la tdenica ordinaria. Calentar,

al principio con llame muy pequefia.

8flice insoluble (Residuo silfcico).

Dos gramos de la tercera parte de la muestra proble~
ma, se calecinan durante 15-20 minutos, en cdpsula de porcela-
na y se tratan segin ¢l método descrito para la determinacidn
de la Si0Op total. Como reactivo de ataque se omplea dcido -
clorhidrico fumante (4 = 1;19) enn lugar de nftrico, Bl regi-
duo, lavado, se lleva a una cépsula de porcelena mediante di-
golucidén hirviente de carbonato sddico al 3 % manteniendoc la
solucibn a 1009; durante 20 minutos y procurando que 2l vold-
men total sea de 150 c.c. Por dltimo, se filitre, lavando el -

residuo con solucién de carbonato, primeramente y luego con -
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agua. Se deseca, calcina y pesa. La cifra obtenida, resta-

da de la sflice total, dard la cantidad de silice soluble o

combinada, existente en el clinker,

Oxido de hierro

Esta sustancia se determina gobre lz mitad del 1lfquido
filtrado procedente de la operacién anterior, guardendo la -
otra mitad para la determinacibn de los sulfatoé.

Se agrega al liquido, €cido clorhidrico concentrado
(10 c.c.) v se 1lleve a2 un voldmen de 200 c.c. Entonces se hace
pasar agua de cloro hasta que todo el hierro se oxide por com-
pleto. Una vez frio, y en agitacién, se v4 afiadiendo, gota a
gota, cupferrdn (amonionitrosofehilhidroxilamina), en golucién
acuosa al 6 % (ver nota al final), fria y limpida. ée forma-—
ré en seguida un precipitado rojizo caracterfstico que, aunque
al ?rincipio adquiere aspecto pulverulento, pronto se vd al -
fondo én forme de masas crigtalinas fdeilmente friables. Se
agrege, aun, un exceso 4de reactivo, teniendo en cuentsa qus pa-
ra cada 0,01 gr. de hierro hay que emplear 0,0833 gr.: de cup-
ferrén. Se dejan pasar 15-20 minutos, agitando despuds 1la na-
ga con una varilla de vidrio y filtrando a la ﬁrompa; gon suc-
cibu suwave al principio. Se lava el precipitado dog veces con
agua fria acidulada con ClH y despuds con égua sola hasta que
el 1fquido que pasa no sea dcido. Sobre el filtro; ge lava re-
petidas veces con amoniacc y, finalmentc, una vez con agua. -
Despuds de desecacidn completa, el crisol de platino cubierto,
Be calcina al aire. Se pesga, finalmente, el regiduo como -

FGQOB.
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Anhidrido_sulfdrico (Swlfatos)

Ia mitad de 1fquido reservada en la operacién prece-
dente, se lleva un voldmen de 250 c,.,c. ¥, wna vez hirviente,
ge afiaden amoniaco y carbonato amdénico en exceso. Se deja -
precipitar, filtrando y lavando el residuo. 4l 1feuido fil-
trado se aflade uwna gota de metil-naranja, neubtralizando lue-
go con ClH. Se afiade a conbtinuacibn 1 c.c. de clorhidrico -
concentrado (D = 1,17) ¥ se lleva 2 ebullicibn.

Manteniondo ol liguido en agitaciébn, se afiaden, de un
golpe, 50 c.c., de cloruro bdrico al 2 %, también caliente. -
Despuds de dejar estar wna hora, a 908C, se filtra y se lava
cuidadosamente con agua caliente. Se lleva el precipitado,
aun himedo, & un crisol de platino gue sé calienta suavemen-
te, manteniéndolo inclinado. Se caleina finalmente y se pe-—

sa como sulfato de bario., Bl resultado se obticne segin:

504 = 0,3433.80,Ba

NOTA: El reactivo Cupferron se prepara asis “Se ponen en un
vaso de precipitados grande, 1000 c.c. de agua; 60 gr, de ni-
trobenceno y 30 gr. de clorurc amébnico. Se agita la mezela -
hasta obtener una emulsibn. Sin dejar de agitar, se van afia-
diendo lentamente porcliones de 1 gr. de polvo de cinc; hasta
un total de 70-~75 gr. Se manticne 1la temperatura de la reac-
cién entre 16 y 182C. Se prolonga la reduccién hasta que desa
parezca por completo el olor del nitrobenceno (almbndras amar

gas). Se filtra a la bomba, lavendo el Zn (OH), que queda -
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gobre el filtro con una pequeifia cantidad de agua. E1 filtra-
do se enfris fuer%omente, con 10 cual, por sobresaturacidn,
aparece un precipitadoe abundante de cristales blanco-nieve.
8¢ filtra y escurre a la trompa, secando luego el precipita-—
do entre varios plieguce de papel de filtro. Se disuelve en
400-500 c.c. de dter obilico y se filtra la disolucién por
papel. Se enfria hasta 0eC y ée hace pasar, durante 10 alnu-
tos, una corriente de NH3 gaseoso y seco; despuds se afiade un
volﬁmen igual de nitrato de amilo fresco. Por calentamient o
de la mezcla; se forma una mesa de amonionitrosofenilhidro-
xilamina,'en forma de bellog cristales de aspecto niveo, Be
lavan los cristales con éter y sc sccan entre papel, guar—
dando el producto en frascos de¢ cierre hormético, con algo

de. carbonato ambnico¥,
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