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RESUMEN

El presente trabajo de investigacion propone los resultados de la
evaluacion de una técnica colorimétrica alternativa para la cuantificacion de
materia organica en agregados finos para concreto, empleando un analisis
espectrofotométrico, la cual esta basada en la comparacién del método segun
Norma Coguanor NTG-41040 h4, que es homologado de la Norma ASTM C40-
04.

La técnica desarrollada para este proyecto de investigacion consistio en la
evaluacion de sensibilidad espectrofotométrica para muestras de agregado fino
gue reaccionan con una solucion alcalina de hidroxido de sodio y desarrollan un
color equivalente a una solucién de dicromato de potasio. Dicha evaluacién
puede realizarse a través de la curva de calibracion absorbancia-concentracion
originada por una serie de diluciones de una solucién de dicromato de potasio
en acido sulfarico de concentracion critica, para propoésitos de contenido de

materia organica deletérea para el concreto.

La curva absorbancia-concentracion de la solucién estdndar presenta un
coeficiente de correlacion lineal de 0,99956, con un error residual de 0,0080,
cuya tendencia cumple la Ley Beer-Lambert. Los valores de absorbancia de
dicha ecuacion lineal fueron medidos con un espectrofotometro Genesys 10S
UV-VIS y correlacionados por regresion lineal utilizando el software VISIONIite,
el cual es parte del equipo instrumental del Laboratorio de Analisis
Fisicoguimicos del Centro de Investigaciones de Ingenieria de la Universidad de
San Carlos de Guatemala, LAFIQ-CII-USAC.
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Asimismo, se evaluaron tres métodos de extraccion de la materia organica
sélido-liquido, para determinar el tiempo Optimo de extraccidon a agotamiento y
mejorar el procedimiento analitico. Se determind el tiempo Optimo de extraccion
a agotamiento y, como consecuencia, la absorbancia maxima a una longitud de
onda de 420 nm seleccionada, mejorado el tiempo extractivo estatico que

establece la norma a un tiempo extractivo dinamico menor.

Se evaluaron siete muestras de bancos de arena de distintos rios de
Guatemala. Al analizar la materia organica, el método alternativo propuesto
permite una cuantificaciébn para estimar el contenido critico de calificacion de
materia organica presente, equivalente al color de la solucion de dicromato de

potasio.
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OBJETIVOS

General

Evaluar una técnica colorimétrica para la cuantificacion de materia
organica en agregados finos para concreto, basada en la alternativa de la
seccion 9 de la Norma Coguanor NTG-41010 h4 (ASTM C40-04).

Especificos

1. Evaluar una serie de barridos de la absorbancia en funcién de las
longitudes de onda en el rango visible comprendido entre 400 y 700 nm,
para soluciones de color estandar segun el inciso 5.2 de la Norma NTG-
41010 h4, para un tiempo del desarrollo de color estable del estandar.

2. Desarrollar la técnica colorimétrica para la cuantificacibn de materia
organica en agregados finos a través del estudio de una serie de
estandares de concentracion de K,Cr,07/H,SO4 segun el inciso 5.2 de la
Norma NTG-41010 h4, para la determinacion de sus absorbancias

respectivas.

3. Evaluar el desarrollo del color estable en soluciones alcalinas de la
extraccion de materia organica segun el inciso 8,0 de la Norma NTG-
41010 h4, en funcion del tiempo de extraccion sélido-liquido mediante

técnica estética, semidinamica y dindmica.
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4. Realizar una comparacion de los resultados de contenido de materia
organica en solucion alcalina de muestras de bancos de arena de rio,
con base en el método propuesto en el inciso 9.2 en la Norma NTG-
41010 h4.

5. Evaluar la robustez del método analitico alternativo para materia
organica en siete bancos de agregado fino potencialmente contaminados

con desechos organicos.

Hipotesis

o Hipotesis de trabajo

Es posible realizar la medicion cuantitativa de materia organica, en forma
de acidos humicos y acidos fulvicos, con relacion al color desarrollado por
soluciones acidas de dicromato de potasio, mediante una técnica colorimétrica y
utilizando un espectrofotometro Genesys 10S UV-VIS.

o Hipotesis de investigacion, H;,

Existe diferencia significativa de la absorbancia maxima a una longitud de

onda 6ptima seleccionada respecto al tiempo de desarrollo de color estable.

Ui # Uj
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Donde

u; = valor medio de absorbancia respecto a 15 minutos de tiempo de desarrollo
de color estable.
pj = valor medio de absorbancia respecto a 180 minutos de tiempo de

desarrollo de color estable.

o Hipotesis nula, H,;

No existe diferencia significativa de la absorbancia maxima a una longitud

de onda éptima seleccionada respecto al tiempo de desarrollo de color estable.
Hi = Hj
Donde
u; = valor medio de absorbancia respecto a 15 minutos de tiempo de desarrollo
de color estable.

pj = valor medio de absorbancia respecto a 180 minutos de tiempo de

desarrollo de color estable.
o Hipotesis de investigacion, H;,

Existe diferencia significativa de la absorbancia de la muestra de agregado
fino con hidroxido de sodio respecto al tiempo de extraccion estatica

sélido-liquido.

Hi F U
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Donde

u; = valor medio de absorbancia respecto a 4 horas de extraccién estatica
sélido-liquido.
pj = valor medio de absorbancia respecto a 24 horas de extraccion estatica

sélido-liquido.
o Hipotesis nula, H,,

No existe diferencia significativa de la absorbancia de la muestra de
agregado fino con hidroxido de sodio respecto al tiempo de extraccion estéatica
sélido-liquido.

Hi = Hj

Donde
u; = valor medio de absorbancia respecto a 4 horas de extraccion estatica
sélido-liquido.

p; = valor medio de absorbancia respecto a 24 horas de extraccion estatica
sélido-liquido.
o Hipotesis de investigacion, H;s

Existe diferencia significativa de la absorbancia de la muestra de agregado
fino con hidroxido de sodio respecto al tiempo de extracciones solido-liquido
estética, semidinamica y dinamica.

Hi # Uj
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Donde

u; = valor medio de absorbancia respecto a 4 horas de extraccién estatica
sélido-liquido.
uj = valor medio de absorbancia respecto a 4 horas de extraccion dinamica

sélido-liquido.
o Hipotesis nula, H,3

No existe diferencia significativa de la absorbancia de la muestra de
agregado fino con hidréxido de sodio respecto al tiempo de extracciones solido-
liquido estética, semi-dinAmica y dinamica.

Hi = Uj

Donde
u; = valor medio de absorbancia respecto a 4 horas de extraccion estética
sélido-liquido.

uj = valor medio de absorbancia respecto a 4 horas de extraccion dinamica

sélido-liquido.
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INTRODUCCION

La colorimetria es una técnica instrumental que tiene por objeto determinar
la absorcion de luz visible por una muestra, la cual puede ser una sustancia
pura o bien una mezcla o disolucion, suministrando informacién tanto cualitativa
como cuantitativa sobre dichas sustancias. Los resultados cualitativos se rigen
por la observaciéon del ojo humano y pueden llegar a ser subjetivos, puesto que
no toda persona percibe los colores de la misma manera. Los resultados
cuantitativos son obtenidos mediante técnicas de andlisis instrumental, sobre

todo mediante la utilizacién de un espectrofotdmetro.

La determinacion de la presencia de materia organica en agregados finos
empleados para concreto es posible mediante el seguimiento de la Norma
ASTM C40, la cual provee un método que proporciona una aproximacion
cualitativa. Dicha norma emplea una técnica colorimétrica en la que se hace
reaccionar la materia organica presente en una muestra de agregado en forma
de &cidos humicos con una solucion de hidréxido de sodio, provocando un
cambio en el color de la solucion. La coloracién de dicha sustancia es
comparada con el color de una solucion estdndar de dicromato de potasio en
acido sulfarico, basandose en que el agregado fino es inocuo si en la prueba
presenta una coloracibn menos intensa en el tono amarillo al del estandar de

dicromato de potasio o a la solucion Gardner num. 11.

Dicha técnica colorimétrica puede ser igualmente empleada para
determinar cuantitativamente, en forma equivalente, la materia organica
presente en una muestra de agregados, mediante la aplicacion de analisis

instrumental, especificamente espectrofotometria. Esto puede realizarse
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adecuadamente a través de la generacion de una curva de calibracién
absorbancia-concentracién de una solucion de color estandar de dicromato de
potasio en acido sulfarico, comparando entonces la absorcion de luz que
conlleva una solucién que contiene materia organica, teniendo como limite
permisible la absorbancia de la solucién estandar de concentracion 0,250 g de
dicromato de potasio en 100 ml de acido sulfdrico.

Los resultados proporcionados por una técnica espectrofotométrica son
mas confiables, pues se obtiene un valor numérico de la presencia de materia
organica en agregados finos para concreto y no solamente un criterio

aproximado de la ausencia o presencia de la misma.
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1. ANTECEDENTES

La Sociedad Estadounidense para Pruebas y Materiales, ASTM
International por sus siglas en inglés American Society for Testing Materials,
proporciona la Norma ASTM C40, la cual cubre dos procedimientos para la
determinacion aproximada de la presencia de impurezas orgénicas perjudiciales
en agregados finos que son usados en morteros de cemento hidraulico o en
concreto; un procedimiento utiliza una solucién de color estandar y el otro utiliza

colores estandar en vidrio.

La Comision Guatemalteca de Normas, Coguanor, hace esencialmente la
equivalencia de la Norma ASTM C40 a la Norma Técnica Guatemalteca NTG-
41010 h4 para la determinacion de materia organica en agregados finos para
concreto, la cual fue revisada con el conocimiento y experiencia de los

integrantes del CTN de Concreto.

Este método de ensayo se utiliza para hacer una determinacion preliminar
de la aceptabilidad de los agregados finos, con respecto a los requisitos de la
especificacion NTG 41007 (C 33/C 33 M) relacionados con la materia organica.

El principal valor de este ensayo es proporcionar un aviso de que pueden
estar presentes cantidades perjudiciales de materia organica. Cuando una
muestra sometida a este ensayo produce un color mas oscuro que el color
estandar, es recomendable realizar el ensayo para determinar los efectos de la
materia organica sobre la resistencia del mortero, de acuerdo con el método de
ensayo (ASTM C 87).



Actualmente, la seccién de Agregados, Concretos y Morteros del Centro
de Investigaciones de Ingenieria de la Facultad de Ingenieria de la Universidad
de San Carlos de Guatemala, aplica la Norma Coguanor NTG-41010 h4 para la
determinacién de materia organica en agregados finos, obteniendo resultados

cualitativos y aproximados de la presencia de esta en una muestra.

En el Laboratorio de Analisis Fisicoquimicos de la secciéon de Quimica
Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria, se realizan ensayos a
agregados, como reactividad potencial segun la Norma ASTM C-289, la cual
emplea una técnica espectrofotométrica para medir la transmisién de la luz a
una longitud de onda constante de aproximadamente 410 nm para la
determinacion cristaloidal (no coloidal) de silice disuelto, proporcionando datos

cuantitativos de la concentracion de este compuesto.



2. MARCO TEORICO

2.1. Especificaciones estandar para agregado fino para concreto

El agregado fino es un material que puede consistir en arena natural,
arena manufacturada o una combinacion de ambas, cuyo tamafio de particula

se encuentra entre 9,5 mmy 150 pm.

La Norma ASTM C33 define las especificaciones para la clasificacion y la
calidad de agregado fino y grueso, para su uso en el concreto para obra civil. La
cantidad de sustancias perjudiciales permitida en agregado fino se encuentra
especificada en la tabla 1 de dicha norma (ver anexo 3).

2.1.1. Especificacibn de impurezas organicas en agregado

fino

La Norma Coguanor NTG-41007, equivalente a la norma ASTM C33-08
con algunas modificaciones para su adaptacion a Guatemala, cita las
especificaciones para el contenido permisible de impurezas organicas en

agregado fino para concreto en el inciso 7.2 (ver anexo 4).
2.2. Elementos contaminantes del agregado
La contaminacion de los agregados se manifiesta en el concreto

reduciendo su resistencia, afectando directamente la durabilidad de los

elementos y perjudicando su apariencia externa. En la construccion, altera el



proceso de mezclado, al incrementarse la demanda de agua para la mezcla y
retardandose el proceso de fraguado.

De acuerdo al tipo de accion, se pueden clasificar los contaminantes como
de caracter fisico o quimico. Los fisicos actuan exteriormente en el agregado,
como es el caso de los finos y de las particulas adheridas, o de manera externa,
como los elementos con exceso de poros o particulas de diferente expansion

térmica.

Los contaminantes quimicos se diferencian segun actien directamente
sobre el cemento, como las impurezas organicas, o independientes del
aglomerante, como los materiales solubles. Frecuentemente, los agregados
presentan algun grado de contaminacion y el porcentaje maximo permisible se
determina mediante la Norma ASTM C40. Los elementos perjudiciales que
generalmente se encuentran en los agregados son: los muy finos que exigen
exceso de agua, los recubrimientos que afectan la adherencia, las particulas

débiles, inestables o impurezas que actlan sobre la hidratacion.

2.2.1. Impurezas organicas

En muchos casos los agregados para el concreto pueden estar
contaminados con materias organicas, originadas por la descomposicion de
elementos vegetales, en forma de margas organicas. Estas impurezas pueden
afectar las reacciones de hidratacion, modificando el fraguado o reduciendo la
resistencia. El control inicial del agregado se realiza de manera cualitativa,
mediante una prueba colorimétrica, aplicable especialmente a las arenas, que
corresponde a la Norma ASTM C40. EIl valor de este ensayo es indicar la
presencia potencial de compuestos organicos nocivos, permitiendo asi la

realizacion de ensayos adicionales de mayor precision.



2.3. Composicién quimica de la materia organica

Esta es muy heterogénea, pues la cantidad de compuestos quimicos es
muy amplia. Los restos vegetales y animales son polimeros de compuestos
organicos que durante el proceso de su transformacion son degradados y
despolimerizados hasta sus constituyentes basicos, como en este proceso se
produce la formaciéon de componentes inorganicos (nitrégeno, fésforo, azufre)
se le da el nombre de mineralizacion, y los productos organicos resultantes
constituyen la fraccién de materia organica no alterada. A través del proceso de
humificacion subsiguiente y por medio de sintesis microbiolégicas, se producen
nuevos componentes, generalmente de coloracion oscura y con alto grado de
polimerizacion. Estos son los que constituyen la fraccibn denominada edéafica,
por ser propia de los procesos de reorganizacion ocurridos en el suelo. La

materia organica en el suelo se podria dividir de la siguiente forma:

Figura 1. Componentes organicos del suelo

suelo

Organismos vivos{Edafén) J Materia orgdnica J

Productosinalterados J Productos alterados (humus) J

Sustancias no himicas J Sustancias himicas J

Componentes organicos del J

Fuente: PAYERAS, Antoni. Acidos himicos y acidos fulvicos.
<http://www.bonsaimenorca.com/articulos/articulostecnicos/acidos-humicos-y-acidos-fulvicos/>.
Consulta: octubre de 2014.
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Los componentes orgénicos del suelo son los organismos vivos y sus
restos sin descomponer, parcialmente descompuestos y descompuestos

completamente, asi como productos de su transformacion.

Organismos vivos: insectos, bacterias, algas, hongos, entre otros, junto

con las raices.

o Materia organica: componentes no vivos que forman una mezcla
heterogénea compuesta, en gran parte, por los productos resultantes de

las transformaciones microbianas y quimicas de residuos organicos.

o Productos inalterados: productos frescos y no modificados de residuos
antiguos (principalmente celulosas y ligninas).

o Productos alterados: son productos que no mantienen similitudes fisicas
0 quimicas con los materiales de los que proceden. Estos productos
transformados se conocen como productos procedentes de la

humificacion.

o Sustancias no humicas: compuestos pertenecientes a productos

bioquimicos como aminoacidos, lipidos, carbohidratos.

o Sustancias humicas: una serie de sustancias de peso molecular
relativamente alto y de color marron a negro, formadas por
reacciones de sintesis secundarias. El término se usa como un
nombre genérico para describir el material oscuro o sus fracciones
obtenidas sobre la base de caracteristicas de solubilidad: acidos

humicos, acidos fulvicos, huminas.



2.3.1. Influencia de la lignina y los carbohidratos en las

sustancias humicas

Los principales componentes de la materia organica vegetal son los
carbohidratos (por ejemplo la celulosa), las proteinas, los lipidos (o grasas) y la
lignina, y tienen un papel muy importante en las caracteristicas de las

sustancias humicas.

La lignina y sus productos de degradacion son considerados como los
principales precursores de la fraccion organica que forma las sustancias
hamicas. Durante el compostaje, la lignina no es totalmente mineralizada
debido a que es muy resistente por su estructura aromatica y la complejidad de
su estructura quimica. A pesar de esto, se conocen algunas enzimas presentes
en algunos microorganismos (hongos, actinomicetos y bacterias) capaces de
degradarla durante el compostaje, como la fenoloxidasa y la peroxidasa

dependiente de manganeso.

Por el otro lado, polisacaridos como la celulosa y la hemicelulosa son
degradados de forma mas rapida por la accidon microbiana (tanto de bacterias
como hongos). Este hecho se ha constatado durante el compostaje, ya que
algunos grupos funcionales caracteristicos de los polisacaridos se reducen al
mismo tiempo que se enriquecen en estructuras aromaticas, mas complejas
guimicamente. De hecho, se ha demostrado que algunos polisacaridos
oxidados y acidos grasos son la fuente de los grupos carboxilicos presentes en
las sustancias humicas, mientras que los polisacaridos no ciclicos son los que

aportan los grupos aldehidos.



Figura 2. Estructura del acido humico

H D{:'(I:
COoOH
HG.\{J{}‘\\F/‘
| \
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o

Fuente: PAYERAS, Antoni. Acidos hiimicos y acidos fllvicos.
<http://www.bonsaimenorca.com/articulos/articulostecnicos/acidos-humicos-y-acidos-fulvicos/>.
Consulta: octubre de 2014.

En definitiva, la lignina aportaria la estructura resistente (mas recalcitrante)
y los polisacaridos aportarian los grupos funcionales (mas reactivos) a las
sustancias hamicas, o, lo que es lo mismo, los acidos humicos consisten en una
fraccidbn poco modificada de polisacaridos, lignina aromatizada y unas largas
cadenas de fracciones alquilicas, procedentes de la fraccion lignocelulésica que
dependera de la naturaleza del material vegetal usado para elaborar el

compost.
2.3.2. Clasificacion por composicion quimica del humus
El vocablo humus proviene del latin, de igual nombre, que significa tierra,

suelo, y se refiere al conjunto de productos organicos estables y finales del

proceso de transformacion de los compuestos vegetales y animales que llegan



al suelo (proceso de humificacién). La denominacién de humus se aplica una
vez que se ha perdido la estructura organica microscopica original y se hace

amorfo.

Su existencia es inherente a todos los suelos, y su cantidad y calidad
depende de los factores edaficos. Su presencia influye notablemente en la

fertilidad y en los procesos edafogénicos del suelo.

El humus es un material organico de alto peso molecular, el cual esta
constituido por un nucleo central, generalmente de compuestos aromaticos (en
primer término fenoles), cadenas laterales de carbohidratos y cadenas alifaticas

donde se sitan los grupos funcionales que determinan su actividad.

Segun el tamafio del nicleo y las cadenas laterales, el humus puede ser:

o Acido falvico: nucleo pequefio y cadena larga
o Acido humico nucleo pequefio y cadenas mas cortas
o Huminas: ndcleo grande y cadenas cortas

2.3.2.1.  Acidos himicos y fulvicos

Son complejas agrupaciones macromoleculares en las que las unidades
fundamentales son compuestos aromaticos de caracter fendlico procedentes de
la descomposicion de la materia organica y compuestos nitrogenados, tanto
ciclicos como alifaticos, sintetizados por ciertos microorganismos presentes en

suelo.

Los acidos humicos, flulvicos y las huminas son parte de un sistema

supramolecular extremadamente heterogéneo y las diferencias entre estas
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subdivisiones son debidas a variaciones en la acidez, grado de hidrofobicidad
(contenido de restos aromaticos y alquilicos de cadena larga) y la

autoasociacion de moléculas por efectos del azar.

Las sustancias humicas se clasifican segun solubilidad en diferentes
soluciones &cidas y alcalinas.

Figura 3. Clasificacion de las sustancias humicas segun solubilidad

en diferentes soluciones

Sustancias himicas J

Medio alcalino

| | .
Soluble J Insoluble J

Acidos himicos Huminas

Medio cido
|
| |

Soluble Insoluble
Acido himico

Calcio (Ca++)

Soluble J Insoluble J

Acido fulvico

Acides hlimicos pardos Acidos htimicos grises

Fuente: PAYERAS, Antoni. Acidos himicos y acidos fllvicos.
<http://www.bonsaimenorca.com/articulos/articulostecnicos/acidos-humicos-y-acidos-fulvicos/>.

Consulta: octubre de 2014.
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Los acidos fulvicos representan la fraccion de humus extraible por alcalis,
que es no precipitable por acidos y que tiene color amarillento. Generalmente
son compuestos fendlicos de pequefio peso molecular. Las huminas
representan la fraccion que solamente es soluble en hidréxido de sodio (NaOH)

caliente.

Los acidos humicos se extraen con soda y pueden ser precipitados en ese
extracto por acidos como el clorhidrico, presentandose como soélidos amorfos
de color marron oscuro. Generalmente son polimeros de alto grado que se
presentan entrelazados formando coloides esferoidales. Su caréacter acido, es
decir, su capacidad de intercambio catidnico, se basa principalmente en la
presencia de radicales carbonito (COOH) e hidroxido (OH). La fraccion de los
acidos humicos soluble en alcohol se denomina acido himatomelénico y es de

color marron rojizo.

La tabla | presenta las caracteristicas quimicas mas relevantes de los tres

componentes principales del humus.

Tabla I. Propiedades quimicas relevantes de los distintos

componentes del humus

Propiedad Acidos falvicos|Acidos himicos| Humina

M/g mol™ 1000-5000 | 10000 — 100000 |> 100 000
%C 40-45 50 — 60 > 60
%0 45 -50 30-35 <30
%N 2—-4 3-5 >5
Acidez total / moles H' kg™ 10-12 5 <5
Acidez de grupos carboxilo / moles H kg™ 8-9 15-3 -
Acidez de grupos hidroxilo / moles H* kg™ 2-3 2-3 -

Fuente: FASSBENDER, Hans W. Quimica de suelos con énfasis en suelos de América Latina.
p. 125.
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Como se puede observar, tanto el peso molecular como el contenido de
carbono en el polimero decrecen en el sentido: humina > acido humico > acido
fulvico. Esto es un indicativo de la solubilidad, la cual actia en sentido contrario,
es decir, los acidos falvicos son mas solubles que los humicos y estos mas

solubles que la humina.

En resumen, el método clasico de fraccionamiento del humus esta basado
en la extraccién de la materia organica con soda (NaOH), en la diferenciacion
del extracto por precipitacion parcial con &cido clohidrico (HCI) y solubilizacion
parcial en alcohol.

2.4. Extraccion sélido-liquido

La separacion de una mezcla de compuestos solidos se puede llevar a
cabo aprovechando diferencias de solubilidad de los mismos en un determinado
disolvente. En el caso favorable de una mezcla de solidos en la cual uno de los
compuestos es soluble en un determinado disolvente (normalmente un
disolvente orgénico), mientras que los otros son insolubles, se puede hacer una
extraccion consistente en afadir este disolvente a la mezcla contenida en un
vaso de precipitados, un matraz o una capsula de porcelana, en frio o en
caliente, agitar o triturar con ayuda de una varilla de vidrio y separar por
filtracién la disolucién que contiene el producto extraido y la fraccién insoluble
gue contiene las impurezas. Si, al contrario, lo que se pretende es disolver las
impurezas de la mezcla sélida, dejando el producto deseado como fraccion

insoluble, el proceso, en lugar de extraccion, se denomina lavado.

El proceso de extraccion sélido-liquido en medio alcalino favorece la
neutralizacion de las sustancias acidas que contiene un sélido, en este caso, los

acidos humicos y falvicos que se encuentran presentes en el humus de la
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materia organica contenida en una muestra de agregado fino. Al llevarse a cabo
la neutralizacion se produce una sal asociada al acido, que es mas soluble en
una solucion acuosa por su capacidad ionica. Dicha extraccién favorece la
separacion de estos componentes para producir la coloracion respectiva del
material, entre anaranjado y amarillo, relacionado al contenido de materia
organica, el cual es necesario para el andlisis colorimétrico que se pretende

llevar a cabo mediante técnicas espectrofotométricas.

2.5. Espectrofotometria

Es el conjunto de técnicas que utilizan la luz para medir concentraciones
qguimicas y es el método de analisis 6ptico mas usado en las investigaciones
biolégicas. El espectrofotbmetro es un instrumento que permite comparar la
radiacion absorbida o transmitida por una solucién que contiene una cantidad
desconocida de soluto y una que contiene una cantidad conocida de la misma

sustancia.

Puesto que el color presentado se encuentra en el rango colorimétrico
entre 600 y 650 nm (color amarillo a naranja), se puede suponer que su mayor
absorcion se dara en el rango cercano al UV, entre 400 y 500 nm, pues un
objeto absorbe con mayor intensidad en el rango de su color complementario,

en este caso el azul y el violeta.

2.5.1. Ley de Beer-Lambert-Bouguer

Beer, Lambert y Bourguer establecieron relaciones de la variacion de la
intensidad de luz transmitida por una muestra con el espesor de ella o con la
concentracion de la sustancia para materiales transllicidos. Estas relaciones se

conocen como la Ley de Beer-Lambert-Bourguer, o Ley general de la
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espectrofotometria, que permite hallar la concentracion de una especie quimica

a partir de la medida de la intensidad de luz absorbida por la muestra.

Esta ley se puede expresar en términos de potencia de luz o de intensidad

de luz, asumiendo luz monocromatica, como:

It/IO ES 10—€bC

Donde I; es la intensidad de luz transmitida por la muestra, I, la
intensidad de luz que incide sobre la muestra y que proviene de la fuente, ¢ el
coeficiente de absortividad molar en unidades de metros reciprocos y
centimetros reciprocos, b es la longitud de la trayectoria del haz de luz a través
de la muestra o el espesor de la celda en centimetros o lo que se conoce como

paso optico y c es la concentracion del absorbente en el medio.

La relacion I, /I, se conoce como transmitancia, T, y es la medida primaria
gue se realiza en los instrumentos para medir la absorcion de luz por parte de
una muestra. Si la relacién se expresa en forma porcentual, entonces se llama

porcentaje de transmitancia:
%T = 100 (I,/1,)
La luz absorbida seria I, — I;, es decir, la diferencia entre la intensidad de
la luz incidente y la intensidad transmitida después de pasar a traves de la

muestra.

Cuando se toma el logaritmo decimal negativo de la relacion I./1,,

entonces:
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I
—log—t = —logT
Iy

Esta relacion representa la cantidad de luz absorbida por la muestra, que

recibe el nombre de absorbancia (A).

La Ley de Beer-Lambert-Bouguer se puede entonces escribir de las

siguientes formas:

I
I_t: 107%2¢ = —log T = ebc = A = ebC
0

Siendo C la concentracion del soluto en moles/litro de solucién, € una
constante denominada coeficiente de absortividad molar cuyas unidades son:

cm™L/moly b centimetros, se demuestra que la absorbancia es adimensional.

El coeficiente de absortividad molar ¢ es funcién de la longitud de onda,
del indice de refraccion de la soluciéon y es caracteristico de cada sistema
soluto-solvente. Es wuna propiedad intensiva, que no depende de la
concentracion de la sustancia y representa la absorcién de luz por parte de un

mol de soluto para una longitud de onda dada.

El registro de la variacion del coeficiente de absortividad molar ¢, o de la
absorbancia A, en funcion de la longitud de onda da origen a lo que se
denomina espectro o curva espectral de una sustancia quimica, e indica las
caracteristicas de absorcion de dicha sustancia con relacion a la longitud de
onda. En muchas ocasiones, la curva espectral se presenta como absorbancia
contra longitud de onda y el espectro se denomina espectro de absorcion, o en
funcibn de la transmitancia, denominandose el espectro espectro de

transmision.
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2.5.2. Aplicacién de la Ley de Beer-Lambert-Bouguer

La aplicacion practica de la Ley de Beer es que, conociendo la
absorbancia de una sustancia, se puede averiguar su concentracion y esto se

puede lograr mediante una curva de calibracion.

La curva de calibracion es la representacion grafica en un eje de
coordenadas de la absorbancia (eje de ordenadas) frente a la concentracion
(eje de abscisas). Se ensayan varias soluciones de concentracion conocida y se
determinan sus absorbancias, construyéndose la curva de calibrado, que es
una recta. Una vez ensayadas las soluciones problemas, su concentracion se
averigua por interpolacién de las absorbancias de las soluciones problema en la

curva de calibracion.

Se debe tomar en cuenta la linealidad de la curva de calibracion, que es el
intervalo de concentraciones del cromogeno entre las cuales existe una relaciéon
lineal entre absorbancia y concentracion. Cuando la concentracion del
cromdgeno sobrepasa los limites de linealidad, se deja de cumplir la Ley de
Beer, convirtiéndose la recta en una curva. La lectura de la absorbancia fuera
de los limites de linealidad se traduce en una concentracion falsamente baja de
cromoégeno. En esta situacion, se debe diluir la muestra para que su

concentracion entre en los limites de la linealidad.
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3.1.

Variables

3.

DISENO METODOLOGICO

Las variables manipuladas y trabajadas durante la experimentacion fueron

las siguientes:

Tabla Il. Descripcion de variables dependientes e independientes
. . . Controlable (C) / no| Dependiente (D) /
Variable Unidades |Constante |Variable controlable (NC) |independiente (1)
Masa de muestra de X c |
agregado, m 9
Absorbancia, A - X NC D
Concentracion de
solucién de color mg/L X C I
estandar, Cge
Tiempo de desarrollo
de color estable de min X C |
solucién estandar, tse
Tlen:npo dg e>.<traCC|on h X C |
sélido-liquido, ty
Long|tgd de onda am X C D
optima, Aqp
Concentracion de
solucién de hidréxido|  %p/p X C I
de sodio, Cyaon
Volumen de solucion
de hidréxido de ml X C D

s0dio, Vaon

Fuente: elaboracion propia.
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3.2. Delimitacion de campo de estudio

o Fundamento del conocimiento: quimica analitica, quimica organica,
guimica de suelos, extraccion solido-liquido, espectrofotometria.

o Aplicacion de procedimiento experimental: espectrofotometria vy
transferencia de masa sélido-liquido.

o Ubicacion: area de espectrofotometria del Laboratorio de Analisis
Fisicoquimicos del Centro de Investigaciones de Ingenieria.

o Equipo: espectrofotdmetro Genesys 10S UV-VIS.

o Espacio temporal: primer semestre del 2016.

3.3. Recursos humanos disponibles

La experimentacion y el tratamiento matematico de datos estuvieron a
cargo de la investigadora Emilia Virginia Pontacq Alfonso. La interpretacion de
los datos estuvo bajo la tutoria del asesor, ingeniero quimico César Alfonso
Garcia Guerra. La licenciada en quimica Ingrid Lorena Benitez Pacheco
colabor6é en la interpretacion de datos y en el uso correcto de los equipos
empleados para la realizacion de la parte experimental.

3.4. Recursos materiales disponibles

Los recursos materiales con los que se trabajé en el Laboratorio de Andlisis

Fisicoguimicos para realizar este trabajo fueron los siguientes:

3.4.1. Equipos auxiliares
o Campana de extraccion, marca Serproma.
o Plancha de Calefaccion con Agitacién (agitador magnético) Isotemp
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Agitador magnético de 25 mm

Rotador multiuso Thermo Scientific Barnstead Lab-line modelo 2314
Agitador Labquake Barnstead/Thermolyne

Centrifugadora Champion S-50D

3.4.2. Instrumentos de medicion

Espectrofotometro Genesys 10S UV-VIS
Balanza analitica, marca Radwag, modelo WPS 750C/1

Cronémetro

3.4.3. Cristaleria

Baldn aforado de 100 mL

Balones aforados de 25 mL

Pipetas volumétricas de 5, 10 y 20 mL
Pipeta seroldgica de 3 mL

Probetas de 100 mL

Frascos de vidrio Boeco de 250 mL
Vidrios Gardner de color estandar

Celdas espectrofotométricas de 10 mm

3.4.4. Software de medicién y célculos
VISIONIite para espectrofotometros UV/VIS y visible marca Thermo
Scientific (instalado en el computador acoplado al espectrofotometro).

Microsoft Excel version 2013.
QtiPlot version 0.9.8.3.
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3.45. Reactivos

o Solucion de color estdndar de dicromato de potasio reactivo en acido
sulfarico a una tasa de 0,250 g/100 mL de &cido, segun inciso 5.2 de la
Norma ASTM C40 — 04.

. Solucién de hidroxido de sodio 3 %, segun inciso 5.1 de la Norma ASTM
C40 - 04.
3.5. Técnica cualitativa o cuantitativa

Los resultados obtenidos de concentracion de materia organica en una
muestra de agregado fino para concreto mediante el método
espectrofotométrico son de cardcter cuantitativo, los cuales se compararon
cualitativamente con los resultados del ensayo propuesto por la Norma ASTM
C40-04.

3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion

Para la recoleccion de la informaciébn necesaria se propusieron los

siguientes procedimientos:

o Realizar un barrido de longitudes de onda a la solucion estandar en
intervalos de quince minutos durante un periodo de tres horas.

o Realizar una curva de calibracion con soluciones de dicromato de potasio
en &cido sulfurico.

o Preparar las muestras de agregado fino de acuerdo a la norma NTG-
41010 h4.
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o Realizar la técnica colorimétrica para la muestra de agregado fino con
hidroxido de sodio 3 %, evaluando la absorbancia del extracto en un
intervalo de cuatro horas en un periodo de veinticuatro horas, utilizando
el espectrofotdometro Genesys 10S UV-VIS.

o Realizar la técnica colorimétrica para la muestra de agregado fino con
hidroxido de sodio 3 %, evaluando la absorbancia del extracto en un
intervalo de dos horas con el espectrofotémetro Genesys 10S UV-VIS,
aplicando agitacion constante durante un periodo de ocho horas, con un

agitador rotatorio y un agitador magnético.

A continuacién se presentan los diagramas de flujo de los procedimientos

descritos.
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Figura 4.

Barrido de longitudes de onda

Inicio

Secar una muestra de
dicromato de potasio grado
reactivo a 130 °C

|

Pesar 0,250 g de reactivo y
aforar en 100 ml de acido
sulfarico concentrado

Gravedad
especifica 1,84

|

Colocar matraz en una
plancha de calentamiento

|

Introducir un agitador
magnético

|

Calentar a no méas de 50 °Cy
accionar agitador

|

Iniciar cronémetro
t=0

|

Esperar 10 minutos

|

Espesor de
celda=1cm

Tomar una alicuota y colocar
en celda espectrofotométrica
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Continuacion de la figura 4.

Dejar reposar 5 minutos

l

Anotar absorbancia maximay
longitud de onda
correspondiente

|

Medir absorbancia (A) de las
tres alicuotas

No

Si

Anotar tiempo de desarrollo
de color

Fin

Fuente: elaboracion propia.



Figura 5.

Curva de calibracion

Cse (ma/L)

Vse (ML)

125

1.25

250

2.50

500

5.00

Inicio

Secar una muestra de
dicromato de potasio grado
reactivo a 130°C

|

Pesar 0.250 g de reactivo y
aforar en 100 ml de acido
sulfarico concentrado

Gravedad
especifica 1.84

|

Colocar matraz en una
plancha de calentamiento

|

Introducir un agitador
magnético

|

Calentar a no mas de 50°C y
accionar agitador

|

Iniciar cronémetro
t=0

|

Esperar 30 minutos

|

750

7.50

1000

10.00

1500

15.00

2000

20.00

Preparar soluciones por
dilucion en 25 mL
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Continuacion de la figura 5.

420 nm

Ajustar longitud de onda a

l

soluciones

Medir absorbancia (A) de las

l

Construir curva de calibracion

Fin

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 6. Determinacion del tiempo 6ptimo de extraccion de materia

organica como acidos humicos

- Homogenizar tamafio de
Utilizar un :
. particula de la muestra hasta
tamiz No. 8
2.36 mm

Tomar tres muestras de
agregado entre 150 y 200 g

l

Colocar individualmente las
muestras en frascos de vidrio
con rosca

|

Agregar 120 ml de una
solucién de NaOH al 3% a
cada muestra

|

Tapar los frascos y agitar
vigorosamente hasta saturar
las muestras

l

Iniciar cronémetro
t=0

l

Dejar reposar 4 horas

l

Encender espectrofotometro
GENESYS 10S UV-VIS

0 §
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Continuacion de la figura 6.

Tomar una alicuota de la
solucién y colocar en celda
espectrofotométrica

|

Medir absorbancia (A)

¢Agitacion
aplicada?

Fuente: elaboracion propia.

El procedimiento anterior se efectué a siete muestras de agregado fino

provenientes de distintos puntos del pais.

Para la preparacion de la muestra, se hizo una variacién con respecto a la

Norma ASTM C40, puesto que las cantidades de muestra de agregado y de
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solucion de hidroxido de sodio afadidas no son constantes, ni estan
establecidas.

Figura 7. Determinacion de la concentracion de materia organica

como acidos humicos

Inicio

Homogenizar tamafio de
particula de la muestra hasta
2.36 mm

|

Tomar tres muestras de
agregado entre 150 y 200 g

|

Colocar individualmente las
muestras en frascos de vidrio
con rosca

l

Agregar 120 ml de una
solucién de NaOH al 3% a
cada muestra

l

Tapar los frascos y agitar
vigorosamente hasta saturar
las muestras

l

Dejar reposar 24 horas

|

Filtrar soluciones a través de
un sistema de vacio

|

Centrifugar soluciones para
disminuir turbidez

Utilizar un
tamiz No. 8
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Continuacion de la figura 7.

Encender espectrofotébmetro
GENESYS 10S UV-VIS

|

Tomar una alicuota de cada
solucion y verter en una celda
espectrofotométrica

|

Medir absorbancia (A) de las
tres alicuotas

|

Calcular concentracion
equivalente de K2Cr207 en
H2S04

tilizando el software
VISIONIite

Fin

Fuente: elaboracion propia.

El procedimiento anterior fue definido bajo las condiciones en las que se
obtenian resultados Optimos de absorbancia y fue efectuado para siete

muestras de agregado fino provenientes de distintos puntos del pais.

3.7. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion

A continuacion se presenta el formato de las tablas que fueron utilizadas

para recolectar la informacion obtenida en los experimentos de la investigacion.
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Tabla 111.

Formato de

recoleccion de datos para el tiempo

estabilidad de color de la solucidn de color estandar

Corrida 1

Corrida 2

Corrida 3

Tiempo (min)

Amax )\OD

(nm) Amax Aop (NM)

Amax )\OD (nm)

15

30

45

60

75

90

105

120

135

150

165

180

Tabla IV.

Fuente: elaboracion propia.

de

Formato de recoleccién de datos de la curva de calibracion

de la solucién de color estandar

Absorbancia

Punto de la curva

C (g/100mL)

Corrida 1/Corrida 2|Corrida 3

1

Blanco (H2804)

0,0125

0,025

0,050

0,075

0,100

0,150

0,200

O O N| O O | W N

0,250

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla V. Formato de recoleccion de datos del tiempo Optimo de
extracciéon estatica sélido-liquido de los acidos hamicos con

hidréxido de sodio

Tiempo (h)
Muestra 4 | 8 12 16 20 24

Ay

As
A

Absorbancia

As
A

As

Fuente: elaboracion propia.

Tabla VI. Formato de recoleccion de datos del tiempo Optimo de
extraccion solido-liquido con agitacion de los acidos

hdimicos con hidréxido de sodio

Tiempo (h)
Muestra 2 4 6 8

A
Az
Az
A
Ay

Absorbancia

Ay
Az
Az

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla ViII. Formato de recoleccién de datos de la absorbancia de la
materia orgéanica y comparacion de colores de vidrios

Gardner, cumplidas las 24 horas establecidas en la norma

ASTM C40
Absorbancia | Numero de placa de Comparacion de color
Muestra Al A | Ag vidrio correspondiente | con solucion estandar de
Ksz207/stO4
1
2
3

Fuente: elaboracion propia

El procedimiento de célculo llevado a cabo para la generacion de los
resultados concernientes a la curva de calibracion de la solucion de color

estandar, se detalla a continuacion en un diagrama de flujo.
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Figura 8. Diagrama de flujo del célculo de la curva de calibracion

Inicio

d |

! ’ Parat=0a
g 120

l

Elegir longitud de onda éptima y
tiempo en la que A sea maximo

t 6ptimo
A 6ptima

Absorbancia

C gl

A =mC
Con R? > 0,995

Fin

Fuente: elaboracion propia.
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A partir de la curva de calibracion generada anteriormente, se procede a
calcular las concentraciones para las muestras que contienen materia organica
y que han reaccionado con el hidréxido de sodio en un tiempo Optimo de
extraccion, el cual se escoge a partir del punto en el que la absorbancia es

maxima para las muestras de prueba.

3.8. Analisis estadistico

Puesto que no existen precedentes ni valores tedricos de una
investigacion similar y ya que la Norma ASTM C 40 — 04 no provee resultados
cuantitativos, el analisis estadistico se realizé para determinar la validez y
confiabilidad de los resultados a través de la repeticion del experimento bajo las

mismas condiciones de trabajo

Se utilizé la estadistica descriptiva como herramienta para validar los

resultados obtenidos. Se presentan a continuacién los parametros empleados:
3.8.1. Media aritmética
Dado que se realizaron varias repeticiones del experimento, se tomé un

valor promedio de los valores de absorbancia obtenidos. La ecuacion utilizada

es la siguiente:

a;

x|
Il
S|+

n
i=1
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3.8.2. Desviacién estandar

Este parametro estadistico se utilizd para evaluar el nivel de coincidencia
entre los resultados obtenidos de las diferentes repeticiones del experimento.

La ecuacion empleada es la siguiente:

N

1 )2

o = mz(xl —X)
=1

3.8.3. Analisis de varianza

El andlisis estadistico para la primera hipétesis se hizo mediante el uso del
andlisis de varianza, este evalla la variable independiente en funcién de las
variaciones de la variable dependiente. El analisis de varianza requiere el uso
de repeticiones y de tratamientos, donde estos refieren las variaciones de la
variable dependiente, en este caso, el tiempo de desarrollo y la concentracion

de la solucién acida de dicromato de potasio.

Se evalu6é mediante el andlisis de varianza si la longitud de onda difiere
significativamente respecto al tiempo de desarrollo y la concentracién de la

solucién acida de dicromato de potasio.
La aceptacion o rechazo de las hipotesis estadisticas se basard en el

criterio de la F de Fisher y el de la probabilidad para un porcentaje de
confiabilidad de 95 %.
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4. RESULTADOS

4.1. Evaluacién de la solucién estandar! de K,Cr,0,/H,SO, segutn el
inciso 5.2 de la Norma NTG-41010 h4, utilizando el
espectrofotometro Genesys 10S UV-VIS

A continuacion se describe la evolucibn de la solucién estandar de
K>Cr,0/H,SO4 utilizando el espectrofotdmetro Genesys 10S UV-VIS.

Figura 9. Absorbancia de la solucion estandar con base en el barrido
de longitud de onda para un intervalo de tiempo de

desarrollo? de color estable

Absorbancia, A

4.1 T
46 :
457
4471
=
4.2 ”

41t

4.0 t t t } |
aug 410 Longitud de onda, nm . A

Fuente: elaboracién propia, con base en el apéndice 5 y empleando VISIONIite Scan.

! [K,Cr,04/H,S04] - 0,250g/100 mL (2 500 ppm).
% Agitacion constante a 125 rpm y temperatura constante de 25 °C.
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Tabla VIII. Absorbancia maxima de la solucion estandar para un
intervalo de tiempo de desarrollo de color estable, para la

determinacion de la longitud de onda Optima

Color | Tiempo de desarrollo (min) | Absorbancia maxima | Ay, (nm)
15 4,234
30 4,265
45 4,357
60 4,357
75 4,405
90 4,564
105 4,455 420
120 4,402
135 4,325
150 4,295
165 4,320
180 4,381

Fuente: elaboracion propia, con base en la figura 4 y el apéndice 6.

Figura 10. Determinacion de la absorbancia méaxima para la longitud
de onda 6ptima de 420 nm en funciéon del intervalo de
tiempo de desarrollo del color estable para la solucién

estandar

4,600
4,550
4,500
4,450
4,400
4,350
4,300
4,250

Absorbancia (A)

4200 15 30 45 60 75 90 105 120 135 150 165 180 195

Tiempo de desarrollo de color estable (min)

Fuente: elaboracion propia, con base en la tabla VIII.
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Figura 11. Absorbancia® para diferentes concentraciones menores de
la solucién estandar, para el desarrollo de color estable en
funcién de un tiempo de lectura de 90 minutos y a una
longitud de onda de 420 nm

5,000
4,500
4,000
3,500
3,000
2,500
2,000
1,500
1,000
0,500
n nnn

Absorbancia (A)

0 250 500 750 1000 1250 1500 1750 2000 2 250 2500

Concentracién K,Cr,0, en H,SO, (mg/L)

Fuente: elaboracién propia, con base en el apéndice 9.

Tabla IX. Evaluacion de la incertidumbre en la determinacién de la
absorbancia para la calibracion del método en funcién del

rango de concentraciones seleccionadas®

Ecuacion lineal A =1,752964E-03 C
Rango de linealidad 0 —2 500 mg/L
Coeficiente de correlacion 0,99956

Error residual 0,0080

® Utilizando el espectrofotometro Genesys 10S UV-VIS y la opcion “Entrada de factor” del
software VISIONlIite.

* Concentraciones menores a la concentracion de la solucién estandar, segln inciso 5.2 de la
Norma NTG-41010 h4.
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Continuacion de la tabla IX.

Incerteza maxima de variable independiente 18 mg/L
Incerteza maxima de variable dependiente 0,001 A
Incertidumbre de la pendiente 8,3858743E-06

Fuente: elaboracion propia, con base en la figura 11.

Figura 12. Absorbancia® para diferentes concentraciones menores de
la solucién estandar, para el desarrollo de color estable en
funcién de un tiempo de lectura de 90 minutos y a una
longitud de onda de 420 nm

5,000
4,500
4,000
3,500
3,000
2,500
2,000

Absorbancia (A)

1,500
1,000
0,500
0,000 ¥

0 250 500 750 1000 1250 1500 1750 2000 2250 2500

Concentracion K,Cr,0, en H,SO, (mg/L)

Fuente: elaboracion propia, empleando el software VISIONIite Quant.

® Utilizando el espectrofotometro Genesys 10S UV-VIS y el método linear a través del cero del
software VISIONlIite.
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Tabla X. Evaluacion de la incertidumbre en la determinacién de la
absorbancia para la calibracion del método, en funcion del

rango de concentraciones seleccionadas®

Ecuacion lineal A =1,732985E-03 C
Rango de linealidad 0 — 2 500 mg/L
Coeficiente de correlacion 0,99901

Error residual 0,0660
Incerteza maxima de variable independiente 18 mg/L
Incerteza maxima de variable dependiente 0,001 A
Incertidumbre de la pendiente 2,051049E-05

Fuente: elaboracion propia, con base en la figura 12.

4.2, Evaluacién del desarrollo del color estable de los acidos fulvicos
mediante soluciones extractoras alcalinas’ en muestras de
agregado fino con base en el tiempo de extraccién de la materia

organica

Se presentan los resultados de la extraccién de los acidos fulvicos en el
agregado fino con una solucion alcalina, mediante cuatro métodos extractores

para la determinacién del tiempo 6ptimo de extraccion.

® Concentraciones menores a la concentracién de la solucién estandar, segln inciso 5.2 de la
Norma NTG-41010 h4.
" NaOH grado reactivo al 3 % (p/p) segun inciso 5.1 de la Norma NTG-41010 h4.
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Figura 13. Comportamiento de la absorbancia a la longitud de onda
seleccionada de 420 nm de soluciones alcalinas de
extraccion de tres muestras de agregado fino, en funcion

del tiempo de extraccién estéatica®

5,000
4,500
4,000
< 3500
< 3,000
@]
£ 2500
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TIEMPO DE EXTRACCION SOLIDO-LIQUIDO ESTATICA (h)
Fuente: elaboracion propia, con base en el apéndice 15.
Tabla XI. Descripcion de la figura 13
Color Muestra Tiempo 6ptimo de extraccion (h)
Rio Michatoya, Amatitlan, Escuintla 24
Rio Cahabdn, San Pedro Carcha, Alta Verapaz 24
Rio Samala, Retalhuleu 24

Fuente: elaboracion propia, con base en la figura 13.

® Tiempo maximo de extraccién, segin inciso 8.3 de la Norma NTG-41010 h4: 24 horas.
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Figura 14. Comportamiento de la absorbancia a la longitud de onda
seleccionada de 420 nm de soluciones alcalinas de
extraccion de tres muestras de agregado fino, en funcion

del tiempo de extraccién por percolacion®
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Fuente: elaboracién propia, con base en el apéndice 16.
Tabla XIl.  Descripcion de la figura 14
Color Muestra Tiempo optimo de extraccién (h)
Rio Michatoya, Amatitldn, Escuintla 24
Rio Cahabdn, San Pedro Carcha, Alta Verapaz 24
Rio Samald, Retalhuleu 24

Fuente: elaboracion propia, con base en la figura 14.

® Rotador multipropésitos a 160 rpm y 20 °C, rango méximo de tiempo 4 horas.
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Figura 15. Comportamiento de la absorbancia a la longitud de onda
seleccionada de 420 nm de soluciones alcalinas de
extraccion de cinco muestras de agregado fino, en funcion

del tiempo de extraccién dinamica (1)*°
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TIEMPO DE EXTRACCION DINAMICA CON EXTRACTOR ROTATORIO (h)
Fuente: elaboracion propia, con base en el apéndice 17.
Tabla XIll. Descripcion de la figura 15
Color Muestra Tiempo o_p’tlmo de
extraccion (h)
Rio Michatoya, Amatitlan, Escuintla 8
Rio Cahabdén, San Pedro Carch4, Alta Verapaz 24
Rio Samala, Retalhuleu 8
Ferreteria El Arenal, Ciudad de Guatemala 24
Rio Platanitos, Villa Canales, Guatemala 24

Fuente: elaboracion propia, con base en la figura 15.

19 Extractor rotatorio utilizado a 8,5 rpmy 20 °C, rango maximo de tiempo 8 horas.
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Figura 16. Comportamiento de la absorbancia a la longitud de
onda seleccionada de 420 nm de soluciones alcalinas de
extraccion de cinco muestras de agregado fino, en funcion

del tiempo de extraccién dinamica (2)*
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Fuente: elaboracién propia, con base en el apéndice 18.
Tabla XIV. Descripcion de la figura 16
Color Muestra Tiempo op,tlmo de
extraccion (h)
Rio Michatoya, Amatitldn, Escuintla 8
Rio Cahabén, San Pedro Carch4, Alta Verapaz 24
Rio Samald, Retalhuleu 8
Ferreteria El Arenal, Ciudad de Guatemala 8
Rio Platanitos, Villa Canales, Guatemala 24

Fuente: elaboracion propia, con base en la figura 10.

1 Agitador magnético de cm utilizado con una velocidad de agitacion de 700 rpm, en un
Erlenmeyer de 250 ml y una proporcion extractora a cantidad de agregado 1:1 y 20 °C, rango
maximo de tiempo 8 horas.
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Tabla XV.

Lecturas de absorbancia para cinco muestras de agregado

fino utilizando cuatro diferentes operaciones de extraccion

sdlido-liquido

. e Lectura de absorbancia (A) a 420 nm™*
Tipo de extraccion sélido-liquido .
ID (Horas de extraccion) Muestras de agregado fino

M2 M3 M4 M5 M7
Estatica (24 horas) 1,619 | 4,653 | 1,160 | 0,889 | 0,919

Percolacion (8 horas) - 3,038 | 0,626 | 0,531 -
Dinamica con rotador (8 horas) 1,379 | 4,959 | 1,008 | 0,497 | 0,668
Dinamica con agitador (8 horas) 2679 | >5 | 1509 | 0,828 | 1,362

Fuente: elaboracion propia, con base en las figuras 13, 14, 15y 16.

Figura 17. Comparaciéon de la absorbancia segun el tiempo de
desarrollo de color estable (A = 420 nm), para extractos
alcalinos de cinco muestras de agregado fino en funcion de
cuatro operaciones de extraccion sélido-liquido
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Muestra de agregado

Fuente: elaboracion propia, con base en la tabla XV.

12 Temperatura de 20 °C.
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Tabla XVI.

Comparacion de las técnicas de evaluacion cualitativa de la

Norma ASTM C 40-04 y la técnica colorimétrica propuesta

Se presentan los resultados de las técnicas cualitativas y cuantitativas,

haciendo una comparacién de los métodos.

Resultados de la evaluacion cualitativa de materia organica

en siete muestras de agregados finos para concreto en
base al inciso 10.1, Norma Coguanor NTG-41010 h4 *3

Muestra de
agregado fino

Resultados cualitativos

Comparacion de
color con la solucién

NUm. placa organica

Interpretacion segun

. inciso 10.1
estandar
Agreca,. Palin, Incoloro Ninguno Aceptable
Escuintla
Ferreteria El Arenal,
Ciudad de
Guatemala, Igual 3 Aceptable
Guatemala
Rio Michatoya, . Po_S|bIemente_
" . Mas oscuro 5 contiene materia
Amatitlan, Escuintla L S
organica perjudicial
Rio Cahabén, San
Pedro Carcha, Alta Igual 3 Aceptable
Verapaz
Rio Samala, San .
Felipe, Retalhuleu Més claro 2 Aceptable
Rio Samal4a, Cantel, . Po_5|blemente_
Mas oscuro 4 contiene materia
Quetzaltenango L oo
organica perjudicial
Rio Platanitos, Villa
Nueva y Petapa, Mas claro 2 Aceptable

Guatemala

Fuente: elaboracion propia, con base en el apéndice 13.
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Tabla XVII. Resultados de la evaluaciéon cuantitativa de concentracion
equivalente de materia organica en siete muestras de
agregados finos para concreto con base en el inciso 10.1,
Norma Coguanor NTG-41010 h4**

Resultados cuantitativos
Muestra de Concentracion equivalente.™ Criterio de
M agregado fino 9/100 mL aceptacion:
Método “Lineal a Método “Entrada de | []< 0.250 g/100 mL
través del cero” *° factor”
1 | Agreca, Palin, 0,005 0,005 Aceptable
Escuintla
Ferreteria El Arenal,
2 Ciudad de 0,093 0,092 Aceptable
Guatemala,
Guatemala
3 Riq I\{Iichatoyg, 0,288 0.285 Potenpial_mente
Amatitlan, Escuintla perjudicial
Rio Cahabén, San
4 Pedro Carcha, Alta 0,071 0,070 Aceptable
Verapaz
Rio Samala, San
5 Felipe, Retalhuleu 0,050 0,049 Aceptable
6 Rio Samala, Cantel, 0.275 0272 Potenf:iallm.ente
Quetzaltenango perjudicial
Rio Platanitos, Villa
7 Nueva y Petapa, 0,053 0,052 Aceptable
Guatemala

Fuente: elaboracion propia, con base en el apéndice 14.

“ Tiempo de extraccion sélido-liquido estatica: 24 horas.
!5 Concentracion de referencia: 0,250 0/100 ml de K,Cr,0O4/H,SO,,
'® Curva generada con el software VISIONlite.
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Figura 18. Concentracion de materia organica equivalente'’, con base
en las muestras analizadas de diferentes bancos de arena
en Guatemala, utilizando el método colorimétrico

alternativo'®
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Fuente: elaboracion propia, con base en las tablas XVI y XVII.

" Materia organica equivalente a dicromato de potasio en acido sulfdrico.
18 Espectrofotdmetro Genesys 10S UV-VIS.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

La técnica colorimétrica puede emplearse alternativamente para la
determinacién cuantitativa de materia organica en agregados finos para
concreto en sustitucion del método propuesto segun la Norma Coguanor
NTG-41010 h4 (ASTM C40), mediante un procedimiento analitico
espectrofotométrico, técnica instrumental perteneciente a los métodos que

utilizan la energia radiante.

Con base en el objetivo general, se disefié un procedimiento cuantitativo
de medicion de la absorbancia en funcion de la concentracion mediante una
serie de diluciones de la solucion de color estandar de concentracién 0,250 g
K2Cr,0O7 en 100 ml de H,SO,. Esta solucion es preparada bajo indicacion del
inciso 5.2 de la Norma Coguanor NTG-41010 h4. El instrumento de medicion de
la absorbancia utilizado fue un espectrofotometro Genesys 10S UV-VIS de la
marca Thermo Scientific y el programa computacional utilizado para el

procesamiento de datos fue VISIONIite (ver apéndice 3).

Dicho programa computacional permite generar la curva de sensibilidad
optima de absorbancia, seleccionada del barrido de absorbancia en funcién de
la longitud de onda en el rango visible de 400 — 700 nm. El mejor rango de
resolucion de absorbancia maxima estuvo comprendido entre 400 y 430 nm
(ver apéndice 6). La curva de sensibilidad obtenida permitid identificar la
maxima absorbancia dentro de dicho rango a una longitud de 420 nm, la cual se

muestra en la figura 8.
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Las distintas series colorimétricas mostradas en la figura 8 representan
el tiempo de desarrollo de color, comprendido entre 15 a 180 minutos
(ver apéndice 5). Asi se pudo evaluar la absorbancia maxima de la solucion
estdndar en funcién del tiempo de desarrollo de color Optimo. Este
procedimiento se realizé con el objetivo de establecer el periodo de estabilidad
del color de la solucién estandar, en vista que en el inciso 9.1 de la norma NTG-
41010 h4 se indica que la solucién estandar utilizada para la comparacion visual
no debe haber sido preparada con mas de dos horas previas a la evaluacion

cualitativa de color.

Simultaneamente, se monitorearon las absorbancias para el rango de
tiempo de desarrollo de color 6ptimo y se logré establecer que la lectura
méaxima de absorbancia se dio para el tiempo de desarrollo de color estable de
90 minutos, la cual se puede observar en la figura 9. Por lo tanto, se establecio
asi un periodo de tiempo para la lectura de la soluciones entre 45 a 135 minutos

desde que se inicia su preparacion.

La tendencia parabdlica observada en la figura 9 se interpreta con base en
el equilibrio de disociacién entre el conjugado basico aprético (ion cromato) y la
especie libre, el acido diprético (acido cromico). Debido a la acidez elevada, la
especie prevaleciente es la especie libre, que establece un equilibrio de las dos
formas quimicas del ion Cr*® entre el ion dicromato (Cr,0;?) y el acido crémico
(H2CrO,4). Al alcanzarse el equilibrio favorable al ion dicromato se obtiene el
valor de absorbancia maxima, dado a los 90 minutos de la preparaciéon de la
solucion, como puede ser interpretada en la tabla y figura respectiva del
apendice 7.
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Para el alcance del objetivo general de evaluar un método alternativo
espectrofotométrico, se realizé una serie de lecturas de absorbancia a un grupo
de soluciones diluidas decrecientemente de la solucion de color estandar. Para
ello se utilizé un espectrofotometro Genesys 10S UV-VIS, enlazado a una
computadora HP con tres programas computacionales auxiliares para el analisis
de los datos generados: VISIONIite, Microsoft Excel 2013 y QtiPlot V.0.9.8.3

(ver apéndices 8y 9).

El programa computacional VISIONIlite provee ocho funciones de
procesamiento para la correlacion de los resultados de absorbancia medidos
por el espectrofotometro Genesys 10S UV-VIS. De manera que se selecciond,
en funcién de la respuesta lineal para esta investigacion, la funcién denominada
“Entrada de factor”, la cual se basa especificamente en la ley Lambert-Beer y
requiere Unicamente el valor de un factor de proporcionalidad. Ademas, se
utilizé otra funcion denominada “Lineal a través del cero”, con la cual, después
de medir la absorbancia de todas las soluciones estandar e inclusive el blanco
(acido sulfarico concentrado), el programa VISIONIite realiza las operaciones
matematicas de regresion lineal de minimos cuadrados y reporta la funcion

lineal de calibracién resultante, como se observa en la figura 11.

La figura 10 muestra la tendencia de los valores de absorbancia
determinados por el equipo Genesys 10S UV-VIS en funcion de la
concentracion. La correlacion de minimos cuadrados se procesé utilizando el
programa QtiPlot, el cual es un programa informéatico multiplataforma para la
representacion grafica interactiva cientifica y el analisis de datos. La
caracteristica especial del programa VISIONIite al utilizar la opcion denominada
“‘Entrada de factor” requiere unicamente el valor del factor de calibracion,
representado por la relacién concentraciOnesianga/absorbanciaesiandar- ES asi que

la pendiente de la ecuacion lineal obtenida mediante la interpolacion grafica de
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los datos de absorbancia de los estdndares cumple la proporcionalidad que
establece la ley de Lambert-Beer. La pendiente de la ecuacién lineal obtenida
concentracion en funcion de la absorbancia establece un valor de
m = 570,46 mg/(L-A). La tabla IX presenta las especificaciones de la curva,
reportando el programa QtiPlot un error residual de 0,0080 y coeficiente de
correlacion lineal de 0,99956.

La figura 11 representa la tendencia absorbancia — concentracion
calculada utilizando el programa VISIONIite mediante la funcion denominada
“Lineal a través del cero”. Este programa requiere los datos de medicion de
absorbancia de un set de soluciones de concentracion conocida a la longitud de
onda de 420 nm. De igual manera, mediante un algoritmo de regresion lineal de
minimos cuadrados, dicho programa adapta los datos a una funcién lineal con
interseccion en el cero (considerando la lectura del blanco). ElI programa
VISIONIite rechaza dos lecturas de absorbancia correspondientes a las
concentraciones de 250 y 2 000 mg/L, representadas en la Figura 7 con una
equis roja. Debido a que en el programa VISIONIite la resolucién no es lo
suficientemente sensible para diferenciar a concentraciones muy bajas o muy
altas, el rango confiable para utilizar la ecuacion lineal seria de 500 a 1 500

mg/L de solucion estandar diluida de K,Cr,O; en H,SO4.

La evaluaciébn del método alternativo colorimétrico se llevd a cabo
utilizando siete muestras de arena de rio obtenida de diferentes bancos de
arena en rios del pais, cuya descripcién y origen se presentan en el apéndice 8.
Estas muestras fueron tamizadas a un tamafo de particula menor de 2,3 mm,
que corresponde a la particula que pasa en el tamiz ndm. 8, segun
nomenclatura ASTM E-11, para seleccionar el tamafio de particula

correspondiente a un agregado fino.
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Para llevar a cabo la evaluacion se utilizaron cuatro métodos de extraccion
solido-liquido, denominados asi extraccion estética, extraccion por percolacion
con una plataforma agitadora, extraccion dinamica con un agitador rotatorio y
extraccion dinamica con un agitador magnético; descritas en el apéndice 19.
Estas variaciones se seleccionaron con el objetivo de obtener un tiempo 6ptimo

de extraccion menor que el referido en el inciso 8 de la Norma NTG-41010 h4.

En la figura 12 se observa el comportamiento para el desarrollo del color
estable de las soluciones alcalinas mediante extraccion estatica de la materia
organica contenida en tres muestras de agregado fino identificadas como M3,
M4 y M5, en funcién del tiempo de extraccién que indica el procedimiento del

inciso 8 la Norma Coguanor.

En la figura 13 se observa el comportamiento para el desarrollo del color
estable de las soluciones alcalinas mediante extraccién por percolacion de la
materia organica para las mismas muestras. En este caso, el tiempo utilizado
para la extraccion fue de 4 horas. Los resultados también se midieron dejando
las muestras 4 horas mas en extraccion estatica, observandose que el total de 8
horas de extraccion combinado no es suficiente para alcanzar la absorbancia

maxima, segun el procedimiento del inciso 8 de la Norma Coguanor.

Las figuras 14 y 15 representan el desarrollo del color estable de las
soluciones alcalinas mediante extraccién dinamica de la materia organica para
las mismas muestras y dos muestras adicionales identificadas como M2 y M7.
Este procedimiento con los dos equipos de agitacion dinamica mostré un
aumento en el valor de la absorbancia comparado a las absorbancias con las
técnicas extractivas estatica y por percolacién. De manera que la extraccion
mas adecuada para reducir el tiempo y obtener la maxima absorbancia para

cada muestra se observa en la figura 15. Estos procedimientos extractivos
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dinamicos permitieron reducir el tiempo de extraccion de la materia organica a 8

horas.

La comparacion entre las técnicas de extraccion solido-liquido se puede
apreciar en la figura 16, la cual permite observar que la extraccion dinamica
utilizando un agitador magnético por 8 horas es igual de efectiva a la extraccion
estatica por 24 horas recomendada en el inciso 8 de la Norma NTG-41010 h4
(ver tabla XV). La interpretacion de este resultado se explica debido a que
durante la extraccion estatica la difusion de las particulas de materia organica
adsorbidas en el agregado fino y que son extraidas con la solucion alcalina no
es lo suficientemente rapida para alcanzar un valor 6ptimo en menos de 24
horas. Se debe mencionar que el area de transferencia de masa a la solucion
alcalina corresponde al diametro de los recipientes utilizados (6,35 cm) en
donde se realiza la extraccién. Es por ello que al realizar la extraccion mediante
rotacion del envase o mediante agitacion y mezcla de la solucion alcalina-arena
de rio utilizando un agitador magnético de 2,5 cm, se mejora la transferencia de

masa organica, debido a que ambas fases estan en movimiento.

Finalmente, se presentan los resultados de las evaluaciones cualitativa y
cuantitativa, con el procedimiento indicado en el inciso 9 de la Norma Coguanor
y el método alternativo propuesto en las tablas XVI y XVII, respectivamente (ver
apéndice 13). El inciso 10 de la Norma indica textualmente “Cuando una
muestra sometida a este procedimiento da un color mas oscuro que el color de
la solucién estandar o la placa organica num. 3 (estandar de color Gardner
nam. 11) debe considerarse que el agregado fino bajo ensayo posiblemente
contiene suficiente materia organica perjudicial”. Por lo tanto, la comparacion de
colores bajo inspeccion ocular seria el indicador de la posible presencia de
materia organica perjudicial, limitada a las capacidades de percepcion visual del

color observado por el analista.
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El método alternativo propuesto tiene mejorada la sensibilidad hasta
valores superiores a la concentracion del estandar de 0,250 g/100 mL de
K.Cr,O; en H,SO,4, los cuales se calcularon con las curvas generadas en el
espectrofotometro Genesys 10S UV-VIS y procesadas las ecuaciones de

regresion lineal utilizando los programas computacionales respectivos.

De las siete muestras evaluadas con el método alternativo colorimétrico y
el método normalizado Coguanor, se logra establecer diferenciaciones por la
medida de materia organica en medio alcalino equivalente a concentraciones de
dicromato de potasio en medio &cido, con igual absorbancia. De esta manera,
las muestras identificadas M3 y M6 superaron el valor absorbancia de la
solucion estandar segun la Norma Coguanor. La absorbancia de las muestras
identificadas M2 y M4 se ubic6 muy cercana al valor equivalente de
absorbancia de la solucion estdndar segun la Norma Coguanor. Finalmente, las
muestras M1, M5 y M7 resultaron con concentraciones menores a la

concentracion estandar segun la Norma Coguanor.

La comparacion con el método colorimétrico propuesto y el método
normado puede visualizarse de una manera combinada como se muestra en la
figura 17, en la que se representan las zonas equivalentes de muestras con el
color de la placa orgénica equivalente. De manera que se observan resultados
cuantificados de concentracion de materia orgéanica equivalentes a las

concentraciones de dicromato de potasio en acido sulfurico.

Se observa en la figura 17 que la zona comprendida entre la linea negra
que define la concentracion limite aceptable de solucion estandar no coincide
con la concentracibn menor determinada para las soluciones de materia
organica en medio alcalino, la cual equivale a un rango de 0,071 y 0,093

gramos de dicromato de potasio en 100 ml de acido sulfarico. De igual manera,
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las muestras M5 y M7 con el método alternativo desarrollaban un color
equivalente a concentraciones entre un rango de 0,050 y 0,053 g K,Cr,O7 en
100 mL de H,SO4, lo que se interpreta como un contenido muy bajo en materia

organica.

En relacién a las muestras M3 y M6, que generaron un color superior al de
la solucion estandar de dicromato de potasio segun la Norma Coguanor, estos
colores se situan arriba de la linea de referencia de 0,250 g K,Cr,O7 en 100 mL
de H,SO4, lo que muestra la adecuada resoluciébn que tiene el método

alternativo colorimétrico.

De manera que los anteriores resultados discutidos ratifican la pertinencia
de utilizar un método alternativo colorimétrico medido con un espectrofotometro
como el Genesys 10S UV-VIS y que permite determinar la materia organica

para diagnosticar de manera presuntiva perjudicial o no.

Ademas, se ratifica la posibilidad de mejorar el procedimiento extractivo en
forma mas eficiente, reduciéndose el tiempo de extraccion sélido-liquido de la
materia organica. Inclusive, el método alternativo permitié el utilizar cantidades
medidas de agregado fino y volimenes de solucion alcalina, en proporcion 1:1,5
(peso:volumen), con lo que se mejora la exactitud del contenido de materia

organica en los agregados finos de “arena de rio”.
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CONCLUSIONES

Fue posible desarrollar una técnica colorimétrica alternativa para la
determinacion cuantitativa de materia organica en agregados finos para
concreto, con base en la Norma Coguanor NTG-41010 h4
(ASTM C40-04), presentada en el inciso 3.6.1 del disefio metodoldgico.

La longitud de onda seleccionada mediante un barrido de absorbancia
para una solucion de K,Cr,O; en H,SO, segun el inciso 5.2 de la
Norma Coguanor NTG-41010 h4 fue de 420 nm, para un rango de

tiempo de desarrollo de color estable entre 45 y 135 minutos.

La ecuacion lineal para la deteccion espectrofotométrica de la cantidad
de materia organica en agregados finos desarrollada

experimentalmente fue A (A) = 1,733 x 1079 x ¢ (mg%) con una

incertidumbre en la pendiente de = 2,05 ><10‘°5(m[;—'L) y un
M.O.

coeficiente de correlacién R? de 0,99956.

La reduccién del tiempo 6ptimo de extraccibn de materia organica en
una muestra de agregado fino con solucion alcalina de NaOH se logré

mediante extraccion dinamica para un tiempo efectivo de 8 horas.
Fue efectiva la técnica colorimétrica alternativa desarrollada en la

determinacion cuantitativa de materia organica en seis muestras de

agregado fino de bancos de arena de diferentes rios de Guatemala.
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La robustez de la técnica colorimétrica alternativa en la determinacion
cuantitativa de materia organica fue efectiva con base en la sensibilidad
del método para valores de materia organica mayores de 0,250 g de
K2Cr,O; en 100 mL de H,SO,4 equivalentes y valores menores a dicha

concentraciéon de referencia.
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RECOMENDACIONES

Continuar la mejora de la técnica de extraccion dinamica para la
implementacion del ensayo de materia organica en agregados finos en

tiempos menores a 8 horas en el LAFIQ-CII-USAC.

Implementar la curva generada para la determinacion de materia
organica en agregados finos con la opcién de “Entrada de factor’ del
software VISIONIite, debido a que su coeficiente de correlacion es mayor

y, por tanto, el error residual es menor.

Realizar la validacion del procedimiento alternativo para la determinacion
de materia organica en agregados finos y lograr su implementacion como
método acreditable en el LAFIQ-CII-USAC, segun el inciso 5.4.5 de la
Norma ISO 17025.

Continuar la evaluaciéon de materia organica en agregados finos con la
técnica colorimétrica alternativa en otros bancos de arena provenientes
de rios de Guatemala, tanto para fines de su uso como agregado fino o
bien como evaluacién del impacto ambiental por la presencia de materia

organica en estos.

Implementar el método colorimétrico alternativo como una practica de
laboratorio en el curso de Andlisis Instrumental (cédigo 366) en la unidad
Il “Espectroscopia de absorcion UV-VIS” de la Escuela de Ingenieria
Quimica de la Facultad de Ingenieria, segun el instructivo proporcionado.
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APENDICES

Apéndice 1. Tabla de requerimientos académicos

Paso 1. Paso 2. Paso 3. Paso 4. Paso 5. Paso 6. Paso 7 Paso 8.
Carrera Area Tema Genérico Tema Especifico Especificacion Problemas n Hipétesis Temario Tentativo
Estequiometria |- Para evaluar la
— hamicos y
Expresion de H acidos fiilvicos
concentraciones presentes como
“{ Quimica 4 Reacciones Oxido- materia
. ) reduccién N organica
Quimica Inorgéanica perjudicial en
Andlisis cualitativos - agregados finos
Andlisis Cualitativo para concreto
L se realizaran Es posible
L alcalino tratamientos en realizar la
T Quimica m — — — donde la medicion
——{ Andlisis Cuantitativo }{ Solubilidad }»— variable de cuantitativa
respuesta sera de materia
- = i la absorbancia orgénica en -
s -{ Quimica Organica 2 '—- LS ERESE I g EVALUACION DE
£ hidroxilos (reportada en fo’rm_a de UNA TECNICA
5 —— concentracion ’ac!dos COLORIMETRICA
[e4 3 — equivalente de himicos y
Kt N Humificacién — i 4o ALTERNATIVA
= FR——— dicromato de acidos
2 I potasio en acido flvicos en ARSI
2 .
E) [ — sulfuritio) ‘d'e una relacilén al CU§EN1M1ZK:Té\'ng
= solucién color ORGANICA EN
Q —+ - -
© Andlisis Instrumental Espectrofotometria Espectro_sl de = SHLHE SRy AGREGADOS
5 Absorcién alcalina, la cual por FINOS PARA
1) se \era afectada soluciones
2 Transformacién funcién del acidas d CONEREND,
g Ecologia biol6gica tiempo de dicromato de NORMA
extraccion potasio
g q COGUANOR NTG-
— SO!IdO-hquldO medllant_e una 41010 h4 (ASTM
— - aplicado y del técnica C40-04
Quimica Ambiental Composicién quimica origen de las colorimétrica, -04)
| desustancias muestras de utilizando un
humicas arena de rio que espectro-
contienen fotémetro
| Operaciones [ Transferencia de Contacto Interfacial '{ Lixiviacion }»— materia GENESYS
Unitarias masa (IQ4) Sélido-Liquido _ organica 10S UV-VIS
| |descomponeio
descomposicion
de materia
vegetal en
- Matematica ——,{ Matematica Basica 1 F'{ Ecuaciones lineales )w suelos. Dicha
medicion se
P—— AR o haré a través de
||| Ciencias basicas y || i Estadistica 1 Estadistica || -
complementarias descriptiva z
espectrofotomet
L Estadistica ro GENESYS
—% Estadistica 2 }‘{ Andlisis de varianzas }~— 10S UV-VIS .

Fuente: elaboracion propia.




Diagrama de Ishikawa

Apéndice 2.
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Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3. Equipo de medicion espectrofotométrico Genesys 10S
UV-VIS y software VISIONIlite de Thermo Scientific

Fuente: LAFIQ-USAC.
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Apéndice 4. Solucién estandar de K;Cr,07/H,SO4

Fuente: LAFIQ-USAC.

Apéndice 5. Barridos de longitudes de onda de la solucién estandar
para un intervalo de desarrollo del color estable

de 180 minutos

o Tiempo de desarrollo de color estable: 15 minutos

50

49

48

47

4.6

45

44

43

42

41

4.0
400 410 420 430

nm
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Continuacion del apendice 5.

Tiempo de desarrollo de color estable: 30 minutos
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Continuacion del apendice 5.
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Tiempo de desarrollo de color estable: 60 minutos
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Continuacion del apendice 5.

o Tiempo de desarrollo de color estable: 90 minutos
.

5.0
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o Tiempo de desarrollo de color estable: 105 minutos
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Continuacion del apéndice 5.

Tiempo de desarrollo de color estable: 120 minutos
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Continuacion del apéndice 5.

e Tiempo de desarrollo de color estable: 150 minutos
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Continuacion del apéndice 5.

o Tiempo de desarrollo de color estable: 180 minutos

5.0

49

48

47

46

45

44

43

42

4.1

40
400 410 420 430

nm

Fuente: elaboracion propia, empleando software VISIONIite y espectrofotémetro Genesys 10S
UV-VIS.
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Apéndice 6. Absorbancia promedio de la solucién estandar en funcién
de la longitud de onda, para diversos tiempos de

desarrollo estable

400 500 600 700

nm

Color | Tiempo de Desarrollo (min) | Absorbancia méaxima | Aqp (nm)
15 4,234 410
30 4,265 405
45 4,357 405
60 4,357 420
75 4,405 420
90 4,564 420
105 4,455 420
120 4,402 410
135 4,325 405
150 4,295 405
165 4,320 420
180 4,381 420

Fuente: elaboracion propia, empleando software VISIONIite y espectrofotometro Genesys 10S
UV-VIS.
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Apéndice 7. Absorbancia méaxima de la solucién estandar en funcién
del tiempo de desarrollo del color estable, para una
longitud de onda 6ptima establecida de 420 nm

Tiempo de desarrollo de color estable (min)
15 30 45 60 75 90 105 120 135 150 165 180
Absorbancia 4,230 | 4,289 | 4,366 | 4,297 | 4,463 | 4,438 | 4,441 | 4,385 | 4,278 | 4,201 | 4,399 | 4,303
4,263 | 4,243 | 4,332 | 4,347 | 4,454 | 4,628 | 4,502 | 4,401 | 4,353 | 4,313 | 4,270 | 4,393
4,210 | 4,264 | 4,372 | 4,426 | 4,299 | 4,625 | 4,423 | 4,420 | 4,343 | 4,371 | 4,292 | 4,447
Promedio 4,234 | 4,265 | 4,357 | 4,357 | 4,405 | 4,564 | 4,455 | 4,402 | 4,325 | 4,295 | 4,320 | 4,381
4,600
4,550
4,500
g 4,450
0
© 4,400
©
0
6 4,350
(%)
0
< 4,300
4,250
4,200
0 15 30 45 60 75 90 105 120 135 150 165 180 195

Tiempo de desarrollo de color estable (min)

Fuente: elaboracion propia, empleando software VISIONIite.
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Apéndice 8.

Diluciones de solucion estandar

empleadas en la curva de calibracion

de KzCI’zO7/H2804

Fuente: LAFIQ-USAC.

Apéndice 9. Absorbancia de la solucion estandar en funcion de la
concentracion de K,Cr,0;/H,SO, para el desarrollo de
color estable a un tiempo de 90 minutos y para una
longitud de onda seleccionada de 420 nm, con el método
“Entrada de factor” del software VISIONIite

Concentracion Concentracion

KszzO7/stO4 chr207/H2804 Absorbancia (A) A

(g/100mL) (mg/L)

0,000 0 0,000 | 0,000 | 0,000 | 0,000
0,013 125 0,202 | 0,228 | 0,218 | 0,216
0,025 250 0,436 | 0,453 | 0,437 | 0,442
0,050 500 0,878 | 0,894 | 0,886 | 0,886
0,075 750 1,329 | 1,351 | 1,349 | 1,343
0,100 1 000 1,722 | 1,802 | 1,806 | 1,777
0,150 1 500 2,648 | 2,693 | 2,688 | 2,676
0,200 2 000 3,473 | 3,541 3,56 3,525
0,250 2500 4,275 4,35 4,332 | 4,319
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Continuacion del apéndice 9.

o Repeticion nim. 1
5,000
4,500
4,000
3,500

3,000

<
§ 2,500
g
o
2 2,000
<
1,500
1,000
0,500
0,000
0 250 500 750 1000 1250 1500 1750 2000 2250 2500
Concentracion (mg/L)
Ecuacion de la curva A =1,730119E-03 C
Rango de linealidad 0 — 2 500 mg/L
Coeficiente de correlacion 0,99961
Error residual 0,0069
Incerteza maxima de variable independiente 18 mg/L
Incerteza maxima de variable dependiente 0,001 A
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Continuacion del apéndice 9.

o Repeticion nim. 2

Absorbancia (A)

0 250 500 750 1000 1250 1500

Concentracion (mg/L)

1750

2000 2250 2500

Ecuacion de la curva

A =1,765073E-03 C

Rango de linealidad 0 — 2 500 mg/L
Coeficiente de correlacion 0,99948
Error residual 0,0085
Incerteza maxima de variable independiente 18 mg/L
Incerteza maxima de variable dependiente 0,001 A

79




Continuacion del apéndice 9.

. Repeticion num. 3
5
4,5
4
3,5
< 3
§ 25
o 2
<
1,5
1
0,5
0
0 250 500 750 1000 1250 1500 1750 2000 2250 2500
Concentracion (mg/L)
Ecuacion de la curva A =1,763596E-03 C
Rango de linealidad 0 — 2 500 mg/L
Coeficiente de correlacion 0,99940
Error residual 0,0113
Incerteza maxima de variable independiente 18 mg/L
Incerteza maxima de variable dependiente 0,001 A
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Continuacion del apéndice 9.

o Repeticiones y curva promedio

5,000

4,500
4,000
3,500

3,000

<
g 2,500
8
o
2 2,000
<<
1,500
1,000
0,500
0,000
0 250 500 750 1000 1250 1500 1750 2000 2250 2500
Concentracion (mg/L)
Ecuacion de la curva promedio A =1,752964E-03 C
Rango de linealidad 0 — 2 500 mg/L
Coeficiente de correlacion 0,99956
Error residual 0,0080
Incerteza maxima de variable independiente 18 mg/L
Incerteza maxima de variable dependiente 0,001 A

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 10.

Descripcion de

las muestras de agregados finos

evaluadas durante la experimentacion

Identificacion

Origen

Muestra Observaciones
Arena manufacturada, roca triturada, arena
Muestra 1 Agreca, Palin, Escuintla negra, proporcionada por Agregados y
Concretos
Ferreteria El Arenal, ciudad .
Muestra 2 de Guatemala, Guatemala Proporcionada por Agregados y Concretos
Rio Michatoya, Amatitlan, Proporcionada por Agregados y Concretos,
Muestra 3 - . "
Escuintla desagie del lago Amatitlan
Rio Cahabén, San Pedro .
Muestra 4 Carcha, Alta Verapaz Proporcionada por Agregados y Concretos
Rio Samaléa, San Felipe, Proporcionada por la Central Hidroeléctrica
Muestra 5 " "
Retalhuleu El Recreo |l
Rio Samala, Cantel, Proporcionada por obra de construccion
Muestra 6 . .
Quetzaltenango Farmacia Cruz Verde, Las Américas
Rio Platanitos, Villa Nueva y
Muestra 7

Petapa, Guatemala

Proporcionada por Ingetec

Apéndice 11.

Fuente: elaboracion propia.

Desarrollo de color

estable de las soluciones de

muestras de agregados finos con una solucion alcalina

de NaOH 3 % en un intervalo de 24 horas

Muestra 2 (0, 2, 4, 8 horas)
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Continuacion del apéndice 11.

° Muestra 2, 24 horas
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Continuacion del apéndice 11.

o Muestras 3,4y 5

Tiempo de extraccion

0 horas 24 horas

Fuente: LAFIQ-CII-USAC.

Apéndice 12. Vidrios de color estandar

NUm. de color de estandar Gardner NUm. placa organica

5 1

8 2

11 3 (Max. permisible)
4
5

Fuente: LAFIQ-USAC.
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Apéndice 13. Determinacion del valor del color de la solucion
extractora alcalina de materia organica mediante el
procedimiento de los vidrios de color estandar, segun

inciso 9.2 de la Norma Coguanor NTG-41010 H4

Muestra Valor del color

Agreca, Palin,
Escuintla

Ferreteria El Arenal,
ciudad de
Guatemala,
Guatemala

A

\

=
()
>
x
(o]
4
o
o
<
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Continuacion del apéndice 13.

Muestra

Rio Michatoya,
Amatitlan, Escuintla

APPROX.*vOL.

Rio Cahabtn, San
Pedro Carcha, Alta
Verapaz
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Continuacion del apéndice 13.

Muestra

Valor del color

Rio Samalg, San
Felipe, Retalhuleu

Rio Samaléa, Cantel,
Quetzaltenango

87



Continuacion del apéndice 13.

Apéndice 14.

Muestra Valor del color

Rio Platanitos, Villa
Nueva y Petapa,
Guatemala

Fuente: LAFIQ-CII-USAC.

Evaluacion del contenido de materia organica en
muestras de agregado fino, empleando las técnicas
cualitativa (Norma NTG-41010 H4) y cuantitativa (método

colorimétrico) para un tiempo de extracciéon estatica de

24 horas
Concentracion equivalente de o
K,Cr,0,/H,S0, (g/100mL) Resultado cualitativo
Comparacion de color | NUm. plata organica
. Curva .2 .
M A Curva equipo de la solucién equivalente a color
calculada - )
estandar estandar Gardner
1 0,085 0,005 0,005 Incoloro Ninguno
2 1,619 0,092 0,092 Igual color 3
3 4,762 0,272 0,272 Mas oscuro 5
4 1,231 0,070 0,070 Igual color 3
5 0,858 0,049 0,049 Mas claro 2
6 4,991 0,285 0,285 Mas oscuro 4
7 0,919 0,052 0,052 Mas claro 2

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 15.

Evaluacion del desarrollo del color estable de
soluciones de agregado fino con la solucion de
hidréxido de sodio en funcion del tiempo de extraccién
estatica soélido-liquido a wuna longitud de onda

seleccionada de 420 nm

o Extraccién estatica solido-liquido muestra 3

Tiempo de extraccion sélido-liquido estatica (h)
4 8 12 16 20 24
2,356 2,871 3,093 3,796 4,196 4,562
Absorbancia 2,680 2,876 3,045 4,062 4,234 4,755
2,549 3,156 3,170 3,718 4,434 4,642
A 2,528 2,968 3,103 3,859 4,288 4,653

5,000

4,500

4,000

3,500

Absorbancia (A)

3,000

2,500

2,000

4 8 12 16 20 24 28

Tiempo de extraccion sélido-liquido estatica (h)
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Continuacion del apéndice 15.

o Extraccién estatica solido-liquido muestra 4
Tiempo de extraccion solido-liquido estatica (h)
4 8 12 16 20 24
0,353 0,549 0,452 0,889 0,978 1,160
Absorbancia 0,356 0,579 0,479 0,878 0,961 1,170
0,407 0,606 0,432 0,837 0,944 1,151
A 0,372 0,578 0,454 0,868 0,961 1,160

1,400

1,200

y=0,0393x +0,1818

1,000

0,800

0,600

Absorbancia (A)

0,400

0,200

0,000
0 4 8 12 16 20 24 28
Tiempo de extraccion solido-liquido estatica (h)
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Continuacion del apéndice 15.

o Extraccién estatica solido-liquido muestra 5

Tiempo de extraccion solido-liquido estética (h)

4 8 12 16 20 24
0,400 0,647 0,335 0,618 0,765 0,887
Absorbancia 0,380 0,499 0,384 0,595 0,850 0,883
0,395 0,560 0,348 0,590 0,848 0,898
A 0,392 0,569 0,356 0,601 0,821 0,889
1,000
0,900
y =0,0249x + 0,2555
R? 507736
0,800
% 0,700
_‘§ 0,600
2
8 0500
<
0,400
0,300
0,200
0 4 8 12 16 20 24 28

Tiempo de extraccion solido-liquido estatica (h)

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 16.

Absorbancia (A)

Evaluacion del desarrollo del color estable de
soluciones de agregado fino con la solucion de
hidréxido de sodio en funcion del tiempo de extraccion
solido-liguido por percolacién, con agitacion inicial de 3
horas a una velocidad de 160 rpm y una longitud de
onda seleccionada de 420 nm

Extraccién solido-liquido por percolacion, muestra 3

5,000

4,500

4,000

3,500

3,000

2,500

2,000

Tiempo de extraccion solido-liquido
semidindmica (h)
4 8 12 24
2,685 3,075 3,538 4,338
Absorbancia 2,575 2,952 3,500 4,357
2,690 3,086 3,550 4,346
2,650 3,038 3,529 4,437

y =0,084x + 2,3831
R?=0,9833 ..~

4 8 12 16 20 24 28

Tiempo de extraccion solido-liquido estatica (h)
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Continuacion del apéndice 16.

Extraccién solido-liquido por percolacion, muestra 4

Tiempo de extraccion solido-liquido
semidindmica (h)
4 8 12 24
0,500 0,627 0,808 1,455
Absorbancia 0,480 0,620 0,813 1,420
0,510 0,632 0,800 1,436
A 0,497 0,626 0,760 1,437

Absorbancia (A)

1,600

1,400

1,200

1,000

0,800

0,600

0,400

y =0,0481x + 0,265
R?=0,993 &

0 4 8 12 16 20 24

Tiempo de extraccion sélido-liquido estatica (h)

28
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Continuacion del apéndice 16.

Extraccién solido-liquido por percolacion, muestra 5

Tiempo de extraccion solido-liquido
semidindmica (h)

Tiempo de extraccion sélido-liquido estatica (h)

4 8 12 24
0,424 0,454 0,756 0,818
Absorbancia 0,428 0,513 0,760 0,802
0,420 0,625 0,764 0,837
A 0,424 0,531 0,760 0,819
0,900
y =0,0193x + 0,4023
R?=0,7919
0,800
g 0,700
_‘E 0,600
3
<
0,500
0,400
0,300
0 4 8 12 16 20 24 28

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 17. Evaluacion del desarrollo del color estable de
soluciones de agregado fino con la solucién de
hidréxido de sodio en funcion del tiempo de extraccién
soélido-liguido dindmica con agitacion rotacional
continua, a una velocidad de 8,5 rpm y una longitud de
onda seleccionada de 420 nm

o Extraccién dinamica rotatoria sélido-liquido muestra 3
Tiempo de extraccion solido-liquido
dindmica (h)
4 6 8 24
3,892 4,485 4,956 5,000
Absorbancia 3,912 4,511 4,947 5,000
3,944 4,498 4,974 5,000
A 3,916 4,498 4,959 5,000
5,300
5,100 y =0,0375x + 4,1997 .
R? = 0.,.4{-5.97. ...... "o
4900 e
T T S N
% w0 g e
§ 4,300
Ne)
<
4,100
3,900
3,700
0 4 8 12 16 20 24 28
Tiempo de extraccion sélido-liquido con agitador rotatorio (h)
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Continuacion del apéndice 17.

Extraccién dindmica rotatoria solido-liquido muestra 4

Tiempo de extraccion solido-liquido

Tiempo de extraccion sélido-liquido con agitador rotatorio (h)

dindmica (h)
4 6 8 24
0,644 0,852 0,952 1,399
Absorbancia 0,630 0,919 1,099 1,375
0,643 0,900 0,972 1,378
A 0,639 0,890 1,008 1,384
1,500
1,400 y =0,0319x + 0,6454 _,
R2 = 0,8855 ..
1,300
1,200
<
© 1,100
_§ 1,000
§ 0,900
Ko}
<
0,800
0,700
0,600
0,500
0 4 8 12 16 20 24 28
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Continuacion del apéndice 17.

Extraccién dinamica rotatoria solido-liquido muestra 5

Tiempo de extraccion solido-liquido

Tiempo de extraccion sélido-liquido con agitador rotatorio (h)

dinamica (h)
4 6 8 24
0,434 0,461 0,490 0,558
Absorbancia 0,446 0,472 0,493 0,562
0,449 0,479 0,558 0,564
A 0,443 0,471 0,514 0,561
0,580
0,560 y =0,0052x + 0,4429
R?=0,8342
0,540
g 0,520
§ 0,500
_(g“ 0,480
3
< 0,460
0,440
0,420
0,400
0 4 8 12 16 20 24 28
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Continuacion del apéndice 17.

o Extraccién dindmica rotatoria solido-liquido muestra 2
Tiempo de extraccion solido-liquido
dindmica (h)
4 6 8 24

1,034 1,160 1,356 1,812

Absorbancia 1,046 1,174 1,381 1,851

1,032 1,148 1,400 1,820

A 1,037 1,161 1,379 1,828
1,900
1,800
1,700
1,600

<
© 1,500
§ 1,400
§ 1,300
o]
< 1,200
1,100
1,000
0,900
0 4 8 12 16 20 24
Tiempo de extraccion solido-liquido con agitador rotatorio (h)
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Continuacion del apéndice 17.

Extraccién dinamica rotatoria sélido-liquido muestra 7

Tiempo de extraccion solido-liquido
dinamica (h)
4 6 8 24
0,519 0,579 0,671 0,860
Absorbancia 0,523 0,588 0,660 0,874
0,579 0,586 0,673 0,906
A 0,515 0,584 0,668 0,880

Absorbancia (A)

1,000

0,900

0,800

0,700

0,600

0,500

0,400

y=0,0169x + 0,4849
R?=0,9496

4 8 12 16 20 24

Tiempo de extraccion sélido-liquido con agitador rotatorio (h)

28

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 18. Evaluacion del desarrollo del color estable de

Absorbancia (A)

soluciones de agregado fino con la solucién de

hidréxido de sodio en funcion del tiempo de extraccién

soOlido-liguido dinamica, con agitacion

continua (agitador de 25 mm) a una velocidad de 700

magnética

rpm y una longitud de onda seleccionada de 420 nm

Extraccién dindmica rotatoria solido-liquido muestra 3

Tiempo de extraccion solido-liquido
dindmica (h)
4 6 8 24
3,942 4,490 5,000 5,000
Absorbancia 3,979 4,690 5,000 5,000
4,010 5,000 5,000 5,000
A 3,977 4,603 5,000 5,000

5,200
y =0,0336x + 4,2922..

BN VoV V> 2
RI=0/4649——@

5,000
agoo e
a0 g e

4,400

4,200

4,000

3,800
0 4 8 12 16 20 24

Tiempo de extraccion sélido-liquido con agitador magnético (h)

28
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Continuacion del apéndice 18.

o Extraccién dinamica rotatoria sélido-liquido muestra 4

Tiempo de extraccion solido-liquido
dinamica (h)
4 6 8 24
1,223 1,414 1,495 1,802
Absorbancia 1,232 1,434 1,500 1,814
1,239 1,430 1,532 1,822
A 1,231 1,426 1,509 1,813
1,900
y=0,025x +1,2321 _
1,800 R2=0,8952 .
1,700
=z 1,600
§ 1,500
§ 1,400
Ne)
<<
1,300
1,200
1,100

0 4 8 12 16 20 24

Tiempo de extraccion sélido-liquido con agitador magnético (h)
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Continuacion del apéndice 18.

Extraccién dindmica rotatoria solido-liquido muestra 5

Tiempo de extraccion solido-liquido
dindmica (h)
4 6 8 24
0,564 0,766 0,819 0,887
Absorbancia 0,558 0,787 0,826 0,883
0,561 0,780 0,838 0,898
A 0,561 0,778 0,828 0,889

Absorbancia (A)

0,950
0,900
0,850
0,800
0,750
0,700
0,650
0,600
0,550

0,500

y=0,0111x + 0,6472
R?=0,5074

0 4 8 12 16 20 24

Tiempo de extraccion sélido-liquido con agitador magnético (h)

28
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Continuacion del apéndice 18.

o Extraccién dinamica rotatoria solido-liquido muestra 2
Tiempo de extraccion solido-liquido
dinamica (h)
4 6 8 24
2,120 2,238 2,674 2,943
Absorbancia 2,147 2,235 2,681 2,275
2,215 2,252 2,681 2,997
A 2,161 2,242 2,679 2,738
2,900
2,800 y =0,0245x + 2,198
R2=0,5721,..""g
2700 e
2600 /LT
g 2500 | e
§ a0 e
_rec
9 2,300
g 2,200
2,100
2,000
0 4 8 12 16 20 24 28

Tiempo de extraccion solido-liquido con agitador magnético (h)
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Continuacion del apéndice 18.

Extraccién dinamica rotatoria solido-liquido muestra 7

Absorbancia (A)

Tiempo de extraccion solido-liquido
dindmica (h)
4 6 8 24
1,083 1,098 1,359 1,492
Absorbancia 1,067 1,111 1,377 1,551
1,098 1,119 1,350 1,580
A 1,083 1,109 1,362 1,541
1,600
y =0,0214x + 1,0491
1,500 R? = 0,8045
1,400
1,300
1,200
1,100
1,00
0 4 8 12 16 20 24

Tiempo de extraccion sélido-liquido con agitador magnético (h)

28

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 19. Equipo utilizado durante la extraccion dinamica

Extraccion Equipo

Rotador multiuso Thermo Scientific Barnstead

Lab-line modelo 2314

Semidinamica:
percolacion
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Continuacion del apéndice 19.

Extraccion

Equipo

Dindmica con
agitacién rotatoria

Agitador LABQUAKE Barnstead/Thermolyne
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Continuacion del apéndice 19.

Extraccién Equipo

Plancha de calefaccion con agitacion (agitador
magnético) Isotemp y barra magnética
de 25 mm

Dindmica con
agitacion
magnética

Fuente: LAFIQ-CII-USAC.
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Apéndice 20. Analisis de error
El analisis estadistico se realiz6 mediante el uso del andlisis de varianzas.
El analisis de varianzas evalla la variacion de una variable independiente en

funcioén de las variaciones de la variable dependiente.

Se determind existe una diferencia significativa entre las medias de las
magnitudes de la absorbancia maxima de una solucion estandar de dicromato
de potasio en acido sulftrico en funcion del tiempo de desarrollo de color
estable, con base en un barrido de longitudes de onda. Debido a que la Norma
NTG C40 establece que se debe realizar la comparacion de colores con el
liquido sobrenadante resultante de la extraccion solido-liquido después de 24
horas, en un periodo de no mas de 2 horas de preparacion de la solucién
estandar. Empleando los criterios de la F de Fischer y el de probabilidad, en
donde ambos indican el mismo resultado, se obtuvieron los siguientes
resultados, teniendo las medidas de absorbancia como los bloques del analisis
(filas) y los intervalos de tiempo de desarrollo de color estable como los

tratamientos (columnas).

Tpce (Min) Cuenta Suma Promedio Varianza

15 3 12,703 4,23433333 0,00071633
30 3 12,796 4,26533333 0,00053033
45 3 13,07 4,35666667 0,00046533
60 3 13,07 4,35666667 0,00423033
75 3 13,216 4,40533333 0,00850033
90 3 13,691 456366667 0,01184633
105 3 13,366 4,45533333 0,00171433
120 3 13,206 4,402 0,000307
135 3 12,974 4,32466667 0,00165833
150 3 12,885 4,295 0,007468
165 3 12,961 4,32033333 0,00476233
180 3 13,143 4,381 0,005292

108




Continuacion del apéndice 20.

. Grados . Valor
Ongen .de las Suma de de Promedio de = Probabilidad critico
variaciones cuadrados . los cuadrados

libertad para F

Entre grupos 0,25954831 11 0,0235953 5,9620 0,000130| 2,2163
Dentro de los 0,094982 24 0,00395758

grupos

Total 0,35453031 35

Dado que el valor de la F de Fisher es mayor que el valor critico de F
(F>Fc), se rechaza la hipotesis nula. Esto indica que existe una diferencia
significativa de la medida de la absorbancia maxima a una longitud de onda

Optima seleccionada respecto al tiempo de desarrollo de color estable.

Asimismo, se determin0 mediante el analisis de varianza, si existe
diferencia significativa entre las medidas de absorbancia de la solucion de una
muestra de agregado fino en medio alcalino, en funcién del tiempo de
extraccidn estatica de materia organica en un rango de 24 horas, con base en la
metodologia indicada en el inciso 8 de la norma NTG-41010 H4. Se emplearon
los mismos criterios de la F de Fischer y de probabilidad, y ordenando los
intervalos de tiempo de extraccion como tratamientos (filas) y las absorbancias
medidas como bloques (columnas), se obtuvieron los siguientes resultados para

tres muestras diferentes de agregado fino.

o Muestra 3: Rio Michatoya, Escuintla

Tex (h) Cuenta Suma Promedio Varianza

4 3 7,585 2,52833333 0,02656433
8 3 8,903 2,96766667 0,02660833
12 3 9,308 3,10266667 0,00397633
16 3 11,576 3,85866667 0,03252933
20 3 12,864 4,288 0,016348
24 3 13,959 4,653 0,009403
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Continuacion del apéndice 20.

. Grados . Valor
Ong_en.de las Suma de de Promedio de = Probabilidad critico
variaciones cuadrados . los cuadrados
libertad para F
Entre grupos 10,3138156 5 2,06276312 | 107,221 1,5695E-09 | 3,1058
Dentro de los 0,23085867 12 0,01923822
grupos
Total 10,5446743 17
. Muestra 4: Rio Cahabon, Alta Verapaz
Tex (h) Cuenta Suma Promedio Varianza
4 3 1,116 0,372 0,000921
8 3 1,734 0,578 0,000813
12 3 1,363 0,45433333 0,00055633
16 3 2,604 0,868 0,000751
20 3 2,883 0,961 0,000289
24 3 3,481 1,16033333 9,0333E-05
. Grados . Valor
Ong_en_de las Suma de de Promedio de = Probabilidad critico
variaciones cuadrados . los cuadrados
libertad para F
Entre grupos 1,4544622 5 0,2908925| 510,238 1,5646E-13| 3,1058
Dentro de los 0,0068413 12 0,0005701
grupos
Total 1,4613036 17
. Muestra 5: Rio Samala, Retalhuleu
TEX (h) Cuenta Suma Promedio Varianza
4 3 1,592 0,53066667 0,00754433
8 3 1,706 0,56866667 0,00553233
12 3 1,067 0,35566667 0,00064433
16 3 1,803 0,601 0,000223
20 3 2,463 0,821 0,002353
24 3 2,668 0,88933333 6,0333E-05
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Continuacion del apéndice 20.

. Grados . Valor
Orlggn .de las Suma de de Promedio de = Probabilidad critico
variaciones cuadrados . los cuadrados

libertad para F

Entre grupos 0,580297 5 0,116059| 42,5715 3,1577E-07| 3,1058
Dentro de los 0,032715 12 0,002726

grupos

Total 0,613012 17

Dado que el valor de la F de Fisher para las tres muestras es mayor que el
valor critico de F (F>F¢), se rechaza la hip6tesis nula. Esto quiere decir que
existe diferencia significativa de la absorbancia de una muestra de agregado
fino con hidroxido de sodio respecto al tiempo de extraccién solido-liquido

estatica.

Por ultimo, se evaluo si existe diferencia significativa entre las medidas de
absorbancia de la solucién de una muestra de agregado fino en medio alcalino
en funcion del tiempo de extraccion estatica, semidinAmica y dindmica. Para
esta evaluacion se empled un andlisis de varianza de un factor por cada
muestra, calculando la absorbancia de las soluciones en un periodo de
extraccion de 4 horas, siendo los tratamientos la técnica de extraccion
(columnas) y las absorbancias los bloques (filas). A continuacion se presentan

los resultados para las tres muestras empleadas.

o Muestra 3: Rio Michatoya, Escuintla
Método de extraccion Cuenta Suma Promedio Varianza
Estacionaria 3 7,585 2,528 0,027
Semidinamica 3 7,950 2,650 0,004
Dinamica 3 13,416 4,472 9,10E-05
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Continuacion del apéndice 20.

Origen de Suma de Grados | Promedio de Valor
las de los F Probabilidad critico
e cuadrados .
variaciones libertad cuadrados para F
Entre 7,112 2 3,556 345,48 6,380E-07 5,143
grupos
Dentro de 0,062 6 0,010
los grupos
Total 7,174 8
. Muestra 4: Rio Cahabén, Alta Verapaz
Método de extraccion Cuenta Suma Promedio Varianza
Estacionaria 3 1,116 0,372 0,000921
Semidinamica 3 1,490 0,497 0,00023333
Dinamica 3 1,978 0,659 0,00021433
Origen de Suma de Grados | Promedio de Valor
las de los F Probabilidad critico
e cuadrados .
variaciones libertad cuadrados para F
Entre 0,1245 2 0,0623 136,52 9,9426E-06 5,143
grupos
Dentro de 0,0027 6 0,0005
los grupos
Total 0,1273 8
. Muestra 5: Rio Samala, Retalhuleu
Método de extraccion Cuenta Suma Promedio Varianza
Estacionaria 3 1,175 0,392 0,00010833
Semidinamica 3 1,592 0,531 0,00754433
Dinamica 3 1,641 0,547 6,1E-05
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Continuacion del apéndice 20.

Origen de Suma de Grados | Promedio de Valor
las de los F Probabilidad critico
L cuadrados .
variaciones libertad cuadrados para F
Entre 0,0437 2 0,0219 8,501 0,01775 5.143
grupos
Dentro de 0,0154 6 0,0026
los grupos
Total 0,0591 8

Puesto que el valor de la F de Fisher para las tres muestras es mayor que

el valor critico de F (F>F¢), se rechaza la hipétesis nula. Esto quiere decir que

existe diferencia significativa de la absorbancia de una muestra de agregado

fino con hidroxido de sodio respecto a la técnica de extraccion sélido-liquido,

para un tiempo definido de desarrollo de color.

Fuente: elaboracion propia.

113




114



ANEXOS

Anexo 1. Extracto de la Norma Técnica Guatemalteca Coguanor

NTG-41007, inciso 5: Caracteristicas generales

5.1 El agregado fino puede ser arena natural, arena manufacturada, o una
combinacion de ambas.

Fuente: Norma Técnica Guatemalteca Coguanor NTG-41007. p. 172.

Anexo 2. Extracto de la Norma Técnica Guatemalteca Coguanor

NTG-41007, inciso 6: Granulometria

6.1 Analisis Granulométrico—EI| agregado fino, excepto como se establece en
6.2 y 6.3 debe ser graduado dentro de los siguientes limites:
Tamiz Porcentaje que Pasa
(Esp. ASTM E11) Arena Arena
Natural manufacturada
9.5 mm (3/8") i 100 . 100
475 mm (N°4) .. 8952100 ... 952 100
236 mm (N°8) .....cccoccveeeeeeeee80@ 100 . 80295
118 mm (N°16) ... 50285 . 45295
600 pm N°30) .oeeeveiiiiiiieeeee. 256860 25 75
300 pm (N°80)....ccccieeeeiiieeees. 9@ 300 10a35
150 pm (N°100).................. 0a10.. 8§a20

Fuente: Norma Técnica Guatemalteca Coguanor NTG-41007. p. 187.
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Anexo 3. Extracto de la Norma Técnica Guatemalteca Coguanor
NTG-41007, inciso 7.1: Sustancias perjudiciales

7.1 La cantidad de sustancias perjudiciales en agregado fino no debe exceder
los limites indicados en la Tabla 1

TABLA 1-Limites para sustancias perjudiciales en agregado fino
para concreto.

Porcentaje en mas de la muestra total,
max
item Arena Arena
MNatural {manufacturada)
Termones de arcilla y particulas
Friables de arcilla 3.0 3.0
Material mas fino gue el tamiz
T5um (N*200)
-Concreto sujeto a abrasian ot 5.0°
~Cualguier otro concreto 50" 7.08
Material de baja densidad
(densidad relativa menor
de 2,0) € €

A Estos limites podran elevarse a 5 y 7 % respectivamente, siempre que el valor
de azul de metileno (AASHTO TP 57) sea igual o inferior a 6 mg de azul por
cada g de finos. (75 pm [No. 200]).

B Estos limites pueden elevarse a 8 y 15 % respectivamente, siempre que el
valor de azul de metileno (AASHTO TP 57) sea igual o inferior a 6 mg de azul
por cada g de finos. (< 75pm [No. 200]) vy la estructura no esté sometida a
abrasion severa.

€ En Guatemala, el material de baja densidad en forma de pémez y otros
materiales piroclasticos es abundante en los agregados de origen volcanico.
Para estos casos, el limite maximo aceptable debe establecerse por acuerdo
entre comprador y proveedor, con base en la experiencia local. Cuando el
material de baja densidad sea carbén, lignito, mica, horsteno u otro material
Iiviano no piroclastico, el limite maximo permitido ser es 0.5 donde la apariencia
del concreto es importante y de 1,0 para cualquier otro concreto.

Fuente: Norma Técnica Guatemalteca Coguanor NTG-41007. p. 191.
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Anexo 4. Extracto de la Norma Técnica Guatemalteca Coguanor
NTG-41007, inciso 7.2: Impurezas organicas

7.2 El agregado fino debe estar libre de cantidades perudiciales de
impurezas organicas. Excepto como aqui se especifica, los agregados sujetos al
ensayo de impurezas organicas y que producen un color mas oscuro gue el
estandar deben ser rechazados.

7T.2.2 El agregado fino que no pase la prueba indicada, puede ser usado,
siempre que la coloracion producida sea debida principalmente a la presencia de
pequefas cantidades de carbon, lignito o particulas similares.

7.2.3 El agregado fino gue no pase dicha prueba, podra ser usado siempre
que, cuando se ensaye para determinar el efecto de las impurezas organicas en
la resistencia del mortero, la resistencia relativa a los 7 dias, calculada de
acuerdo con el método de ensayo ASTM C87, no sea menor de 95%, de la
resistencia de referencia.

Fuente: Norma Técnica Guatemalteca Coguanor NTG-41007. p. 197.

Anexo 5. Extracto de la Norma Técnica Guatemalteca Coguanor
NTG-41010 h4, inciso 5: Solucién reactiva y de color

estandar

5.1. Hidrdxido de sodio reactivo (3 %). Disolver 3 partes de hidroxido de sodio de
grado reactivo (NaOH) en 97 partes de agua.

5.2 Solucion estandar de color. Disolver dictomato de potasio de grado reactivo
(K:Cr07) en acido sulfirico concentrado (Grav. Esp. de 1.84) a una tasa de 0.250
g/100mL del acido, la solucion debe ser recieén hecha para la comparacion de color.
Puede usarse calentamiento suave si fuera necesario para lograr la solucion.

Fuente: Norma Técnica Guatemalteca Coguanor NTG-41007. p. 177.
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Anexo 6. Extracto de la Norma Técnica Guatemalteca Coguanor
NTG-41010 h4, inciso 8: Procedimiento

8.1 Llenar una botella de vidrio hasta el nivel de aproximadamente 130 mL (4 %2
Onzas fluidas) (US) con la muestra del agregado fino a ser ensayado (Ver
terminologia NTG 41006 (C 125).

8.2 Agregar la solucion de hidroxido de sodio hasta que el volumen del agregado
fino y el liquido indicados después de su agitacion, sea de aproximadamente 200 mL
(7 Onzas fluidas) (US).

8.3 Taponar la botella, agitar vigorosamente hasta saturar la muestra de material
y luego dejarla reposar por 24 horas.

Fuente: Norma Técnica Guatemalteca Coguanor NTG-41007. p. 198.

Anexo 7. Extracto de la Norma Técnica Guatemalteca Coguanor
NTG-41010 h4, inciso 9: Determinacion del valor del color

mediante los vidrios Gardner

9.2 Procedimiento de los vidrios de color estandar. Para definir con mayor
precision el color del liquido sobrenadante de la muestra de ensayo, se deben usar
cinco vidrios de colores estandar con los siguientes colores:

No. de color estandar | No. Placa Organica
Gardner
5 1
8 2
11 3 (Max. Permisible)
14 4
16 5

Se debe usar la comparacion como se describe en 9.1 excepto que se informa el
color de placa organica mas parecida al color del liquido sobrenadante sobre la
muestra de ensayo. Al utilizar este procedimiento, no es necesario preparar la
solucion de color estandar.

Fuente: Norma Técnica Guatemalteca Coguanor NTG-41007. p. 205.
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Anexo 8. Extracto de la Norma Técnica Guatemalteca Coguanor

NTG-41010 h4, inciso 10: Interpretacion

10.1 Cuando una muestra sometida a este procedimiento da un color mas oscuro
que el color estandar o la placa organica No. 3 (Gardner, estandar de color No. 11)
debe considerarse que el agregado fino bajo ensayo posiblemente contiene materia
organica perjudicial. Es recomendable someterlo a otros ensayos antes de aprobar

el agregado fino para su uso en concreto.

Fuente: Norma Técnica Guatemalteca Coguanor NTG-41007. p. 207.
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Anexo 9.

Formato del registro de datos del método colorimétrico,

implementado

en

el Laboratorio de  Anélisis

Fisicoquimicos de la seccidén de Quimica Industrial del

Centro de Investigaciones

Universidad de San Carlos

de Ingenieria de la

CENTRO DE INVESTIGACIONES DE INGENIERIA
FACULTAD DE INGENIERIA
UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA

Comparar el color de luz transmitida a través del liquido sobrenadante en el frasco con el color de placa organica mas

Determinacién de materia organica en Basado en
ENSAYO: agregados finos pz{ra 'colm:reto, Método NORMA: ASTM €40-04
Colorimétrico
INFORMACION
CLIENTE: 0.T.:
ID. MUESTRA: CODIGO:
ORDEN
COBRABLE: NO COBRABLE:
TIPO
ELABORACION (1)
FECHA HORA***
ANALISTA
NaOH (mL)**
Muest M A M ANaOH (mL,
uestra asa (g) asa (g) 3% p/V aOH (mL)
Blanco 0.000 0.001 120.0 0.25
1 0.001 120.0 0.25
2 0.001 120.0 0.25
3 0.001 120.0 0.25

*Pesar una muestra entre 150 y 200 g en la balanza analitica de la muestra previamente tamizada en plato No. 8.
** Agregar 120.0 mL de NaOH 3% a cada uno de los frascos de vidrio con rosca con la muestra (incluyendo el blanco).
***Agitar vigorosamente los frascos de vidrio debidamente sellados por 24 + 1/4 h (anotar hora inicial).

FECHA
ANALISTA

ELABORACION (1)

HORA***

parecida. Anotar el nimero de placa correspondiente.

Filtrar el contenido liquido dentro del frasco (anotar tiempo). Descontinuar la succién y transferir los solidos restantes en
el contenedor alfiltro Gutch, empacando el contenido con la ayuda de una espéatula. Continuar |a filtracion hasta observar

Muestra

No. De Placa Orgénica

1

2

3

la caida de 1 gota cada 10 s; anote el tiempo total en el que el vacio es aplicado.

Muestra

Tiempo de Filtrado (' ")*

1

2

3

Blanco**

**Filtrar el blanco por el tiempo promedio de las muestras.

Registro para la realizacién de los ensayos (Métodos a ensayar)

[ USAC-CII-QUINDLAFIQ-RG-363 |

Toda copia impresa de este documento es considerada como copia no controlada |

Versién 01
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Continuacion del anexo 9.

CENTRO DE INVESTIGACIONES DE INGENIERIA [ ] |
FACULTAD DE INGENIERIA
UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA
METODO FOTOMETRICO
FECHA
ANALISTA
Centrifugar el filtrado para disminuir la turbidez a una velocidad de 1800 rpm por 10 minutos.
Absorbancia [A]* Concentracion
Muestra A Cse [mg/L]
Blanco
1
2
3
REALIZACION: FECHA: FIRMA:
REVISION: FECHA: FIRMA:
| Registro para la realizacion de los ensayos (Métodos a ensayar) | USAC-CII-QUINDLAFIQ-RG-363 |
| Toda copia impresa de este documento es considerada como copia no controlada | Version 01

Fuente: Centro de Investigaciones de Ingenieria. USAC.
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Anexo 10. Instructivo de la préctica implementada para el Laboratorio
de Anadlisis Instrumental de la Escuela de Ingenieria
Quimica impartido en LAFIQ

LABORATORIO DE ANALISIS INSTRUMENTA i @E
Practiea 13

INTRODUCCION A LA VALIDACION DE METODOS ANALITICOS: METODO CIEGO
IMPLEMENTADO AL ENSAYO DE DETERMINACION DE MATERIA ORGANICA EN
AGREGADOS FINOS PARA CONCRETO, METODO COLORIMETRICO

A. OBIJETIVOS

i. Evaluar los parametros de validacién del ensayo de Determinacion de materia organica en
agregados finos para concreto, método colorimétrico, a través del
método ciego.

ii.. Evaluar los pardmetros de desempefio del método implementado.

B. FUNDAMENTOS TEORICOS

i.  LEY DE BEER-LAMBERT

La ley de Beer-Lambert establece que la absorbancia de una solucién es directamente proporcional
ala concentracién de la solucién. Por tanto, la espectrometria UV/VIS puede usarse para determinar
la concentracion de una solucién, usando la Ley de Beer-Lambert:
4=-1 L
A= — 10810 T
0
A=aflc
donde A es la absorbancia medida, o es la intensidad de la luz incidente a una determinada longitud
de onda, l1 es la intensidad de transmisidn, L la longitud de trayectoria a través de la muestray ¢ la
concentracion de las especies absorbentes. Para cada especie y longitud de onda, € es una constante
conocida como absortividad molar. Esta constante es una propiedad fundamental molecular en un

solvente dado, a una temperatura y presion particular.
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Continuaciéon del anexo 10.

LABORATORIO DE ANALISIS INSTRUMENTA
Prictiea 1.\

ii. ESPECIFICACIONES ESTANDAR PARA AGREGADO FINO PARA CONCRETO

El agregado fino es un material que puede consistir en arena natural, arena manufacturada, o una

combinacién de ambas, cuyo tamafo de particula se encuentra entre 9.5 mm y 150 um.

La norma ASTM C33 define las especificaciones para la clasificacion y la calidad de agregado finoy
grueso, para su uso en el concreto para obra civil. La cantidad de sustancias deletéreas permitida
en agregado fino se encuentra especificada en la Tabla 1 de dicha norma; dentro de dichas

sustancias se hallan las impurezas organicas.

La norma COGUANOR NTG-41007, equivalente a la norma ASTM C33-08 con algunas maodificaciones
para su adaptacion a Guatemala, cita la siguiente especificacion para el contenido permisible de
impurezas orgénicas en agregado fino para concreto: El agregado fino debe estar libre de cantidades
perjudiciales de impurezas orgdnicas. Excepto como aqui se especifica, los agregados sujetos al
ensayo de impurezas orgdnicas y que producen un color mds oscuro que el estdndar deben ser

rechazados.

C. METODOLOGIA GENERAL

i.  Con base en la curva de calibracién implementada para el espectrofotdmetro GENESYS
10S UV-VIS, cuantificar los pardmetros de validacion del método:
e Limite de deteccion
¢ Limite de cuantificacion
e Linealidad y rango lineal
» Sensibilidad
® Precision
ii. Determinar el desempefio del método, midiendo concentraciones de soluciones de
agregados finos con hidroxido de sodio al 3%:
® Precisién:
— Repetibilidad

— Reproducibilidad
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Continuaciéon del anexo 10.

LABORATORIO DE ANALISIS INSTRUMENTA @H
Prictica 1)

D. PROCEDIMIENTO
Primera parte: Preparacion de las muestras

Tomar tres muestras de 25 g de agregado fino previamente tamizado (utilice un tamiz No. 8) y
colocarlas en y agruegue 20 mL de una solucion acuosa de NaOH al 3% (disuelva tres partes de
hidréxido de sodio grado reactivo en 97 partes de agua).

Evalte los parametros de validacién que se presentan a continuacién con base en la curva del
método “Tesis Materia Organica Agregados Concreto”:

— Limite de deteccion

— Limite de cuantificacion

— Linealidad y Rango de linealidad
— Sensibilidad

— Precision

Segunda parte:

Evalle los siguientes pardmetros de desempefio del método (anotar el nombre de los analistas que
vayan a trabajar):

— Precision
o Repetibilidad
o Reproducibilidad

Fuente: Laboratorio de Andlisis Instrumental de la Escuela de Ingenieria Quimica. USAC.
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