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610-2 AHALISIS RÁPIDO D3 LOS AGLCMBRM^B^^^^ 

RIOS. 

F* Ferrari» 

Des ^̂ IL CEUŒNTO", 146, octubre, 1949. 

SI ingeniero italiano Fabio Perrari, conocido porque 

su nombre vá unido a la. invención de un determinado tipo de 

cementos, y por sus numerosos trabajos sobre aglomerantes, -

expone, en este artículo^ un método práctico y, sobre todo, 

rápido, para el análisis químico de clinkers de cemento jT-̂de 

muestras de crudo previamente clinkerizadas en el laborato-

rio» Los componentes a determinar son, ácidos silicico y -

sulfúrico, óxidos de aluminio y hierro y cal, además de la -

humedad y de la pérdida al îuep'ù, 

îPBB. y, pŷ pfiyO'pî P' p^^^ if̂ _?̂p-̂ í̂í"?-

Los fragmentos de clinker, bien limpios de materias 

extrañas, constituyen la sustancia problema. Se trituran -

previamente, hasta polvo grosero en un mortero Albich y lue

go se reducen a polvo impalpable en mortero de ágata, hasta 

que no quede residuo sobre tamiz de 3»600 mallas por cm o 

La muestra se divide en tres partes s En la primera 

se determina la humedad; en la segunda la -pérdida al fuego, 

ácido silícico, aliímina, cal y magnesia; en la tercera, el 

residuo sílice insoluble, el óxido de hierro y el ácido sul

fúrico* 
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-» 2 --
Humedad 

Se pesan 10 gr^ de muestra, en un crisol de temaño 

adecuado, y se calienta a 1002C hasta peso constante « La di

ferencia entre las dos pe sadas dá el Ío de agua higroscópica, 

Perdid^a^ al fuego^ 

Se Ojpera sobre 1 gr» de sustancia problema, que se 

calienta durante 30 minutos a 9506 • Como antes, la diferen

cia de pesadas, permite calcular la perdida por calcinación* 

S_:Djjce total 

331 residuo de la calcinación anterior, se ataca con 

ácido nítrico muy concentrado (d = 1,52), añadiendo, gota a 

gota, hasta 4 c»c» de este reactivo, cuidando de que toda la 

masa quede embebida jr tapando el crisol con un vidrio de re

lego Se calienta, agitando de cuando en cuando, a unos 1002, 

durante 30 minutos» 

TeiTâinado el ataque, se toma la masa con una "pequeña 

cantidad de agua hirviente, acidulada con nítrico, y se fil

tra» El residuo se lava con la mínima cantidad de agua, hir

viendo, hasta que no haya acidez en el filtrado « Se agota el 

residuo a la trompa y se calcina, finalmente, a unos 1»000S, 

durante 30 minutos. SI peso del calcinado dá la cantidad de 

ácido silícico total» 

AlAÍmijiâ  

El AI2O3 se determina ID or diferencia, una vez conoci-
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« 3 ̂  

do el contenido en AI2O3 4- Pe202 y la proporción de éste ul

timo, que se deduce de la tercera parte de la muestra (ver --

más adelante) a Para hallar la suma de alumina 4- óxido de hiê * 

rro, se parte del líquido filtrado de la operación anterior, 

al que se añaden 10 CoCi. de una disolución de nitrato amónico 

al 10 9$; se calienta la mezcla hasta ebullición j se añade un 

exceso de amoniaco (exento de CO2) hasta precipitación comple^ 

ta» Una vez decantado el precipitado, se filtra y lava dos -

veces con agua hirviendo. Luego se disuelve, vertiendo sobre 

el mismo, ácido nítrico, gota a gota, repitiendo la precipita 

ción con NH-.» Se filtra otra vez, lavando el residuo muy bien 

con agua caliente conteniendo 1 ̂  de nitrato amónico. Se es

curre a la trompa, se deseca y pesa como (Al20-̂  4- ̂0200)» 

P a l 

Los líquidos filtrados de la precipitación anterior 

se concentran hasta unos 150 c.c. A ebullición, se precipita 

el calcio con solución concentrada e hirviente de oxalato amó-

nico(en exceso). Se mantiene la mezcla en reposo, a unos 8OÔC5, 

durante dos horas y se filtra despues, lavando el precipitado 

con solución caliente de oxalato amónico al 1 ̂ . El precipi

tado, todavía húmedo, se lleva a un crisol tarado j se calci

na, aumentando gradualmente la temperatura, durante media, hora, 

hasta B.ÜQBii'ZBX unos I0OOOÔO. Se pesa el residuo, con todo cui 

dado, com.o CaO. 
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^ 4 -

Magiesia 

El líquido procedente de la precipitación del calcio 

con exceso de oxalate amónico^ se adifica con nítrico^ aña

diendo después un exceso de fosfato sódico 5̂  llevando a ebu-

Ilición* Se agregan 80^90 c«c» de amoniaco al 10 ̂ , dejando 

reposar el precipitado formado» Después de una liar a, se fil

tra mediante un crisol de platino de G-oocli, se lava el preci

pitado con amoniaco al 2,5 ^9 se desoca y calcina a Î OOOfi* Se 

pesa el residuo como PpOr-Mgp» 

Si se carece del crisol de Gooch, puede hacerse uso 

de UQ filtro de papel^ lavando el precipitado y recogiéndolo 

sobre el filtro^ llevando luego el conjunto a un crisol de 

platino para calcinar5 según la técnica ordinaria* Calentar, 

al principio con llaína muy pequeña* 

§SJé'J^-È,,^^ÊS^2^'ÏU'^ (Residuo silícico) « 

Dos gramos de la tercera parte de la muestra proble-

ma^ se calcinan durante 15'-20 niinutoBj en cápsula de porcela--

na y se tratan según el método descrito para la determinación 

de la SÍO2 total* Como reactivo de ataque se emplea ácido -

clorhídrico fumante (d = I9I9) en lugar de nítrico* El resi

duo ̂  lavado, se lleva a una cápsula de porcelana mediante di

solución hirviente de carbonato sódico al 3 5̂  manteniendo la 

solución a 100-Sj durajite 20 minutos y procurando que el volu

men total sea de 150 c e * Por último, se filtra, lavando el -

residuo con solución de carbonato, primeramente y luego con -
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^ 5 -

agua^ Se deseca^ calcina y pesao La cifra obtenida^ resta

da de la sílice total^ dará la cantidad de sílice soluble o 

combinada, existente en el clinker* 

tei cljD_ jie^ jii e rro^ 

Esta sustancia se determina sobre la mitad del líquido 

filtrado procedente de la operación anterior, guardando la --

otra mitad para la determinación de los sulfates* 

Se agrega al líquido, ácido clorhídrico concentrado 

(10 CoCo) y se lleva a mi vol-dm.en de 200 CoC* Entonces se hace 

pasar agua de cloro hasta que todo el hierro se oxide por com

pleto. Una vez frío, y en agitación, se vá añadiendo, gota a 

gota, cupferrón (amonionitrosofeñilhidroxilamina), en solución 

acuosa al 6 5̂  (ver nota al final), fría y límpida» Se forma

rá en seguida im precipitado rojizo característico que, aunque 

al principio adquiere aspecto pulverulento, pronto se vá al -

fondo én forma de masas cristalinas fácilmente friables. Se 

agrega, aun, xm exceso de reactivo, teniendo en cuenta que pa

ra cada 0,01 gr* de hierro hay que emplear 0,0833 gr.s de cup-

ferrón* Se dejan pasar 15--20 minutos, agitando después la ma

sa con una varilla de vidrio y filtr8n.do a la trompa, con suc

ción suave al principio. Se lava el precipitado dos veces con 

agua fría acidulada con CIH y después con agua sola hasta que 

el líquido que pasa no sea ácido. Sobre el filtro, se lava re

petidas veces con amoniaco j ^ finalmente, una vez con agua. -

Después de desecación completa, el crisol de platino cubierto, 

00 calcina al aire. Se pesa, finalmente, el residuo como -

Fe 203* 
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^ 6 ^ ' 

Ánhidrld̂ ^̂ _sulfjirij30 (Sulfates) 

La mitad de 3.íquido reservada en la operación prece

dente ̂  se lleva vai voldiiion de 250 c^c^ y« una vez hirviente, 

se añaden amoniaco y carbonato amónico en exceso• Se deja -

precipitar, filtrando y lavando el residuo. Al lÍQUído fil

trado se añade una gota de metil-naranja, neutralizando lue

go con C1H« Se añade a continuación 1 CoC. de clorhidrico --

concentrado (D « 1|17) y se lleva a ebullición. 

Manteniendo el líquido en agitación, se añaden^ de un 

golpe j 50 c*c. de cloruro bárico al 2 ^ , tambión caliente • -

Despuás de dejar estar mía hora^ a 90flC, se filtra y se lava 

cuidadosauíente con agua caliente • Se lleva el'precipitado, 

aun hi5medo, a un crisol de platino que se calienta suavemen

te, manteniéndolo inclinado. Se calcina finalmente y se pe

sa como sulfato de bario. 31 resultado se obtiene segúns 

SO3 = 0,3433*SO^Ba 

ïïOTAs E l r e a c t i v o Cupferron se p r e p a r a a s í s ^̂ Se ponen en un 

vaso de p r e c i p i t a d o s grande^ 1000 c . c . de agua , 60 g r . de n i 

t robenceno y 30 g r . de c l o r u r o amónico. Se a g i t a l a mezcla -

h a s t a ob tene r una emul s ión . S in d e j a r de a g i t a r , se van a ñ a 

d iendo lentaji iente p o r c i o n e s de 1 g r . de po lvo de c i n c , h a s t a 

un t o t a l de 70-75 gr» Se mant iene l a t e m p e r a t u r a de l a r e a c 

c ión e n t r e 16 y iS f id Se p r o l o n g a l a r e d u c c i ó n h a s t a que desa 

p a r e z c a po r completo e l o lo r de l n i t r o b e n c e n o (almondras amar 

g a s ) . Se f i l t r a a l a bomba, l avando e l Zn (0H)2 que queda -
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^ 7 -

sobre el filtro con una pequeña cantidad de agua* El filtra

do se enfría fuertemente ̂  con lo cual^ por sobresaturación^ 

aparece un precipitado abundante de cristales blanco—nieve o 

Se filtra y escurre a la trompa^ secando luego el precipita

do entre varios pliegues de loapel de filtro» Se disuelve en 

400-500 c*Co de éter etílico j se filtra la disolución por 

papel. Se enfría hasta 02C y se hace pasar, durante 10 minu

tos ̂  una corriente de NH-:. gaseoso y seco; después se añade un 

volumen igual de nitrato de amilo frescoo Por calentamiento 

de la mezcla^ se forma mía masa de amonionitrosofenilhidro-

xilamina, en forma de bellos cristales de aspecto niveo. Se 

lavan los cristales con éter y se secan entre papel^ guar

dando el producto en frascos de cierre hermético^ con algo 

de. carb on at o atnóni c o '̂  
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