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RESUMEN 

 

 

La industria del cemento es una de las más importantes del Ecuador, debido a que el sector de 

la construcción ha tenido un crecimiento notable en los últimos 5 años, es por esa razón, que 

las Empresas Cementeras han invertido para ser más competitivas en el mercado. El análisis 

del cemento con el método gravimétrico que se usa actualmente tiene una duración 

aproximada de 5 días por muestra, por lo que es necesario implementar nuevos métodos que 

permitan abaratar costos, reducir el consumo de reactivos y sobre todo ahorrar tiempo. El 

presente estudio tiene por objeto aplicar un método espectrofotométrico de absorción atómica 

para el análisis de: Hierro, Calcio, y Magnesio en cemento portland. Lo que mejorará el 

tiempo de análisis, aumentando la producción y reduciendo el tiempo que toma el control de 

calidad del mismo; de esa manera el producto podrá salir a la venta en menor tiempo. Se 

analizó Hierro, Calcio, Magnesio, Potasio, y Sodio en 3 marcas de cemento portland. El 

muestreo aleatorio consistió en la toma de 10 muestras por cada marca, Lafarge, Holcim y 

Chimborazo, las cuales fueron homogenizadas y cuarteadas. Una vez tomadas las muestras se 

realizó el análisis gravimétrico mediante el método estandarizado Norma INEN NTE 

160:2009 segunda revisión y la Norma ASTM C150/C150M (American Society for Testing 

and Materials). Como complemento se llevó a cabo el análisis de 2 parámetros de apoyo tales 

como: Sílice y Pérdida por calcinación; datos que sirven para determinar la composición del 

cemento. Realizada la prueba estadística t-student, se concluye que no existe diferencia 

significativa entre los dos métodos, para el análisis de Hierro, Calcio y Magnesio, por lo que 

se puede reemplazar el método gravimétrico por el espectrofotométrico de absorción atómica. 
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El Sodio y Potasio no fueron analizados gravimétricamente ya que la Norma INEN 160:2009 

y la ASTM C150 ya tienen implementados los métodos espectrofotométricos para estos dos 

cationes como únicos análisis, mientras que la Pérdida por calcinación y Sílice se determinan 

únicamente por gravimetría. 

 

Palabras clave: analitos, cemento, espectrofotometría por absorción atómica, gravimetría, 

muestreo aleatorio. 
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ABSTRACT 

 

 

The cement industry is one of the most important of Ecuador, because the construction 

industry has had a remarkable growth in the last five years, is for that reason that the Cement 

Companies have invested to become more competitive in the market. The analysis of cement 

with the gravimetric method used currently takes approximately 5 days per sample, so it is 

necessary to implement new methods to cut costs, reduce reagent consumption and above all 

save time. The present study aims to implement an atomic absorption spectrophotometric 

method for the analysis of: Iron, Calcium and Magnesium in portland cement. Which will 

improve the analysis time, increasing production and reducing the time it takes to control 

quality; thus the product will go on sale in less time. Iron, calcium, magnesium, potassium, 

and sodium was analyzed in 3 portland cement brands. Random sampling consisted in taking 

10 samples per brand, Lafarge, Holcim and Chimborazo, which were homogenized and 

quartered. Once the samples taken gravimetric analysis was performed using standardized 

method Standard NTE INEN 160: 2009 second review and ASTM C150 / C150M (American 

Society for Testing and Materials). Complementing was conducted 2-parameter analysis 

support such as silica and Loss on ignition; data used to determine the composition of the 

cement. He performed the statistical test t-student, it is concluded that there is no significant 

difference between the two methods for the analysis of iron, calcium and magnesium, which 

can replace the gravimetric method by atomic absorption spectrophotometry. Sodium and 

potassium were not analyzed gravimetrically as the Standard INEN 160: 2009 and ASTM 
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C150 and have implemented the spectrophotometric methods for these two cations as single 

analysis, while the loss on ignition and Silica are uniquely determined gravimetrically. 

Keywords: analytes, cement, atomic absorption spectrophotometry, gravimetry, random 

sampling. 
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INTRODUCCIÓN 

 

 

La industria del cemento es una de las principales actividades económicas a nivel nacional; 

según la Empresa Pública Cementera del Ecuador (EPCE) se pretende desarrollar, 

industrializar y comercializar la materia prima y productos terminados de la cadena del 

cemento. De tal manera que, el aprovechamiento eficiente de los recursos naturales y 

contribuyendo al desarrollo constructivo del país con responsabilidad social y ambiental son 

fundamentales para promover la competitividad, sostenibilidad, productividad y eficiencia del 

sector cementero [1]. 

 

En el Ecuador, el consumo de cemento crece a ritmo sostenido, esto se debe principalmente a 

tres factores: el primero es el “boom” de la construcción como consecuencia del crecimiento 

de la economía; el segundo, es la facilidad de acceder a créditos de vivienda y el tercero, la 

inversión en obras de infraestructura promovida por el sector público principalmente. Por 

estos motivos, el país ha llegado a ocupar el tercer lugar en mayor consumo de cemento per 

cápita [2]. 

 

En el proceso de control de calidad para determinar el contenido de los componentes básicos 

del cemento portland, se utiliza la norma internacional ASTM C150/C150M (ver Anexo 3), y 

en nuestro país la INEN NTE 160:2009 (ver Anexo 2). El método gravimétrico requiere 

demasiado tiempo de realización y alto consumo de reactivos. Por lo tanto, el presente estudio 

fue realizado con el fin de aumentar la sensibilidad de los análisis, reducir el consumo de 

reactivos, y disminuir el tiempo de trabajo.  
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Gracias a la espectrofotometría de absorción atómica con llama, se puede determinar el 

contenido exacto de los componentes del cemento portland asegurando la calidad del mismo. 

Por ende, esta técnica lleva al análisis a un nivel más apropiado y confiable. Es importante 

mencionar que la norma ASTM C150/C150M ya realiza análisis de sodio y potasio por 

absorción atómica; este método es usado básicamente para la determinación y cuantificación 

de elementos metálicos, es robusto y de fácil manipulación, aplicándose en una alta variedad 

de matrices generando resultados confiables [3]. 

 

El cemento al ser una mezcla de caliza y arcillas calcinadas y posteriormente molidas, tiene la 

propiedad de endurecerse al contacto con el agua. En este punto la molienda entre las rocas es 

llamada clinker y posee una gran variedad de componentes que son los óxidos de: hierro, 

calcio, magnesio, potasio, sodio y aluminio; siendo estos de gran importancia por las 

propiedades que aportan a la estructura química del cemento [4]. 
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CAPÍTULO I 

 

 

1. EL CEMENTO PORTLAND. 

 

1.1.GENERALIDADES. 

El cemento es una mezcla de silicatos y aluminatos de calcio que forman un conglomerante; 

material capaz de unir fragmentos de uno o varios materiales y dar cohesión al conjunto 

mediante transformaciones químicas. El proceso de molienda da como resultado un polvo 

bastante fino que se denomina clinker, éste se convierte en cemento con la adición de yeso que 

es el agente que le permite fraguar y endurecer progresivamente cuando se hidrata formando  

una sustancia maleable, plástica y uniforme denominada hormigón o concreto. El uso del 

cemento es muy importante en construcción, ya que da resistencia a las diversas estructuras 

[5]. 

 

El cemento portland fue inventado en 1824 en Inglaterra por Joseph Aspdin. El nombre de 

cemento Portland proviene de una piedra que fue extraída de la Isla de Pórtland, en Dorset 

(Inglaterra), siendo esta la primera caliza del período jurásico que se utilizó en el Reino Unido 

[6]. 

 

El cemento portland o también llamado cemento hidráulico, es un conglomerante que se forma 

por mezcla de áridos y agua, éstos pueden ser: áridos naturales como: caliza, dolomía, arena, 

grava, granito, basalto y cuarcita; áridos artificiales como: arcilla y áridos reciclados como:                                                                                                              
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residuos de demoliciones y de escombros; tienen la característica fundamental de conformar 

una masa muy resistente. El cemento portland es quizás el más utilizado a nivel mundial para 

construcción, por su propiedad aglutinante del producto final el hormigón [7]. 

 

1.2. TIPOS DE CEMENTOS. 

Los distintos cementos que existen difieren entre sí por su composición, así como por sus 

propiedades de resistencia y durabilidad. La producción de los diferentes cementos está 

enfocada en el destino y uso del mismo. En la actualidad se establecen dos tipos de cementos, 

el cemento portland y el puzolánico; el cemento portland se obtiene por la mezcla de arcilla y 

piedra caliza en proporción 1:4, mientras que el puzolánico se lo obtiene por la mezcla de la 

puzolana del cemento que es de origen orgánico o volcánico y cal hidratada [10]. 

 

1.3. FUENTES NATURALES DE LA MATERIA PRIMA. 

Las fuentes naturales que constituyen las materias primas para la fabricación de los diferentes 

tipos de cementos, son principalmente las montañas que aportan con arcilla y piedra caliza, 

para el cemento portland; y los volcanes que aportan con puzolana, para el cemento 

puzolánico. La fuente natural del yeso con el cual se mejora la calidad del clinker, proviene de 

una roca denominada aljez que básicamente es sulfato de calcio dihidratado. En nuestro país, 

se está utilizando como materia prima la cascarilla de arroz, que contiene alrededor de 80 % 

de silicio, aportando así una cantidad significativa de óxido de silicio al producto final [8]. 

 

1.4. APLICACIONES. 

El cemento portland es el material más utilizado a nivel mundial para la construcción e  
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ingeniería, ya que da resistencia a las diversas estructuras por la propiedad aglutinante del 

producto final, el hormigón. Por sus características se emplea en obras que no necesitan 

protección especial, que las condiciones de trabajo no involucren cambios climáticos severos, 

ni que entren en contacto con sustancias perjudiciales como los sulfatos [9]. 

 

1.5. COMPOSICIÓN QUÍMICA DEL CEMENTO. 

La composición química del cemento portland se encuentra regulada casi en todos los países 

del mundo, para garantizar su comercialización. Por tal razón es importante recalcar algunos 

de los componentes básicos del cemento y sus funciones principales en la estructura química 

del mismo. 

 

Los óxidos metálicos se dividen en dos tipos, de carácter básico como el óxido de calcio CaO 

y los de carácter ácido como el óxido férrico Fe2O3 y de aluminio Al2O3; y los secundarios 

que comprenden los óxidos de magnesio MgO, sodio Na2O y potasio K2O, estos últimos 

requieren un control especial y se debe limitar su contenido a valores reducidos para evitar su 

función normalmente nociva. Los óxidos primarios como los secundarios aportan con 

propiedades especiales o conocidos como factores hidráulicos, estos son: relación agua-

cemento, sedimentación, viento y soleamiento, entre otros [11, 12]. 

 

1.5.1. ÓXIDO DE CALCIO. 

El óxido de calcio CaO, es una sustancia bastante higroscópica, por hidratación forma 

hidróxido de calcio Ca(OH)2. Se debe considerar que los productos de la reacción son 

elevados, por lo que se producen presiones locales generando microfisuras en la masa del 

hormigón, esto a su vez disminuye la resistencia a la compresión del mismo. Sin embargo, el 
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óxido de calcio actúa como estabilizante y mejora la mezcla con arcillas y de esta manera es 

importante mencionar que la afectación depende del grado de exposición térmica del 

hormigón, ya que la hidratación de los granos de CaO es lenta, por ende, el hinchamiento 

puede durar varias semanas o meses. Por esto es necesario utilizar sílice o alúmina en la 

mezcla de formación del cemento, para formar silicatos o aluminatos de calcio 

respectivamente que son compuestos estables, no extraños a la matriz del hormigón y que 

permiten disminuir efectivamente el contenido de hidróxido de calcio en las pastas de cemento 

[13]. 

CaCO3 + calor      CaO + CO2 

 

1.5.2. ÓXIDO DE HIERRO. 

El óxido férrico Fe2O3, se lo encuentra en rocas como la hematita o la magnetita, y se extrae 

de las minas a cielo abierto o canteras. Este óxido se lo utiliza en la industria del cemento 

porque es insoluble en agua y sirve como material de soporte ya que es difícilmente atacable 

por factores climáticos como la temperatura, humedad, presión, aire, entre otros [14]. 

4Fe + 3O2      2Fe2O3 

 

1.5.3. ÓXIDO DE ALUMINIO. 

El óxido de aluminio Al2O3, también conocido como alúmina se lo obtiene de la bauxita, un 

mineral que es la fuente principal de este metal. Se utiliza en la industria del cemento para 

aumentar la resistencia y la temperatura de maduración en la mezcla con otros óxidos. El 

óxido de aluminio aporta con varias propiedades mecánicas al cemento portland, 
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convirtiéndolo en un material aislante eléctrico y térmico así como también resistente a la 

abrasión climatológica [15]. 

4Al + 3O2      2Al2O3 

 

1.5.4. ÓXIDO DE MAGNESIO. 

El óxido de magnesio MgO, es una sustancia que se encuentra en el cemento en una 

proporción máxima del 5 al 6 %. Proviene de las piedras calizas en forma de dolomita y a 

veces se lo encuentra en pequeñas cantidades en la arcilla. 

 

Es muy importante recalcar que el MgO no se mezcla en el proceso de fabricación del 

cemento, sino que se encuentra en las materias primas cuando se presenta en forma cristalina o 

también conocida como periclasa; esta se forma normalmente en mármol como producto del 

metamorfismo de rocas sedimentarias dolomíticas. Al hidratarse en concretos en contacto 

frecuente con el agua, existe un aumento lento pero significativo con posibilidad de 

desintegrar el concreto por su propiedad de expansión [15]. 

2Mg + O2      2MgO 

 

1.5.5. ÓXIDO DE SODIO Y POTASIO. 

El óxido de sodio Na2O y el óxido de potasio K2O, son sustancias higroscópicas capaces de 

absorber el agua del aire atmosférico iniciando una reacción violenta que forma hidróxido de 

sodio y potasio respectivamente, los cuales son una causa para el deterioro del concreto 

porque se forman presiones internas llevando a la ruptura del material. Por otro lado el óxido 
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de sodio tiene una característica particular, sirve para bajar la temperatura a la que funde la 

sílice [16]. 

 

1.5.6. ÓXIDO DE SILICIO. 

El óxido de silicio (IV), llamado comúnmente sílice, es uno de los componentes de la arena; 

ordenado espacialmente en una red tridimensional (cristalizado) forma el cuarzo en todas sus 

variedades y en estado amorfo constituye el ópalo que es un mineraloide que se caracteriza por 

su brillo y astillabilidad. Es utilizado para hacer vidrio artificial, cerámicas y cemento, en este 

último aporta gran estabilidad mejorando su calidad ya que reacciona con otros óxidos, 

complementándose entre sí [17]. 

2Si + 2O2      2SiO2 

 

1.5.7. ÓXIDO DE AZUFRE. 

El óxido de azufre (VI), llamado también anhídrido sulfúrico, es un componente 

agresivamente higroscópico, es el agente que causa la lluvia ácida. En el cemento de fraguado 

lento es importante porque reacciona con el vapor de agua que existe en el aire, produciendo 

ácido sulfúrico y desgastando la estructura [18]. 

2SO2 + O2      2SO3 
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En la Tabla 1.1., se indica la composición química del cemento portland. 

 

Tabla 1.1 Composición química del cemento portland [31]. 

Pérdida por calcinación                  5,0 % máximo 

Silicio SiO2                                              21,0 % mínimo 

Aluminio Al2O3                                 5,5 % máximo 

Hierro Fe2O3                                     2,5 % mínimo 

Calcio CaO                                        64,0 % máximo 

Magnesio MgO                                 6,0 % máximo 

Azufre SO3                                                           4,0 % máximo 

Sodio Na2O                                        1,0 % máximo 

Potasio K2O                                      1,0 % máximo 

Titanio TiO2                                       1,0 % máximo 

 

 

2. PROCESO DE FABRICACIÓN DEL CEMENTO PORTLAND. 

 

La fabricación del cemento portland se desarrolla en tres fases: preparación de la mezcla de 

materias primas (óxidos de calcio, silicio, aluminio, hierro, magnesio, sodio y potasio), 

homogenización  (producción del clinker) y preparación del cemento (adición de yeso). 

 

En la Tabla 1.2., se muestran los porcentajes de los compuestos que componen la materia 

prima [19]. 
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Tabla 1.2. Composición de la materia prima [19]. 

Compuesto % 

Óxido de calcio 44,0 

Óxido de silicio 14,5 

Óxido de aluminio 3,5 

Óxido de hierro 3,0 

Óxido de magnesio 1,6 

 

Para mejorar la calidad del clinker y tener un cemento apto para la venta al público que 

cumpla con los estándares de calidad según la norma INEN NTE 160:2009 y la ASTM 

C150/C150M, se agrega aproximadamente 2 % de yeso, la mezcla se muele finamente y se 

obtiene el cemento listo para su comercialización. En la Tabla 1.3, se muestra un aumento 

representativo de los componentes del cemento portland debido a la adición de yeso [20]. 

 

Tabla 1.3. Composición final del cemento portland [20]. 

Compuesto Porcentaje (%) 

Óxido de calcio 64,0 

Óxido de silicio 21,0 

Óxido de aluminio 5,5 

Óxido de hierro 2,5 

Óxido de magnesio 2,4 

Sulfatos 1,6 

Otros 1,0 
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3. MÉTODO GRAVIMÉTRICO. 

 

El método gravimétrico hace énfasis en la determinación de la cantidad de un analito presente 

en una muestra, eliminando todas las sustancias interferentes y obteniendo el componente 

deseado de composición definida. El método gravimétrico es cuantitativo, debido a que se 

determina la cantidad de sustancia únicamente por diferencias de peso utilizando una balanza 

analítica. Los cálculos respectivos se realizan en base a relaciones estequiométricas y 

reacciones químicas. Existen métodos gravimétricos que se utilizan de acuerdo al análisis que 

se requiera, estos son: método por precipitación, volatilización y electrodeposición; sin 

embargo en el análisis de cementos portland el método más utilizado es el de precipitación y el 

de volatilización cuando se requiere determinar pérdida por calcinación [21]. 

 

3.1.MÉTODO DE PRECIPITACIÓN. 

Este método analítico permite obtener la cantidad de un analito en una muestra, basándose en 

la precipitación de un compuesto de composición definida y utilizando relaciones 

estequiométricas, es decir, se convierte el analito en un precipitado poco soluble, para luego 

ser filtrado y purificado, obteniendo así un producto de composición química definida. Es 

importante recalcar que el método es aplicable siempre y cuando el precipitado cumpla con las 

siguientes propiedades: baja solubilidad, alta filtrabilidad y pureza [21]. 

 

4. MÉTODO DE VOLATILIZACIÓN PARA DETERMINAR LA COMPOSICIÓN 

DEL CEMENTO. 
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4.1.PÉRDIDA POR CALCINACIÓN. 

Generalmente una pérdida por calcinación elevada indica pre hidratación y carbonatación, que 

pueden ser causadas por un almacenamiento prolongado e inadecuado o adulteración durante 

el transporte y descarga del cemento. La pérdida por calcinación, P.P.C, es la cantidad de 

materia que se pierde al calcinar una sustancia (materia orgánica, agua de cristalización, agua 

física y sulfuros). La pérdida por calcinación del cemento portland, se determina calentando 

una muestra a 1100 °C hasta que se obtenga un peso constante [22]. 

 

4.2.ANÁLISIS DE SÍLICE. 

Su análisis resulta importante debido a la estabilidad que este compuesto aporta al cemento 

mejorando así su calidad. El contenido de sílice se determina gravimétricamente, este método 

de ensayo fue desarrollado por la Norma ASTM C150/C150M para cementos hidráulicos 

(portland), que son casi completamente descompuestos con ácido clorhídrico [17]. 

 

5. MÉTODO ESPECTROFOTOMETRICO DE ABSORCIÓN ATÓMICA 

 

5.1.GENERALIDADES. 

La técnica instrumental de espectroscopia de absorción atómica es muy útil en el campo de 

Química Analítica, se basa en el fenómeno de auto absorción (cualquier materia que pueda 

emitir luz a una cierta longitud de onda también absorberá luz a esa longitud de onda) en el 

espectro de metales alcalinos y alcalinotérreos, así como también en la emisión o fluorescencia 

por átomos o iones elementales [23, 24]. 
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Los átomos sufren varias transiciones electrónicas que son exclusivas de cada elemento, es 

decir, tienen su propia energía, longitud de onda y frecuencia por lo que son utilizadas para las 

mediciones en espectrofotometría de absorción atómica; esto se da debido a la distribución 

electrónica ya que cada elemento tiene un número de electrones que se relacionan 

directamente con el núcleo atómico y por los niveles energéticos que rodean al átomo en una 

estructura orbital específica [23, 24]. 

 

El proceso por el cual la muestra se convierte en vapor atómico se denomina atomización. La 

precisión y exactitud de los métodos atómicos dependen en gran medida de esta etapa [23, 24]. 

 

El nebulizador y la llama se usan para desolvatar y atomizar la muestra, pero la excitación de 

los átomos del analito se realiza mediante el uso de lámparas que irradian a través de la flama 

a diferentes longitudes de onda para cada tipo de analito. La cantidad de luz absorbida, 

después de pasar a través de la llama, determina cuantitativamente el analito existente en la 

muestra [23, 24]. 

 

Los espectros atómicos, ultravioleta y visible, se obtienen haciendo un tratamiento térmico 

para conseguir átomos o iones elementales en estado gaseoso. La mezcla gaseosa sirve para 

determinar cuantitativa o cualitativamente  uno o varios elementos contenidos en la muestra 

[23, 24]. 
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5.2.COMPONENTES DE UN EQUIPO DE ABSORCIÓN ATÓMICA. 

Un equipo de absorción atómica consta de una fuente de radiación, un atomizador, un 

monocromador, un detector y un sistema de lectura e interpretación de la señal. El esquema 

general del equipo se muestra a continuación: 

 

 

Figura 1.1. Esquema del equipo de absorción atómica. 

 

5.2.1. FUENTE DE RADIACIÓN. 

La fuente de radiación es un componente muy importante en la absorción atómica debido a 

que los métodos analíticos son bastante específicos, ya que las líneas de absorción son 

estrechas, por ende las transiciones electrónicas son determinadas para cada elemento. Estas 

líneas de absorción se encuentran entre los 0,002 a 0,0005 nm; por lo que es importante que la 

fuente suministre suficiente energía radiante en la región que se va a medir la absorción 

durante todo el tiempo en el que se realicen las mediciones [23, 24]. 
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Existen dos tipos de lámparas que se utilizan con frecuencia como fuente de radiación: las 

lámparas de cátodo hueco y las lámparas de descarga de electrones. La lámpara de cátodo 

hueco es un tubo de vidrio, en el cual se encuentra un ánodo de wolframio y un cátodo 

cilíndrico sellado herméticamente y que en su interior está contenido un gas noble (argón o 

neón), a una presión que va desde 1 a 5 torr. Cada lámpara es diferente debido a que el cátodo 

está compuesto por el metal cuyo espectro se desea conseguir. El momento que se aplica un 

voltaje elevado, a través del ánodo y el cátodo, el gas de llenado se ioniza y estos chocan 

contra el cátodo produciendo la salida de átomos del metal, los cuales colisionan con los iones 

del gas de llenado pasando a un estado excitado, y al momento de saltar a su estado normal 

emiten una radiación característica [25]. 

 

5.2.2. ATOMIZADORES. 

En la actualidad existen procedimientos optimizados para atomizar una muestra, tal es el caso 

del plasma inductivo acoplado (ICP). Sin embargo los métodos frecuentes son: la atomización 

con llama y la atomización electrotérmica [26]. 

 

La atomización con llama, se caracteriza porque la solución de la muestra se expande en forma 

de minúsculas gotas, que se combinan con los gases oxidante y combustible (óxido nitroso-

acetileno o aire-acetileno) y son arrastradas a la llama de un mechero. El objetivo es formar un 

aerosol molecular finamente dividido. En este momento el disolvente se evapora y las 

partículas son trasladadas hacia la zona caliente de la llama, donde finalmente se disgregan en 

átomos e iones elementales, produciéndose vapor atómico [27]. 
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5.2.3. MONOCROMADORES. 

El monocromador tiene varios elementos ópticos que ayudan a mejorar la señal, tales como: la 

rendija de entrada, que despliega una imagen óptica estrecha de la fuente de radiación; un 

colimador, que crea un haz paralelo de radiación el cual se separa en la rendija de entrada; un 

prisma o red, que disipa la radiación incidente; un focalizador, que reconstruye la imagen de la 

rendija de entrada y la enfoca en una zona plana denominada plano focal; y finalmente una 

rendija de salida en el plano focal, que aísla la franja espectral esperada [27]. 

 

La radiación que emite la fuente y que atraviesa la muestra, es dispersada en las longitudes de 

onda que la componen. Sin embargo sólo la línea del elemento de interés se dirige al detector 

que se encarga de medir la radiación incidente. Hoy en día, se utilizan redes de reflexión como 

elementos dispersantes, es decir, existen lentes y espejos que dirigen el haz en una dirección 

específica hacia la rejilla la cual posee surcos y tienen interferencias constructivas y 

destructivas; en este proceso, ciertas longitudes de onda se robustecen mientras que otras se 

cancelan [24]. 

 

5.2.4. DETECTORES. 

Un detector es un módulo que se encarga de captar la señal óptica proveniente del 

monocromador y transformarla en una señal electrónica la cual puede ser legible. El detector 

más común se denomina fototubo multiplicador, y es fundamentalmente un tubo al vacío que 

tiene placas fotosensibles capaces de recibir fotones, que a su vez se convierten en impulsos 

electrónicos y se multiplican hasta alcanzar una intensidad eléctrica óptima. Para esto, se 

deben tomar en cuenta factores importantes tales como: respuesta de la longitud de onda, 

sensibilidad espectral, amplificación relativa y tiempo de respuesta [28]. 
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5.3.ANÁLISIS CUANTITATIVO. 

La cuantificación se basa en la Ley de Lamber y Beer, que dice lo siguiente: “cuando un haz 

de luz de una longitud específica pasa a través de una sustancia, cierta cantidad de radiación es 

absorbida por la sustancia y otra fracción se transmite a través de ésta. La cantidad de energía 

que es absorbida depende de la concentración de la sustancia y el camino óptico que recorre el 

haz” [24]. 

 

Según lo detallado anteriormente, la absorbancia, A, es directamente proporcional a la 

longitud b de la trayectoria a través de la solución y a la concentración c de la especie 

absorbente [24], por lo tanto: 

                                                                      A = abc                                                             (1.1) 

 

En donde a es una constante de proporcionalidad denominada absortividad. La magnitud de a 

dependerá de las unidades de b y c; si b está en centímetros y c en gramos por litro, entonces, 

la absortividad tiene unidades de L g 
-1

 cm
 -1

; si b esta expresada en centímetros y c en moles 

por litro, la absortividad se denomina absortividad molar, se representa con el símbolo ε, y 

tiene unidades de L mol 
-1

 cm
 -1

. 

                                                                       A = εbc                                                            (1.2) 

 

5.3.1. MÉTODOS DE CUANTIFICACIÓN. 

 

5.3.1.1.CURVAS DE CALIBRACIÓN. 

La curva de calibración es una función matemática que relaciona la señal obtenida con la 

concentración del elemento en las soluciones, se deben preparar partiendo de una solución 
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estándar. Los estándares son soluciones de concentración conocida y éstos deben acercarse a 

la composición global de las muestras, así como también cubrir un intervalo razonable de 

analito. Se deben medir las absorbancias de las soluciones estándar, las cuales sirven para 

construir la gráfica de absorbancia versus concentración y así establecer el rango de trabajo. 

Es importante mencionar que se debe aplicar la Ley de Lamber y Beer, es decir el rango lineal 

[24]. 

 

5.3.1.2.MÉTODO DE ADICIÓN DE UN ESTÁNDAR. 

Esta técnica consiste en agregar a volúmenes iguales de muestra, cantidades diferentes de 

estándar de una misma concentración, o agregar cantidades diferentes pero conocidas del 

estándar a volúmenes iguales de muestra y se miden las absorbancias de las soluciones. En el 

primer caso existen variaciones superiores al segundo caso, sin embargo todas ellas se 

compensan debido a las interferencias físicas y químicas en la solución de la muestra [24]. 

 

5.3.1.3.MÉTODOS DE INTERPOLACIÓN. 

Este método tiene el objetivo de disminuir errores y mejorar la precisión y exactitud de los 

análisis, se basa en la determinación de la concentración del componente de interés en la 

muestra, para ello se preparan los estándares con una cantidad mayor y menor del analito, 

según la concentración del elemento obtenido anteriormente y se miden las absorbancias. 

 

5.4.SENSIBILIDAD. 

La concentración de un elemento en mg/L requerida para producir una señal de 1 % de 

absorción o 0,0044 unidades de absorbancia, se conoce como sensibilidad; tomar en cuenta 
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estos valores permite que el operador pueda predecir la absorbancia que será observada para 

un rango de concentración del elemento de interés [26]. 

 

5.5.LÍMITE DE DETECCIÓN. 

El límite de detección es la concentración del elemento que produce una señal analítica igual 

al triple de la desviación estándar de la señal de fondo o ruido. Se considera al límite de 

detección como el tamaño de la señal o ruido que indica la concentración más baja de un 

elemento que puede ser medida. En absorción atómica con llama los límites se encuentran 

entre 3 x 10 
- 4

 hasta 20 mg/L [25]. 

 

5.6.INTERFERENCIAS. 

Existen pocas interferencias en la técnica de absorción atómica con llama que pueden producir 

errores en la cuantificación, sin embargo pueden ser corregidas. 

 

5.6.1. INTERFERENCIAS ESPECTRALES. 

Las interferencias espectrales se dan cuando un átomo distinto al analito absorbe a una 

longitud de onda con una diferencia de 1 nm; por tal razón este tipo de interferencias son 

bastante escasas, y se debe a que las líneas de absorción y emisión son muy estrechas. Las 

interferencias se relacionan directamente con la resolución del monocromador [24]. 

 

5.6.2. INTERFERENCIAS QUÍMICAS. 

Las interferencias químicas son las que se presentan con mayor frecuencia, esto ocurre cuando 

la muestra contiene un compuesto termoestable y por ende no se descompone con la energía 

de la llama. Como consecuencia, la cantidad de átomos disociados en la llama se reducen. Sin 
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embargo para corregir el problema se eleva la temperatura progresivamente hasta que el grado 

de disociación aumente, o también se agrega un agente a la solución, el cual reaccionará y 

removerá la interferencia [25]. 

 

5.6.3. INTERFERENCIAS POR IONIZACIÓN. 

Las interferencias por ionización se dan cuando las altas temperaturas de la llama y del horno 

ionizan fácilmente a los átomos con bajos potenciales, es decir, se reduce la población de los 

átomos libres tanto en el estado basal como en el excitado. De esta manera se disminuye la 

sensibilidad de la determinación [25]. 

 

Sin embargo existen soluciones a este problema, y es con la adición de una sal fácilmente 

ionizable, la cual es detectable en la curva de calibración, y controlando factores como 

temperatura de la llama y flujo de los gases. 

 

5.6.4. INTERFERENCIAS FÍSICAS O DE MATRIZ. 

Las interferencias físicas o de matriz se dan cuando las propiedades físicas de la muestra 

cambian, es decir, existe una variación significativa en la viscosidad, tensión superficial, 

presión de vapor y temperatura. Cabe mencionar que la velocidad de aspiración a través del 

capilar debe ser constante y así evitar valores inadecuados, por lo tanto para corregir este tipo 

de interferencia se debe tener la misma composición entre las muestras y los patrones, de tal 

manera que la nebulización sea igual en los dos casos [25]. 
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6. ANÁLISIS ESTADÍSTICO. 

 

En el presente estudio se utiliza la prueba de significancia t-student como una herramienta 

estadística que ayuda a determinar si existen o no diferencias significativas entre los datos 

obtenidos de una medición y el valor real. Esta prueba acepta o rechaza con un nivel de 

probabilidad la formulación de la hipótesis estadística, de esta manera se evalúan resultados 

experimentales y se determina si los datos obtenidos en el análisis se encuentran libres de 

errores sistemáticos [29]. 

 

6.1.DISTRIBUCIÓN t-STUDENT. 

La distribución t-Student es una herramienta estadística que señala que el cociente de la 

diferencia entre las medias: muestrales, poblacionales y de distribución estándar se distribuyen 

normalmente. Esta distribución depende solamente de los grados de libertad, que son el 

número de determinaciones de las que se puede disponer libremente y se denomina (n-1). Es 

importante mencionar que esta distribución sirve para evaluar ensayos con una media muestral 

o para comparar dos medias [30]. 

 

La fórmula es la siguiente: 

   
         

 
    

 

Dónde: 

t = valor que será comparado con el tabulado en la distribución t de Student. 

   = media muestral. 
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µ = valor teórico. 

s = desviación estándar. 

n = número de observaciones en la muestra.   
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CAPÍTULO II 

 

 

PARTE EXPERIMENTAL 

 

El desarrollo experimental se realizó en el laboratorio de micro escala de la Escuela de 

Ciencias Químicas de la Pontificia Universidad Católica del Ecuador. 

Las muestras se adquirieron en diez puntos de distribución, ubicados en el Norte, Centro y Sur 

del Distrito Metropolitano de Quito. 

La determinación de los componentes básicos del cemento portland tales como: óxidos de 

calcio, magnesio, sodio, potasio, hierro, sílice y pérdida por calcinación, se realizó de acuerdo 

a la Norma Internacional ASTM C150/C150M y Norma INEN 160:2009. Las cuales se basan 

en técnicas gravimétricas en las que se realiza la digestión del cemento, para separar por 

precipitación los analitos que contiene. Después de la separación se calcina para obtener 

óxidos en forma de cenizas y se cuantifica por diferencia de peso. Se preparan los álcalis del 

cemento y las soluciones que serán cuantificadas por absorción atómica. 

 

1. TOMA DE MUESTRAS. 

Se tomaron aleatoriamente 10 muestras por cada marca de cemento portland (Lafarge, Holcim, 

Chimborazo) en diferentes lugares del Distrito Metropolitano de Quito. 
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2. DETERMINACIÓN DE ÓXIDOS METÁLICOS, SÍLICE Y PÉRDIDA POR 

CALCINACIÓN. 

 

Los materiales, reactivos y equipos para las determinaciones de pérdida por calcinación, sílice 

y óxidos de: hierro, calcio, magnesio, potasio y sodio, se detallan a continuación. 

 

2.1.EQUIPOS. 

 Balanza analítica marca Mettler Toledo, ML 204. Precisión 0,0001 g (ver Anexo 1). 

 Espectrofotómetro de absorción atómica, marca Perkin Elmer, AAnalyst 400. 

 Mufla, marca Snol.  

 Plancha de calentamiento. 

 

2.2.MATERIALES. 

 Anillos metálicos. 

 Bureta de 50 mL. 

 Balones de aforo de 25, 50 y 100 mL. 

 Brazo ajustable con muelle. 

 Crisoles de porcelana de 50 mL con tapa. 

 Desecador. 

 Embudos de vidrio. 

 Espátula metálica. 

 Goteros plásticos. 

 Mezclador de vidrio con punta plana. 
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 Pipetas volumétricas de 5, 10 y 25 L. 

 Pipetas graduadas de 5 y 10 mL. 

 Papel filtro con porosidad fina, media y grande. 

 Pinzas para vaso. 

 Pinza de crisol. 

 Pipetómetro. 

 Piceta. 

 Probetas de 25, 50 y 100 mL. 

 Pipeta automática de 100 – 1000 µL y de 1000 – 5000 µL. 

 Soporte universal. 

 Vasos de precipitación de 50, 100, 250 y 400 mL. 

 Vidrios de reloj. 

 

2.3.REACTIVOS. 

 Ácido clorhídrico grado reactivo 

 Ácido nítrico grado reactivo. 

 Ácido sulfúrico. 

 Ácido fosfórico. 

 Agua desionizada, conductividad 0,055 µS/cm. 

 Aire 99,9 % puro. 

 Acetileno 99,9 % puro. 

 Cloruro de amonio grado reactivo. 

 Cloruro estañoso. 
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 Cloruro mercúrico. 

 Dicromato de potasio. 

 Estándar de hierro, Iron Standard Inorganic Ventures 1001 ± 2 mg/L. 

Fe(NO3)3 en HNO3 0,5 mol/L. Densidad 1,001 g/mL (ver Anexo 4). 

 Estándar de calcio, Calcium Standard Inorganic Ventures 1008 ± 3 µg/mL. 

0,07 % HNO3 (v/v). Densidad 1,001 g/mL (ver Anexo 5). 

 Estándar de magnesio, Magnesium Standard Inorganic Ventures 1000 ± 8 µg/mL. 

0,1 % HNO3 (v/v). Densidad 1,003 g/mL (ver Anexo 6). 

 Estándar de sodio, Sodium Standard Inorganic Ventures 1004 ± 5 µg/mL. 

1 % HNO3 (v/v). Densidad 1,001 g/mL (ver Anexo 7). 

 Estándar de potasio, Potassium Standard Inorganic Ventures 1004 ± 4 µg/mL. 

0,1 % HNO3 (v/v). Densidad 0,999 g/mL (ver Anexo 8). 

 Fosfato dibásico de amonio. 

 Hidróxido de amonio. 

 Nitrato de amonio. 

 Oxalato de amonio. 

 Rojo de metilo. 

 

3. PROCEDIMIENTO. 

 

Los análisis se realizan por triplicado. Los estándares certificados fueron: nitratos de hierro, 

calcio, magnesio, potasio y sodio, que sirvieron para la construcción de las respectivas curvas 

de calibración. 
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3.1.PREPARACIÓN DE LA MUESTRA. 

Una vez adquiridas las muestras, se realizó la homogenización y cuarteo manual de las 

mismas; obteniendo como resultado una muestra única por cada marca de cemento. 

 

El análisis de los óxidos metálicos y análisis de apoyo se realizan mediante los siguientes 

pasos: 

 

3.2.DETERMINACIÓN GRAVIMÉTRICA. 

El método gravimétrico se basa en la determinación del analito presente en una muestra 

mediante mediciones de masa. 

 

3.2.1. DETERMINACIÓN DE PÉRDIDA POR CALCINACIÓN. 

 Pesar 1 g de muestra en un crisol previamente tarado. 

 Tapar y calcinar a 1100 ± 50 °C por un periodo mínimo de 15 minutos. 

 Enfriar en un desecador y pesar. 

 

Cálculos: 

 

       
                   

  
 

 

PF = Peso del crisol con el residuo. 

PC = Peso del crisol tarado. 

PM = Peso muestra. 
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3.2.2. DETERMINACIÓN DE SÍLICE. 

 Pesar en la balanza analítica 0,5 g de muestra en un vaso de 50 mL 

 Agregar 0,5 g de cloruro de amonio y mezclar. 

 Añadir 5 mL de ácido clorhídrico concentrado por la pared del vaso y cubrir el mismo con 

un vidrio reloj. 

 Después de reaccionar añadir 2 gotas de ácido nítrico concentrado. 

 Agitar la mezcla con una varilla de vidrio sobre una plancha de calentamiento a 80 °C por 

40 minutos. 

 Filtrar el contenido utilizando papel filtro de poro mediano sin cenizas. 

 Enjuagar el vaso y la varilla con ácido clorhídrico 1:99 caliente. 

 Lavar 3 veces el papel filtro, el vaso y el agitador con ácido clorhídrico 1:99 caliente. 

 Lavar el papel filtro con agua caliente tres veces, esperando que haya drenado totalmente 

el lavado anterior para pasar al nuevo. 

 Transferir el papel filtro a un crisol previamente tarado y calcinar tapado a una 

temperatura de 1050 ± 50 °C por espacio de una hora. 

 Enfriar en un desecador y pesar. 

 

Cálculos: 

 

        
             

  
 

 

PF = Peso del crisol con el residuo. 

PC = Peso del crisol tarado. 

PM = Peso muestra. 
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3.2.3. DETERMINACIÓN DE ÓXIDO DE HIERRO. 

 Mezclar 1 g de muestra con 10 mL de agua en un vaso de 100 mL. 

 Añadir 1 mL de ácido nítrico concentrado y calentar a ebullición. 

 Agregar agua caliente hasta completar aproximadamente 50 mL y con agitación agregar 

amoníaco concentrado hasta la formación del precipitado. 

 Hervir la solución por 1 minuto y dejar en reposo. 

 Decantar el líquido sobrenadante a través de un papel filtro de porosidad media. 

 Lavar el precipitado con solución caliente de nitrato de amonio por 5 ó 6 veces. 

 Transferir todo el precipitado al filtro y lavar una vez más con solución de nitrato de 

amonio. 

 Colocar el papel filtro y su contenido en un crisol previamente tarado y calcinar a 900 ± 

50 °C por 1 hora. 

 Enfriar el crisol en un desecador y pesar. 

 

Cálculos: 

 

        

 
                

               
         

           
 

                                      

 

3.2.4. DETERMINACIÓN DE ÓXIDO DE CALCIO. 

 Mezclar 0,5 g de muestra con 0,5 g de cloruro de amonio en un vaso de 50 mL. 

 Añadir 5 mL de ácido clorhídrico concentrado y cubrir el vaso con un vidrio reloj. 
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 Añadir 1 ó 2 gotas de ácido nítrico concentrado y agitar cuidadosamente. 

 Colocar la mezcla en un baño maría por 30 minutos. Disgregar cualquier grumo. 

 Filtrar la mezcla con un papel filtro de textura media. 

 Enjuagar el vaso con ácido clorhídrico 1:99 caliente y luego con 10 ó 12 porciones de 

agua caliente. 

 Separar el filtrado y las aguas de lavado. 

 Añadir 10 a 15 mL de ácido clorhídrico concentrado al filtrado. 

 Añadir gotas de indicador rojo de metilo y calentar hasta ebullición. 

 Añadir lentamente hidróxido de amonio 1:1 hasta viraje de color a amarillo. 

 Hervir la solución por 50 ó 60 segundos. 

 Dejar en reposo el precipitado formado por 5 minutos y filtrar usando papel filtro de 

textura media. 

 Lavar con solución de nitrato de amonio caliente dos veces. 

 Colocar a un lado el filtrado y trasferir el precipitado y el papel filtro al mismo vaso 

donde se formó el primer precipitado. 

 Disolver el precipitado con ácido clorhídrico 1:2 caliente. 

 Macerar la solución y diluir a 100 mL. Reprecipitar los hidróxidos. 

 Filtrar la solución y lavar con 10 mL de nitrato de amonio caliente. 

 Combinar el filtrado y productos de lavado con el filtrado obtenido anteriormente. 

 Acidificar los filtrados combinados y evaporar hasta volumen de 200 mL. 

 Añadir 5 mL de ácido clorhídrico concentrado y unas gotas de indicador rojo de metilo y 

30 mL de solución de oxalato de amonio caliente. 

 Calentar la solución a 80 °C y añadir hidróxido de amonio gota a gota hasta viraje. 
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 Dejar en reposo la solución por una hora. Filtrar usando papel filtro retentivo y lavar con 

solución fría de oxalato de amonio. 

 Separar y guardar el filtrado y productos de lavado. 

 Transferir el precipitado y el papel filtro al vaso de precipitación inicial.  

 Disolver el oxalato en 50 mL de ácido clorhídrico caliente 1:4 y macerar el papel filtro. 

 Diluir a 200 mL y añadir gotas de indicador rojo de metilo y 20 mL de oxalato de amonio. 

 Calentar la solución hasta ebullición y precipitar nuevamente el oxalato de calcio 

neutralizando la solución con hidróxido de amonio. 

 Dejar en reposo la solución por 1 a 2 horas. Filtrar y lavar como se indicó anteriormente. 

 El filtrado obtenido reservarlo para la determinación de óxido de magnesio. 

 Secar el precipitado en un crisol tarado previamente. 

 Calcinar a 1050 ± 50 C. Enfriar en un desecador y pesar como óxido de calcio. 

 

Cálculos: 

 

               

 

m = masa en gramos de residuo. 

200 = 100 dividido para la masa de muestra usada, 0,5 g. 

 

3.2.5. DETERMINACIÓN DE ÓXIDO DE MAGNESIO. 

 Acidificar con ácido clorhídrico el filtrado obtenido en la determinación de CaO. 

 Evaporar por ebullición hasta 250 mL. 
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 Enfriar la solución a temperatura ambiente y añadir 10 mL de fosfato dibásico de amonio 

y 30 mL de hidróxido de amonio. 

 Agitar vigorosamente la solución durante la adición de hidróxido de amonio y luego por 

10 a 15 minutos más. 

 Dejar en reposo la solución por 8 horas en ambiente frío y filtrar. 

 Lavar el residuo con hidróxido de amonio 1:20 por 5 ó 6 veces. 

 Calcinar en un crisol tarado previamente a 1050 ± 50 °C por 30 a 45 minutos. 

 Pesar como pirofosfato de magnesio. 

 

Cálculos: 

 

               

 

W = gramos de pirofosfato de magnesio. 

72,4 = factor gravimétrico (0,362) dividido para la masa de la muestra usada 0,5 g y 

multiplicado por 100. 

 

3.2.6. DETERMINACIÓN DE ÓXIDO DE SODIO Y POTASIO. 

 Seguir el procedimiento detallado en el punto 3.3.1. 

 

Cálculos: 

 Aplicar la fórmula detallada en el punto 3.3.2. 
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3.3.DETERMINACIÓN ESPECTROFOTOMÉTRICA. 

Es importante mencionar que se determinaron parámetros tales como: 1) exactitud; 2) 

linealidad, relacionada con el procedimiento analítico al obtener resultados de prueba que sean 

directamente proporcionales a la concentración del analito en la muestra; 3) robustez, es una 

medida de la capacidad del procedimiento analítico de permanecer inafectado por pequeñas 

pero deliberadas variaciones en los parámetros del método e indica la fiabilidad del método 

espectrofotométrico en condiciones de uso normales; 4) sensibilidad. 

 

3.3.1. PREPARACIÓN DE LA MUESTRA. 

 Pesar 1 g de muestra en un vaso de precipitación de 150 mL. 

 Añadir 20 mL de agua desionizada y agitar fuertemente. 

 Agregar 5 mL de ácido clorhídrico concentrado. 

 Diluir inmediatamente a 50 mL de agua. 

 Romper los terrones de cemento no dispersados con una varilla de agitación. 

 Colocar las soluciones en una placa de calentamiento durante 15 minutos. Enfriar y filtrar 

en un papel filtro de porosidad media. 

 Lavar el papel tres veces con agua caliente y completar el volumen en un balón de aforo 

de 100 mL. 

 Realizar las diluciones necesarias y leer en el equipo de absorción atómica. 

 

Cálculos: 
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C = concentración. 

r = respuesta del equipo. 

df = factor de dilución. 

m = peso de la muestra. 

 

3.3.2. CURVAS DE CALIBRACIÓN. 

La curva de calibración para los diferentes metales se realiza a partir de las soluciones 

estándar de 1000 µg/mL Inorganic Ventures, aplicando la siguiente fórmula: 

 

                                                                     (2.1)  

 

En la Tabla 2.1., se muestran las concentraciones de los estándares para la curva de calibración 

de hierro. 

 

Tabla 2.1. Concentración de los estándares para la curva de calibración de hierro. 

Solución C1 (mg/L) V1 (mL) C2 (mg/L) V2 (mL) 

Estándar 1001 25 250 100 

1 250 0,05 0,125 100 

2 250 0,10 0,250 100 

3 250 0,20 0,500 100 

4 250 0,40 1,000 100 

5 250 0,60 1,500 100 
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En la Tabla 2.2., se muestran las concentraciones de los estándares para la curva de calibración 

de calcio. 

 

 Tabla 2.2. Concentración de los estándares para la curva de calibración de calcio.  

Solución C1 (mg/L) V1 (mL) C2 (mg/L) V2 (mL) 

Estándar 1000 25 250 100 

1 250 0,10 0,250 100 

2 250 0,20 0,500 100 

3 250 0,30 0,750 100 

4 250 0,40 1,000 100 

5 250 0,50 1,250 100 

 

En la Tabla 2.3., se muestran las concentraciones de los estándares para la curva de calibración 

de magnesio. 

 

Tabla 2.3. Concentración de los estándares para la curva de calibración de magnesio. 

Solución C1 (mg/L) V1 (mL) C2 (mg/L) V2 (mL) 

Estándar 1000 5 50 100 

1 50 0,5 0,25 100 

2 50 1,0 0,50 100 

3 50 1,5 0,75 100 

4 50 2,0 1,00 100 

5 50 2,5 1,25 100 
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En la Tabla 2.4., se muestran las concentraciones de los estándares para la curva de calibración 

de sodio. 

  

Tabla 2.4. Concentración de los estándares para la curva de calibración de sodio. 

Solución C1 (mg/L) V1 (mL) C2 (mg/L) V2 (mL) 

Estándar 1004 5 50 100 

1 50 0,10 0,050 100 

2 50 0,20 0,100 100 

3 50 0,25 0,125 100 

4 50 0,50 0,250 100 

5 50 1,00 0,500 100 

 

En la Tabla 2.5., se muestran las concentraciones de los estándares para la curva de calibración 

de potasio. 

 

Tabla 2.5. Concentración de los estándares para la curva de calibración de potasio. 

Solución C1 (mg/L) V1 (mL) C2 (mg/L) V2 (mL) 

Estándar 1004 10 100 100 

1 100 0,125 0,125 100 

2 100 0,250 0,250 100 

3 100 0,500 0,500 100 

4 100 0,750 0,750 100 

5 100 1,000 1,000 100 

6 100 1,125 1,125 100 
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Nota: para la preparación de las muestras y estándares de sodio y potasio se utilizó cloruro de 

cesio y para las muestras y estándares de calcio y magnesio se utilizó cloruro de lantano con el 

fin de eliminar interferencias causadas por la degradación de los metales. 

 

 Una vez que se realizan las curvas de calibración se procede con las lecturas de las 

muestras; estas se realizan en condiciones de repetibilidad, es decir, se realiza el ensayo 

por triplicado por el mismo analista. 

 El software del equipo provee la concentración en mg/L. Por esta razón es importante 

considerar el factor de dilución para expresar el resultado final. 

 

3.3.3. CONDICIONES INSTRUMENTALES DEL EQUIPO DE ABSORCIÓN ATÓMICA. 

 

En la Tabla 2.6., se muestran las condiciones instrumentales que se utilizaron. 

 

Tabla 2.6. Condiciones instrumentales del equipo de absorción atómica. 

Parámetros / 

Metales 

Hierro Calcio Magnesio Sodio Potasio 

Longitud de onda 

λ (nm) 

248,33 422,67 285,21 589,00 766,49 

Energía de la 

lámpara 

75 77 72 75 74 

Comburente / 

Combustible 

Aire / 

Acetileno 

Aire / 

Acetileno 

Aire / 

Acetileno 

Aire / 

Acetileno 

Aire / 

Acetileno 
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CAPÍTULO III 

 

 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
 

La determinación espectrofotométrica de Hierro, Calcio, Magnesio, Sodio y Potasio, se realizó 

empleando las siguientes curvas de calibración: 

 

 

Figura 3.1. Curva de calibración de hierro. 
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Tabla 3.1. Curva de Calibración de hierro. 

 

Curva de calibración para Fe 

Estándar 

(mg/L) 
Absorbancia 

0,125 0,124 

0,250 0,266 

0,500 0,523 

1,000 1,007 

1,500 1,485 

 

 

 

Figura 3.2. Curva de calibración de sodio. 
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Tabla 3.2. Curva de Calibración de sodio. 

 

Curva de calibración para Na 

Estándar 

(mg/L) 
Absorbancia 

0,050 0,070 

0,100 0,108 

0,125 0,140 

0,500 0,530 

1,000 0,970 

 

 

 

Figura 3.3. Curva de calibración de potasio. 

 

y = 0.9995x - 0.0014 

R² = 0.9961 
0 

0,2 

0,4 

0,6 

0,8 

1 

1,2 

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 

A
b

so
rb

a
n

ci
a

 

Concentración (mg/L) 

Curva de calibración de Potasio 



 

45 
 

Tabla 3.3. Curva de Calibración de potasio. 

 

Curva de calibración para K 

Estándar 

(mg/L) 
Absorbancia 

0,125 0,118 

0,250 0,270 

0,500 0,523 

0,750 0,786 

1,000 0,988 

1,125 1,100 

 

 

Figura 3.4. Curva de calibración de calcio. 
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Tabla 3.4. Curva de Calibración de calcio. 

 

Curva de calibración para Ca 

Estándar 

(mg/L) 
Absorbancia 

0,250 0,269 

0,750 0,810 

1,000 0,956 

1,250 1,204 

 

 

 

Figura 3.5. Curva de calibración de magnesio. 
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Tabla 3.5. Curva de Calibración de magnesio. 

 

Curva de calibración para Mg 

Estándar 

(mg/L) 
Absorbancia 

0,250 0,334 

0,500 0,560 

0,750 0,740 

1,000 1,004 

1,250 1,126 

 

 

Las curvas de calibración fueron construidas utilizando diferentes concentraciones para cada 

analito, debido a que la cantidad del mismo varía según la composición del cemento. Las 

curvas de calibración para los distintos metales, tienen un coeficiente de correlación 

aproximado de (R
2
) = 0,990; con lo que se corrobora que se está trabajando en óptimas 

condiciones y un rango lineal aceptable, así como también la estabilidad del equipo. 

 

Con las curvas de calibración se determinaron las concentraciones de Hierro, Calcio, 

Magnesio, Sodio y Potasio; la determinación espectrofotométrica se realiza empleando la 

“Guía de Métodos Analíticos para Espectroscopia de Absorción Atómica”, en la cual se 

detalla la preparación del álcali, el mismo que servirá para análisis por absorción atómica. Los 

resultados obtenidos se muestran en la Tabla 3.1. 

 

 

 



 

48 
 

Tabla 3.6. Resultados del análisis espectrofotométrico para cemento Portland 

Cemento Holcim 

Análisis H1 (g) H2 (g) H3 (g)    (g) 

PPC 4,00 4,07 4,35 4,14 

SiO2 47,87 48,01 47,95 47,94 

Fe2O3 1,54 1,51 1,50 1,52 

CaO 38,12 38,42 38,27 38,27 

MgO 0,56 0,54 0,51 0,54 

K2O 0,57 0,57 0,58 0,57 

Na2O 0,42 0,42 0,45 0,43 

Sumatoria 93,41 

Cemento Lafarge 

Análisis L1 (g) L2 (g) L3 (g)    (g) 

PPC 1,65 1,65 1,66 1,65 

SiO2 39,87 39,59 40,05 39,84 

Fe2O3 3,49 3,13 3,34 3,32 

CaO 44,31 44,53 44,28 44,37 

MgO 1,09 1,14 1,12 1,11 

K2O 0,52 0,52 0,54 0,53 

Na2O 0,40 0,44 0,38 0,41 

Sumatoria 91,23 

Cemento Chimborazo 

Análisis C1 (g) C2 (g) C3 (g)    (g) 

PPC 4,15 4,30 4,20 4,22 

SiO2 36,87 36,90 36,71 36,83 

Fe2O3 1,84 1,88 1,84 1,85 

CaO 45,71 47,27 45,10 46,03 

MgO 1,72 1,86 1,91 1,83 

K2O 0,54 0,51 0,49 0,51 

Na2O 0,41 0,42 0,39 0,41 

Sumatoria 91,68 
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La determinación gravimétrica de Hierro, Calcio, Magnesio, PPC y SiO2 se realiza empleando 

la Norma INEN NTE 160:2009 segunda revisión y la Norma ASTM C150/C150M (American 

Society for Testing and Materials), obteniendo los resultados que se muestran en la Tabla 3.7. 

 

Tabla 3.7. Resultados del análisis gravimétrico para cemento Portland 

Cemento Holcim 

Análisis H1 (g) H2 (g) H3 (g)    (g) 

PPC 4,00 4,07 4,35 4,14 

SiO2 47,87 48,01 47,95 47,94 

Fe2O3 1,82 1,86 1,85 1,84 

CaO 39,02 39,06 39,18 39,09 

MgO 0,45 0,49 0,49 0,48 

K2O - - - - 

Na2O - - - - 

Sumatoria 93,49 

 

 

Cemento Lafarge 

Análisis L1 (g) L2 (g) L3 (g)    (g) 

PPC 1,65 1,65 1,66 1,65 

SiO2 39,87 39,59 40,05 39,84 

Fe2O3 4,20 4,70 4,30 4,40 

CaO 46,63 46,71 46,72 46,72 

MgO 1,34 1,29 1,31 1,31 

K2O - - - - 

Na2O - - - - 

Sumatoria 93,92 
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Cemento Chimborazo 

Análisis C1 (g) C2 (g) C3 (g)    (g) 

PPC 4,15 4,30 4,20 4,22 

SiO2 36,87 36,90 36,71 36,83 

Fe2O3 2,84 2,80 2,83 2,82 

CaO 49,46 49,04 48,50 49,0 

MgO 1,84 1,99 1,58 1,80 

K2O - - - - 

Na2O - - - - 

Sumatoria 94,67 

 

Es importante mencionar que en la Norma INEN NTE 160:2009 segunda revisión y la Norma 

ASTM C150/C150M se realiza análisis de sodio y potasio por absorción atómica, por lo que 

no fue necesario su análisis gravimétrico. 

 

Se aplicó una prueba t-student entre la concentración de los óxidos analizados por gravimetría 

y la concentración de los analitos metálicos por espectrofotometría, cuyos resultados se 

muestran en la Tabla 3.8. Para cada parámetro, se tomó el promedio de cada marca (3 datos).  

 

Nota: el valor crítico de t encontrado en la Tabla de Student con 2 grados de libertad es 

2,9200. La hipótesis nula es que existan diferencias significativas entre las medias de los dos 

métodos para los distintos analitos de las diferentes marcas (ver Anexo 9). 

 

Los resultados de la prueba t-student son los siguientes: 
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Tabla 3.8. Resultados obtenidos de la prueba t-student en el análisis de cemento 

portland. 

Análisis Marca t calculada Criterio 

Fe2O3 

Holcim 0,0025 Ho rechazada 

Lafarge 0,0258 Ho rechazada 

Chimborazo 0,0003 Ho rechazada 

CaO 

Holcim 0,0058 Ho rechazada 

Lafarge 0,0005 Ho rechazada 

Chimborazo 0,0198 Ho rechazada 

MgO 

Holcim 0,0757 Ho rechazada 

Lafarge 0,0106 Ho rechazada 

Chimborazo 0,4383 Ho rechazada 

 

En la Tabla 3.8., se puede observar que para el Óxido de Hierro, Calcio y Magnesio, no 

existen diferencias significativas, es decir que la hipótesis nula es rechaza, haciendo válida la 

implementación del método por absorción atómica con llama como una alternativa fiable para 

el análisis de cemento portland. Cabe mencionar que la prueba t-student no se realizó para los 

Óxidos de Sodio y Potasio ya que no existen datos comparables por gravimetría. 

 

En la Tabla 3.7., se pueden observar los valores obtenidos en el análisis gravimétrico, tanto 

para Sílice como para Pérdida por Calcinación, los cuales fueron añadidos a la Tabla 3.6., del 

análisis por absorción atómica, únicamente para verificar la sumatoria final de la composición 

del cemento Portland. 
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CAPÍTULO IV 

 

 

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 

 

1. CONCLUSIONES. 

 

 Una vez realizada la prueba estadística t-student, el método espectrofotométrico no 

presenta diferencias significativas con el método gravimétrico, pudiéndose reemplazar el 

análisis de cemento a una técnica más eficiente como la absorción atómica.  

 El método gravimétrico necesariamente se lo debe realizar en un orden determinado por 

lo cual el tiempo de análisis y consumo de reactivos es difícil de disminuir, mientras que 

con la absorción atómica, se pueden hacer análisis de los distintos analitos de acuerdo a 

las necesidades requeridas. 

 El equipamiento en Absorción atómica requiere una inversión más elevada; 

aproximadamente 60.000 dólares, que se justifica cuando se trata de análisis rutinarios, 

comparados con la gravimetría que no necesita equipamientos costosos pero su limitante 

es que no se puede hacer análisis frecuentes ya que el tiempo mínimo para analizar una 

muestra de cemento es de 5 días. 

 El uso de reactivos para absorción atómica es mínimo, mientras que para gravimetría el 

consumo de sustancias es muy elevado, generando vapores tóxicos y residuos excesivos. 

 Dependiendo de la materia prima que se utilice para la fabricación del clinker, podemos 

observar variaciones significativas en la cantidad de sílice en los análisis gravimétricos. 
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Estas diferencias se deben a las nuevas tendencias de fabricación que pretenden abaratar 

costos y mejorar la elasticidad y plasticidad del cemento terminado y listo para su uso. 

 Los analitos metálicos analizados presentan valores muy cercanos entre sí aplicando los 

dos métodos. Sin embargo las variaciones se justifican debido a que el método 

gravimétrico al ser menos sensible, presenta más errores sistemáticos por lo que podrían 

haber pérdidas o formación de otros compuestos, producto de una digestión o calcinación 

mal realizada, lo que no ocurre con la espectrofotometría que tiene una sola digestión y la 

muestra es menos manipulada dando valores finales mucho más confiables. 

 

2. RECOMENDACIONES. 

 

 Se recomienda validar los métodos espectrofotométricos de absorción atómica con llama 

para el análisis de cemento portland en los óxidos de hierro, calcio y magnesio con el fin 

de reemplazar la técnica gravimétrica. 

 Mejorar el sistema de digestión de muestras, mediante el uso de un horno de microondas 

que facilite la degradación del material y disminuya la manipulación de la muestra, para 

evitar errores sistemáticos en la siguiente etapa de análisis por absorción atómica. 

 Utilizar óxido nitroso-acetileno el cual eleva la temperatura de la flama hasta 2900 °C y 

que sirve para la determinación de elementos que forman óxidos refractarios, así como 

también para eliminar interferencias que pueden estar presentes en flamas de baja 

temperatura, con el fin de implementar el análisis de Aluminio en el cemento portland y 

ampliar aún más la investigación. 
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Anexo 1. Fotografías de los equipos utilizados  
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1. BALANZA ANALÍTICA 

 

 

 

 

 

 

 

Balanza analítica Mettler Toledo ML204. 

 

 

2. MUFLA 

 

 

 

 

 

 

Mufla SNOL 
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3. EQUIPO DE ABSORCIÓN ATÓMICA 

 

 

 

 

 

 

 

 

Espectrofotómetro de absorción atómica, Perkin Elmer, AAnalyst 400. 
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Anexo 2. Norma INEN 160:2009 Segunda Revisión. 
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