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CAPITULO I 

r N T R o D u e e I o N 

Siendo el petróleo uno de los recu,sos naturales de 

vital importancia en la v·ida económica de lo.s pueblos, el hombre 

ha desarrollado técnicas para la explotación. de los yacimientos

de hidrocarburos, con el fin de obtenerlos y de aplicarlos como

energéticos, o bien para transformarlos por ·medio de la industria 

petroquímica, que es tan importante para el desarrollo socio-eco

nómico de los países. 

Existen varias teorías explicando el origen ael petró

leo y el gas natural; sin embargo, no ha sido posible determinar 

lo exactamente, como consecuencia de que no se han ident;if·icado

ni dl lugar n{ los materiales, a partir de los cuales se origina 

una acumulación particular de aceite. 

Se tienen dos teorlas generalmente aceptadas para ex-

plicar el orígen del pet,óleo r son: 

a) Orgánica ·

b) Inorgánica

La teoría inorgánica sostiene que el hidrógeno y el 
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carbono quedaron expuestos en íntimo contacto a elevadas presi� nes y 

temperaturas y a grandes profundidades en la tierra, fo.E_ mando aceite y 

gas, el cual al encontrar su camino a través de rocas porosas qued6 

encerrado en trampas naturales formando 

los yacimientos de la tiet'ra. 

La teoría orgánica, por otro lado, presume que ambos, el 

hidr6geno y el carbono, que constitúyen el petr6leo, vienen de plantas y 

animales vivientes tanto terrestres como acuáticos. 

La teoría orgánica es la explicaci6n más aceptada por los 

científicos. El argumento válido para esta teoría se encontró en la 

evidencia dejada en las rocas sub-superficiales de la tierra por antiguos 

mares, los cuales, a través de largos peri� dos de tiempo, cubrieron gran 

parte de la presente área terrestre. El Golfo de México, por ejemplo, es una 

parte de esos anti guas mares. 

A lo largo de millones de a�os, nuevos dep6sitos se - 

distribuyeron en capas en el fondo de los mares y 1debido ·al incremento de 

peso de la acumulación de éstas, di.cho fondo se hun di6 lentamente, 

formándose series de dichas capas de lodo y are na. Estos fondos marinos 

fueron apisonados o impulsados por elpeso de las mismas, que eventualmente 

se convirtieron en las lla madas rocas sedimentarias: arcillas y areniscas, 

cálizas y dolomitas; en las cuales se encuentra el petr6leo. 
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1 · 1 ACUMULA.CION Y ,FRECUENCIA DE APARICION DEL PETROLEO 

La teoría orgánica nos dice que la principal fuente -

de material de petróleo proviene de una gran cantidad de plan

tas y animales micro scópicos que llegaron al mar con los dese

chos y lodos de los ríos y posiblemente ahí se adicionó un v� 

lúmen mayor de vida marina similar. Estos pequeños organismos 

murieron y se asentaron en el fondo del mar, donde más tarde

fueron cgbiertos por nuevos desec�os, que los mantuvo aislados 

del aire y les brindó protección respecto a la descomposición

que ordinariamente se obtiene con el agua de mar. ConfoTme el 

tiempo transcurrió, la presión, temperatura, bacterias y alg� 

nos otros agentes naturales, así como reacciones químicas ca� 

saron que estos desechos cambiaran a petróleo y gas na .tural. 

Si se acepta la teoría orgánica del origen del petri 

leo, necesariamen-t-e confinamos la búsqueda del mismo en áreas

donde se encuentren secciones delgadas de rocas sedimentarias, 

ya que en éstas es mayor la probabilidad de encontrar atrapa-

dos los residuos de esos microorganismos, 

Una roca común donde se encuentran petróleo y gas es 

la a.renisca, formada por granos de arena usualmente mezclados

con partículas de calcita o yeso. Otro tipo de r0cas son los - · 

carbonatos y dolomitas porosas. Es en los pequeños espacios o

poios dentr6 de las partículas de las areniscas, o .los poros o 

grietas encontrados en las calizas y dolomitas, las que propi-
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cian las aberturas a través de las cuales el petróleo y gas 
emigran del lugar donde se formaron, así mismo estos espacios y 

�rietas forman los depósitos de aceitP en áreas donde ciertos -

perfiles de las rocas detienen el movimiento del petróleo y pr� 

vocan su "entrampamiento" constituyendo las formaciones impor-- .  

tantes. 

El movimiento del petróleo desde el lugar donde se o- 

riginó, hacia las "trampas" donde se encuentran las acumulacio-

nes, se lleva a cabo en una dirección ascendente, Este movimie� 

to se efectúa como un resultado de la tendencia del aceite y - - 

gas a elevarse a niveles superiores a través de las roc�s1 em-- 

pleando los espacios porosos de la formación sedimentaria donde 

originalmente permanecían. 

Una formación porosa, o una serie de rocas que apare- 

cen en una forma favorable para atrapar el aceite y gas, a ve-- 

ces puede estar .cubierta por una capa de roca que actúa como cu 

bierta o sell_ó para la "trampa". _Dicho sello, llamado "tapón ro 

coso". detiene los movimientos aseendentes posteriores del pe-- 

tróleo a través de los espacios porosos. 

I.2 SEGREGACION DEL PETROLEO Y GAS 

Conforme el petróleo y el gas se colocan en la parte-

superior de una "trampa" las diferencias de peso del gas, petrQ_ 

leó y agua salada, separan. verticalmente a estos fluidos tal y-

como sucede si los tres se envasaran en una botella, Como resul 



- 5

tado de todo ésto, él gas se encuentra en la parte superior de 
la "trampa." ,  el petróleo debajo del gas y el agua salada abajo-

del petróleo, 

GAS 

Fie,l.l CONFIGURACION GEOLOGICA DE UN 

YACIMIENTO DE PETROLEO 

Sin embargo parece ser que el agua salada pocas veces 

fué completamente desplazada por el aceite o gas de los poros, 

aún dentro de la "trampa", de tal forma que a menudo los espa-

cios de lo� poros contienen del 101 hasta el 50% de agua salada, 

aún en el centro de las acumulaciones de aceite y gas. Parece -

que el agua remanente llena los poros pequeñ.os· y también existe

como película de recubrimiento en la superficie de las rocas de

los poros más grandes. 

Las estructuras geológicas o "trampas" en las que el-

petróleo emigra y en las que se encuentra atrapado se llaman -

"Yacimientos de Petróleo" y son todos los campos petrolíferos· -

actualmente en exploración y producción, 

Todos los pozos de petróleo contiene ga� en mayor o -
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mt>no r: ::.antidad. En con:::-ecuend.h por todo lo anterior se puede -

decir que para gue un pozo de petr6leo y gas se forme se deben 

tener las siguientes condiciones: 

1.- Una fuente de carbono e hid�ógeno que en la teQ 

ría orgánica son los residuos de microorganismos depositados 

en el fondo de los mares. 

2. - Condiciones que causen la descomposición de di

chos residuos y la recombinaci6n de carbono e hidrógeno para 

formar la mezcla de hidrocarburos. 

3·. - Una roca porosa a través de la cual el petróleo 

y gas natural emigran desde las rocas donde se formaron origi- 

nalmente. 

4. - Una estructura local entrampadora que forme el- 

dep6sito para el petr6leo. 

La extracción de los hidrocarburos se lleva a cabo- 

mediante la perforaci6n de los pozos, que pueden ser descritos 

como una tubería que va desde la superficie hasta la formación 

productora de petróleo. 

Es a través de esta tubería por donde el petróleo 

es sustraído a la superficie, Esta tubería esti formada por ft-

una serie de uniones de tubos especiales (cubi.ertas) ator·nill� 

dos juntos, para formar un tubo continuo o cord.ón, por medio 

del cual el petróleo y ias fluyen a tra�és de él. 
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Un diagrama. de un pozo se muestra en la Fig. I. 2

C NEXIONES DE LA CABEZA DEL POZO 

NIVEL DE LA TIERRA 
�.===""="-FONDO DEL DEPOSITO 

TUBERIA SUPERFICIAL CEMENTADA 

T UBERIA DE ADEME INTERMEDIA 

��;,fll�=s�--TUBERIA DE ADEME FINAL 

:::=::\UJ��--MPACADOR 

ZAPATA DE REVESTIMIENTO CEMENTADA . . 
ARENISCAS PRODUCTO-�_: 
RAS . DE PETROLEO =----==.--

FIG. I, 2

DIAGRAi\f.A DE UN POZO PETROLERO. 
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E� necesario proteger el pozo del agua del suosuel91 

así como de las partículas de tierra que caen de la superfici_e; 

por éso que se protegen con tuberías muy- rest.stentes Y' para su" 

ministrar esta protecci6n, usualmente se requieren dos o más -

tra�os de cubiertas que son cementados en el orificio. La parte 

de mayor diámetro de la cubi_erta es llamado tramo super:f;icial. 

Esta cubierta se extiende desde la superficie, hasta

una profundidad suficientemente grande para evitar que las aguas 

superficiales y el desmoronam_iento de la ti.erra s-uperficial le

entre al pozo. La longitud del tramo superficial varía desde 60

metros hasta 460 metros, dependiendo de las- condiclones locales 

enéontradas. 

Se puede usar un ·segundo tramo protector, e.sta cubier 

ta es llamada cordón intermedio o "cordón sali.no'', porque gene

ralmente llega a una profundidad sufici_ente para evitar las fo.E._ 

maciones salinas o anhidritas, pudiendo tener una longitud de -

1 500 metros o más. 

La cubierta de tubo final, llamada tramo de aceite,� 

generalmente va desde la superficie, hasta la zona productora,a 

profundidades totales tan grandes como 4 600 metros. 

Debido a que los tramos de las cubiertas están someti 

dos a grandes esfuerzos y presiones, es necesario que su d. ��o

sea realizado en forma muy cuidadosa, para tener el pozo er 6pti 
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mas condiciones. 
Ya que las tuberías de cubi.erta debe·ran permanecer en 

el pozo durante ·mucho tiempo y su reparación o reemplazo serla�. 

muy costoso, se utiliza otro tramo de tubería que ·va des:de la -

superficie hasta la formaci6n, denominada tubei;fa de producción, 

que es por donde fluye el petroleo. 

Las tuberías de producci.ón tienen un diámetro de 3.  15 

cm. (1 1 /4") a 11 .s cm, (4 1 /2 ''). La tubería de pi:,oducdc:ln es "

suspendida desde el cabezal del pozo en la s·uperfi.cie, y genera!_

mente alcanza a llegar hasta unos cuantos metros arriba del fon

do del pozo y puede requerir, en algunos casos, de üna bomba pa�

ra extraer los hidrocarburos.

De acuerdo a lo visto en los párrafos anteriores, los

pozos petróleros permi.ten la. extracción de los· hidrocarburos que• 
se encuentran en la formación o yacimientos·. 

Estos hidrocarburos pueden ser líquidos o gaseosos y 

pueden o no contener agua de formación. Por si ésto no fuera pú· 

co, dependiendo del origen del petróleo, éste puede venir contll-.
minado con sulfuro de hidrógeno que es un gas sumamente venenoso 

y que además cuando entra en contacto con el agua forma el ácido 

sulfhídrico el cual es muy corrosivo y causa severos· daños por -

corrosión en el equipo e instalaciones de perforación y conduc-

ción de hidrocarburos. 

Desde el punto de vista humano, el sulfuro de hidrógeno 
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y el ácido sulfhldrico debe controlarse para evitar contamina

ción ambiental en el mej o_r de los· casos y envenenamiento y. ha� 

ta la muerte del personal que labora en la perforacion de los.,. 

pozos, que lo contienen. 

A continuación se expondrá. brevemente algunas caract� 

rísticas del sulfuro de hidrógeno que generalmente es conocido� 

con el nombre de gas con olor a "htievo podrido'1• Este gas es ·f!!:. 

tal con una sola aspiración cuando su concentración está arriba 

de 600 p.p. m. , dando por resultado la parális-i_s d.el sistema re� 

piratorio y la muerte por sofocación. La toxicidad del sulfuro� 

de hidrógeno es comparable a la del cianuro. A continuación se

presenta la Fig. (_I. 3) de la National SafetY' Council? que por .,. 

sí sola se explica. 
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Durante la perforaci6n de un pozo la funci6n princi-

pal es sacar el recorte del agujero, por lo que no es raro en- 

centrar arena en otras formaciones -porosas que contiene fluí-- 

dos o gases a alta presi6n. Si un pozo tiene que perforarse b� 

jo estas condiciones, es función del lodo de perforación ejer

cer suficiente presi6n contra la formación para evitar_que el

fluído o gas penetren en el agujero que se perfora. 

El 1 d d 
-

f . � zo fl �d . . o o e per orac1on , es un • u1 o viscoso no new

toniano cuya composici6n ciepend'e de las- necesidades particula- -

res de la perforación. Muchos pozos, tienen que perforarse a 

través de un número diferente de formaciones nece.s.itando por 

,tanto diversos tipos de lodo. En algunos lugares, la perforación 

puede iniciarse con agua y las arcillas y lutitas perforadas pu� 

den dispersarse en el agua dando como resultado un buen lodo de-

perforación. En otros lugares, se encuentran fo;rmacj_ones duras -· 

tales como calizas-, arenas o· gravas, las cuales no· se dispersan-

en el agua y rio forman lodos. Bajo estas condicione�, es necesa

rio agregar arcilla la cual sirve de dos maneras; primero d§ �-

cuerpo o viscosidad al lodo y segundo sella las paredes del ·agu-

jera de manera que el fluído que encierra no pierda la formaci6n 

líquida en los pozos de la formaci6n perforada. 

La función primaria del lodo es llevar los recortes_ 

del fondo del pozo a la superficie. Actualmente, se reconoce que 

el lodo tiene por lo menos nueve funciones: 

1. - Levanta los recortes del agujero y los lleva a

la superficie. 
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2 . - Enfria y lubri,ca la barrena y la tubería de per-

foraci6n. 

3.- Forra la pared del agujero con un eniarre impe-r� 

meable. 

4.- Controla las presiones que surj11;n durante la pe!_ 

foración. 

S. - Mantiene los recortei y �l material pesado en sus

pensi6n cuando se interrumpe la ci.rculaci.ón, 

6. - Pone en libertad los recortes y la arena en'la su

perficie. 

7. ft Sostiene parte del peso de 111; tuberia de peifora

ción y de ademe, 

8. - Reduce al mí.nimo cualquier efecto adverso sobre -

la formación adyacente al agujero. 

9. - Asegura la máxima información acerca de las forma

ciones perforadas. 

Para cumplir todas estas funciones· se debe cuidar que 

e l  lodo tenga la composi.ci6n requerida y las propiedades neces2:,. 

rias para llevar a cabo la perforaci6n para lo cual es importa!!_ 

te que se haga un análisis constante del lodo mismo para así p.2._ 

der observar las zonas que se están b�rrenando e ir variando la 

composici6n del lodo como se 'requiera. 

Cuando se barrena en zonas de Sulfuro de Hidrógeno, es 

necesario tomar todas las precauciones posibles y ademls tener 

en cuenta algunis características del Sulfuro de Hidr6geno que-
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se describen a continuaci6n. 

_El Sulfuro de Hidrógeno puede destruir rápidamente 

el acero. El ampollamiento debido al hidr6geno liberado duran 

te el ataque del Sulfuro de Hidrógeno puede agrietar la tube-

ría altamente tensionada. Aún a pequeñas concentraciones, pue- . 

· de reducir la vida de la tubería de perforación . Como puede - 

verse en la siguiente figura (I.4), la cantidad de Sulfuro de

Hidrógeno requerido para causar un rápido ampollamiento es fun

ción de la resistencia de la tubería de perforación (dureza) y

nivel de esfuerzo_ como se indica en la siguiente g;ráfic.a.

·c:c 
N 
IU 
O:: 
:) 

15 
60.000 

semanas --t> 
meses olios 

5 10 50 100 500 1000 5000 
TIEMPO Dé FALLA EN HORAS 

F19 1:4 GRAFICA DE FRAGIUZACION POR H
1
S 
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Como puede verse, de las discusiones previas, cuando

se perfora en ár.�as con sulfuro de hidrógeno se requieren nume

rosas y costosas precauciones para proteger al personal, el equi 

po y el medio ambiente. 

La planeación de contingencias de éste tipo, implica: 

a) Buenos diseños tabulados.

b) Selección adecuada de la tubería de perforación.

c) Composición del acero.

dJ Métodos de tratamiento térmico.

e) Diseños de diversos ahogos.

f) Precauc±ones D. S. T.

g) Abanicos sopladores y localización.

h) Lugares adecuados para el equipo de res·piración.

i) Equipo seleccionado para detección del ácido suif-

hídrico.

j) Entrenamiento del personal� considerando las- emer�

gencias y procesos de rescate.

k) Selección y.colocamiento de señales de advertencia.

1 )  Diseño de separadores de gas.

m) Los planes de evacuaci.ón del área representan la -·

etapa final del plan de desastre en ambiente de á.,-,

cido sulfhídrico.

En resúmen, puede establecerse, que cada una de las -

consideraciones precedentes requieren un tratamiento y P_laneación 

extremo, puesto que la perforación en ambien·tes de ·sulfuro de hi 
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dr6geno es uno de los problemas más críticos y dañinos de la In 

dustria Petrolera, por lo que es absolutamente indispensable su 

eliminación o bien su control. 

Para eliminar el sulfuro d.e hidrógeno se han usado me 

tales en polvo como zinc, cobre y fierro así como sustancias in-

hibidoras de la corrosión a base de compuestos orgánicos cuater-

narios. 

En la actualidad el mecani.smo más promisorio ha resul 

tado el uso de óxido de fierro cou nombre de patente IRONITE 

SPONGE, del cual se indican a continuación sus propiedades, 

I. 3 PROPIEDADES DEL IRONITE SPONGE

El Ironite Sponge es un producto de ·apari.enci.a rugosa 

que se obtiene a partir de polvo· de fierro· en grado químico pro

ducido bajo condiciones que hacen d_sl_ e_ste materi.al esponjoso ser 

características únicas. Tiene aproximada:mente 1 O .000 m2 de supe!:_ 

ficie reactiva por kilogramo de Ironite Sponge. La d�nsidad del

material seco es de 4.5 g/c. c. a 4. 6 g/c,c. El rango del tamaño 

de partícula va desde 1.5 a SO. O micrones, estando el 90% entre 

2 a 20 micrones. Contiene pequeña cantidad de agua·(humedad) p� 

ra su mejor aplicación en los pozos. 

El Ironite Sponge puede ser mezclado con el lodo tan

rápido y fácilmente como la barita. Si es necesario podría aña

dirse directamente al lodo del.pozo y entonces agitarlo dentro 

de la suspensión en forma hidráulica o mecánica. 
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1.4 .REACCIONES QUIMICAS 

La introducción del Ironite Sponge. al lodo en canti

dades adecuadas, puede eliminar el sulfuro de hidrógeno pre.seg_ 

te. Adn cuando se perfore en áreas de alta presión t el uso del 

Ironi te Sponge_ puede prevenir completamente la descarga del á

cido sulfhídrico hacia la superficie y evitar así que ocurra -

el ampollamiento por hidrógeno de la tubería de perforación, 

corrosión de la tubería, bombas, válvulas� etc. 

El Ironite Sponge reacciona con el H2s de la forma-�

ción de acuerdo a las siguientes reacciones; 

FeS + S Fe s·2 . , ... : , ... , .... , ... , , .. , (2)

La reacción y 2 predominan en condiciones básicas. 

La reacción 3 en condiciones ácidas. 

1.5 PRODUCTOS DE REACCION 

El Ironite Sponge reacciona en contacto con el ácido 

sulfhídrico del yacimiento para formar pirita (Fe s
2

) 1 FeS y S 

dependiendo del pH. 



- 18 -

T�dos estos productos son seguros y estables en el lo  

do de perforación al medio ambiente y pueden quitarse sin conta 

minar los alrededóres; 

El sulfuro de fierro (FeS) y el azufre (S) se forman 

en la·reacción con altos valores de pH y posteriormente se com

binan bajo las condiciones estequiométricas para formar mis pi

rita. 

1 . 6  CONSIDERACIONES DE CORROSION 

De la información técnica escrita por la compañía fa 

bricante del Ironite Sponge usado en las aplicaciones de campo 

de perforación de pozos petroleros, en yacimientos qu� contienen 

sulfuro de hidrógeno, se puede ver que el porcentaje de corro-

sión del equipo e instalaciones de perforación, se ha mantenido 

a niveles aceptables sin necesidad de tratarlos con otros inhi

bidores de la corrosión, indicando el fabricante que ésto es de 

bido a la reacción directa entre el Ironite Sponge y el sulfuro 

de hidrógeno, que presentan una reacción catalítica sobre la su 

�erficie de la esponja entre el sulfuro de hidrógeno y el oxig� 

no, dando como resultado la eliminación de estos dos factores 

que son dos de las causas qúe provocan el fenómeno de la corro 

sión. 

Lo� fabricantes del Ironite Sponge han comprobado e� 

ta afirmación instalando un corrosómetro de la compañía �agna-
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Corporation, tipo "Corrater" en la salida de un reactor midien 

do peri6dicamente la velocidad de la corrosi6n. La siguiente -

gráfica muestra -los resultados de cuatro diferentes experimen-

tos (Fig. I.5) 
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En dos pruebas e:t;ectuadas si.n l,roni_te Sponge, las ve

locidades de coLrosión se incrementaron rápidamente a medida que 

se agregó Sulfuro de Hidrógeno al sistema. En el caso de pH ele

vado, la velocidad de corrosión superó 100 mpy (milésimas de pu! 

gada por año que es equivalente a 2. 54 mm) antes de que el pH -

hubiese descendido de 10.9. Cuando las muestras se trataron con 

Ironite Sponge, la velocidad de corrosión permaneció baja afin -

después de agregar 56 000 ppm. y reduciendo el pH a un valor de-

4.9. La velocidad de corrosión solo se incrementó después que el 

Ironite Sponge reaccionó completamente, 

El mecanismo de esta protección para los tipos de co--

rrosión, fragilización y picadura, no está completamente compre!!_ 

dido debido a las reacciones involucradas. Sin embargo es bien -

conocido que la fragilización por hidrógeno, solamente ocurre -

cuando el sulfuro de hidrógeno reacciona directamente sobre la 

estructura cristalina del metal. Cuando unión estA presente en-

un estado oxidado, la reacción sobre esta superficie es altamen-

te preferencial. Cuando se considera .el &rea extremadamen.te grag 

de de las partículas de Ironite Sponge es fAcil comprender enton 

ces que la fragilización primero ataca_rA a la esponja. 454 g. -

(1 lb.) , de material con mAs de 10 000 m2 (50 000 ft2 ) tiene más

área superficial que el cordón completo de la tubería de perfora

ción. Con 9 072 a 13 608 Kg, (20 000 - 30  000 lb.) disponible en 

el sistema de lodo de perforación, ei fácil de ver porque la fr! 

gilización por hidrógeno no da problemas en los sistemas de lodos 

tratados con Ironite Sponge. 



Q: 
1-. 

o"' 

10 

B 

6 

4 

2 

o 

- ·21 -

1. 8 OXIGENO (02)

El Ironite Sponge, ha mostrádo ser un catalizador muy 

efectivo para eliminar el oxigeno y la siguiente gráfica ilus-

tra este efecto (Fig. 1.6) 

o 20 40 

Tiempo lmin) 

60 

e Na. so., GATALIZADO CON COBALTO (IOD ppm} 
Y IPPbl DE IRONITE SPONGE 

III Naa S04 SIN GATALIZAR ( IOOp pm} Y IPPb0 
DE IRONITE SPONGE 

80 100 IZO 

.Fig. 1.6 Efecto del Ironite Sponge sobre la concentr� 

ci6n de oxigeno. 

En la gráfica se muestra el decremento. 
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Como se puede ver, las dos curvas práct:i,camente se su 

perponen, lo que sugiere que el Ironite Sponge está actuando ·ca 

mo catalizador muy efectivo. Esto no debe ser sorprendente en -· 

vista de que la química catalítica sugiere una al ta superficie- . 

reactiva como un prerrequisito para un catal:i,zador efectivo. E� 

to significa también que en el lodo de- per:f:oraci.ón, la partícu-. 

la de esponja pueda actuar para eliminar el oxígeno en la prese� 

cia de cualquier aditivo o contaminante del lodo que puediera -

actuar como una impureza. 

E1 trátamiento con Ironite Sponge es particularmente

estable donde los eliminadores de oxígeno no son muy- efectivos

de estos eliminadores de oxígeno se reducen por los sólidos, --

adelgazadores y pH a medida que el fluido se aleja del agua --

fresca y clara. 454 g (1 lb.) de esponja por oarril de trata --

miento es suficiente para lograr su efecto completo como elimi

nador de oxígeno, sin embargo, debido a la dificultad de manito 

rear esta concentración tan baja se recomienda utilizar 1.362 
3Kg. (3 lb.) por barril de tratamiento que dará 8.55 Kg./m , en-

l ugar de 2.85 K�/m 3.

De �odo lo anterior se puede concluir que con un lodo 

de perforación exento de Sulfuro de Hidrógeno y oxígeno no se 

presentaron problemas de corrosión. 

Considerando que el Ironite_ Sponge es un producto de

patente extranjera, su uso implica fuga de divisas para nuestro 

país por lo que para hacer esta tésis se pensó en sustituir el� 
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Ironite Sponge por cualquier otro tipo de fierro en polvo que 
pudiera hacerse en forma fácil s in tener que fabricarlo a par-

tir de un procejo patentado . Habi6ndose revisado l iteratura y 

artículos técnicos ya publ icados , � e  pensó en fabricarlo por -

vía electrolítica puesto que ya muchos metales como cobre , pl� 

ta  y el mismo fierro se  fabrican con este m6todo . 

Para entender el procedimiento de fabricación. de fie -

rro en polvo por procedimiento electrolítico , es conveniente -

explicar en que forma afectan los diferentes parámetros tal�s-

como : densitiad de corriente , temperatura , pH , etc . , a la cara� 

ter1:-s_tica cristalográfica de los metales electrodepós i.tados . -

Esto será discutiéto en -el siguiente capítulo . 
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CAPITULO I I  

SELECC ION DEL METODO D E  QBTENCION D E  POLVO DE FIERRO 

I I .  1 · DEPOSI:TO Y D ISOLUCION DE METALES 

Los procesos industriales de dep6sito el�ctrolítico

de metales se clasifican en tres grupos principales, cada uno 

de los cuales exige requisitos diferentes según sean las con

diciones físicas del producto catódico. En galvanotecn:i:a (ar

te .de recubrir por electrólisis, un metal con una delgadísima 

capá de otro de mejor calidad y aspecto) , se necesita uri dep� 

sito de cristales finos, de gran tenacidad y adheren.cia, bri

llantes o de fácil pulimento. En el refinado y en la obtención 

electrolítica bastan dep6 sito.s de grano relativamente gruesos,

ásperos pero adherentes. Estos dep6sitos han de ser de gran -

pureza y resistencia suficiente , a fin de poder sufrir la ma

nipulación habitual antes de ser fundidos o moldeados para s·u 

transformaci6n subsiguiente. En la producci6 n de polvos metá

licos en pilas electrolíticas, se ne.cesita poder asegura.r el-. 

tamafio deseado de los granos; aunque se exige también, nula o 

escasa adherencia al cátodo, Por regla general, las condicio� 

nes requeridas de tal clase de polvos son contrarias a las de 

la galvanotécnia. En : algunas fases de la fabricaci6n de los -

polvos metálicos, los barros no coherentes, de escasa adher·eg_ 

cia al cátodo, son favorables a la producci6n de un material

de las característica;; pedidas. · 
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La- regulación de las condiciones de trabaj o mas efic� 

ces desde un punto de vista econ6mic�, se realiza por los mis

mos mecanismos empleados en otros procesos de ingeniería quím.!_ 

ca. Las soluc i_ones para gal vanotecnia se agi_tan, calientan, e:g_ 

frían, se hacen circular o se filtran con los mismos tipos de 

bombas, dispositivos térmicos y mecanismos de transporte utilJ:. 

zados en otras industrias · y que están construi_dos con mate ria- 

les que re sistan la corrosión. El refinado de metales se -- 

realiza por lo general con disoluciones circulantes, te niendo

regulados los efectos de películas en los electrodos, ajustan

do la temperatura con un termorregulador Y' pr0cedimientos de 

diseño semejantes a los usados por el ingeniero químico . La

distribuci6n de la c.orrie nte se realiza por la forma de los á

nodos, por acci6n mecánica o por dispositivos de posici6n, por 

electrodos múltiples y por otros procedimientos estrictamente 

mecánicos. 

En sentido téc nico, la electroobtenci6n  y los polvos

eléctrolíticos son ramas de la técni_ca del electrorrefinado .. 

En rriateria de recubrimie ntos galvanotéc nicos , la e fi 

caz utiliiaci6n de la energía eleétrica es decididamente secu�. 

dari_a para la calidad clel recubrimiento � aunque sea desealHe · 

conseguir buenos rendimie ntos de la corriente y de la ene rgía 

en general, ambas c osas pueden sacrificarse sin malograr el - 

as�ecto ecort6mico de l trabaj o. En el refinado, sobre todo� - 

cuando los procesos t6rmicos pueden competir con los electro· 
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químicos, el costo de la corriente tiene carácter decisivo; 

un rendimie�to máximo de la intensidad y la energía es de vital importancia 

para la justificaci6rr econ6mica del método .  En la producción de polvos 

metálicos, las condiciones generales . son aproximadas a las del refinado y 

muy remotas a las de galvanotecnia, a medida que los procedimientos 

compiten con -los métodos térmicos y mecánicos. 

���s características del metal depositado en el cltodo pueden 

diferir mucho según sean las condiciones del elec trolito , � obre todo en lo 

que atahe a los iones existentes. - Cuando se deposita plata de una so lución 

de nitrato de plata
(AgN03) ,  forma cristales grandes , flcilmente perceptibles . El estaño 

precipitado electrolíticamente de una soluci6n de cloru 
ro de estaño (SnC12) formará aguj as largas que cre.arán rápidamente un 

puente del ánodo al cátodo. Los depósitos de plomo de una solución de 

cloruro o de acetato , son muy di ferentes de los producidos por un clorato o 

un perclorato. El níquel obte- . nido de un baño de sulfato puede dar 

depósitos duros que pue� - den pulimentarse , aunque no fácilmente, en tanto 

que de un naf talen sulfonato se obtienen depósitos brillantes que 

necesitan escaso o nulo, pulimento·: !  

La naturaleza . del electrolito, el pH de la solución , la 

concentraci6n de iones metálicos, la densidad de las corrien tes anódica y 

catódica , la temperatura del electrolito, la sencillez o complejidad del 

ión metllico , incluyendo su ioni zaci6n 

primaria y secundari a ,  así como la presericia de agentes modificadores o 

de adición, ejercen conjuntamente su influencia en la 

naturaleza cte1�· depósito obtenido. 
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Se han hecho algunos trabajos s obre "valoracio n de -

las. característ{cas de los elecirolitos".  

Para lo cual, a los baños que dan depo sitos viscosos, 

opacos y coherentes, se les han agregado otros electrolitos, -

que dan depósitos en fonnas metálicas altamente cri.stalinas. 

En tales proporciones, corno para producir un electro� 

lito a partir del cual sé obtenga un dep.ós·ito del metal de ca

racterísticas satisfactorias . 

Las descargas en el cátodo de iones metálicos y la for 

rnaci6 n de cristales , constituyen un mismo proceso . Todo i6 n se

_ .. descarga en el punto en que se precisa el mínimo potencial de

descarga. 

Las estructuras5 cr"istalinas de los depósitos catódicos

se clasifican según �e indica a continuación:  

Grupo I.  Todos (o prácticamente todoS· J lós  núcleós o cristales · 

iniciales siguen aumentando en el seno del deposito. 

1 . - Cristales aislados , 

a) Simétricos ,

b) Aciculares ,

2.- Cri stales contiguos. 

a) Colurnnares.

b) Fibrosos .

Grupo II Tan sol o una parte de los núcleos iniciales siguen-
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creciendo. 
1 .• C6nicos,

2 .  Gemelos. 

Grupo I I I  No crece ningún cristal.

1 .  Compactos. 

2 ,  Arborescentes. 

3. Pulverulentos ,

� crecimi:e.nto de un cristal consi:.ste, primeramente 

en la formaci6n de núcleos o minúsculos cristales peque!ios nu� 

vos, a los que sigue el crecimiento de los· cristales existen- �  

tes. Todas las condiciones que tiendan a inc rementar la velocj. 

dad de formaciones de los núcleo·s 11 :  tienden a incrementar el--

número de cristales, y las condiciones opuestas inhiben dicho-

incremento. El número de núcleos �e incrementa� 

1. Aumentando la densidad de corriente ,

2. Disminuyendo la concentraci6n de los iones metáli 

cos y de sales metálicas ,

3. Disminuyendo la temperatura.

El número de núcleos cris-talinos se increme_ntará si

se añade a la solución cualquier sustancia que aumente la pol� 

rizaci6n del cátodo. 

Aumentando la densidad de c orriente y disminuyendo el 

ión metálico efectivo en la soluci6n adyacente al cátodo por : 

1. -Diluci6n de la soluci6n.

2. Abatimtento de la temperatura, esto es� una reduc -
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ción en la  difusió n r en la convecció!]- . 
_3. Adici_ón de una sal con un i .ón común. 

4. La introducción de un coloide como agente de adi-

ción.

S. Aumentando la viscocidad de la solució n.

6. Formación de iones complej os .

Todas estas circunstancias, aumentan la diferencia de 

potencial catódico y el número de.núcleos cristalinos, Estos -

factores tienden todos ellos a producir depósitos de grano fi-

no. 

La disociación;.. la mi_gración iónicai la difus:l;c5n y la 

1;:onvección influyen en que se complete la c<mcentraci_ón _ de io� 

nes metal icos, particularmente en la superficie del _cátodo .. lil 

crecimiento de los cristales existentes puede resultar acere·r!!_ 

do por la propia aceleración de estos factores y obstaculizado 

por su retraso. La tendencia de metales, como la plata y el pl� 

mo, depositados a partir de soluciones de iitratos, a formar - �  

cristales aislados es, en parte, debida al cambio relativamente 

grande de densi dad de la .solución, producida por el desplaza-.- - . 

miento del metalj Los efectos de varios factores en la estructu 

ra1 2  de los dep6s itos, han sido resumidos en la tabla de la Fig.
II.  J

FIGURA II.1 

Di rección de los efectos so bre la estructura de los depósitos 

Cambio de la condición op�ratoria Cambio de es-. 
tructura, 

GRUPO 

Aumento de concentración m_etálica de la sal . . .  III � II-+ I 
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Cambio de la condici6n operatoria Cambio de es
estructura. 

GRUPO 

Aumento de concentración del ión metálico . • . .  1 1 1 - 1 1 .- 1  

Jolución agitada . . . . . . . . . .. . . . . . . . . . . . . . . . . . . lII- ll - 1  

Elevación de la temperatura . . • . .. . . • . . . . . . . . .  1 1 1 -. 1 1 -r  

Att1uento de conduct ib i1 idad de la solución: . . . .  IIl -.ll..,. I

Adición de coloides . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .. . . .  1 -u -r u

Aumt>.nto de viscocidad . . . . . . . . . ... . . . . . . . . . . . . . . .  1 -- u -r n

Aumento de densidad de corriente ,.. . .. . .  ' • • • •  '! • • • r-u -ru

t.!-� disminución de la concentración de  iones del metal 

hace disminuir también el tamaño de los cristales. A baj as te� 

peraturas se p roducen depósitos de grano fino, brillantes o d!:!_ 

ros, al paso que el aumento de temperatura origina depósitos

gruesos o blandos. Los efectos del aumento de la densidad de -

corriente y de la temperatura son de sentidos opuestos. Es po

sible, por lo tanto, obtener depó sitos de grano fino en disolu 

ciones calientes y adoptando densidades de corriente e levadas, 

así corno en soluciones frías con densidades de corriente baj as. 

La adición de coloides, corno no sea en muy pequeñas cantidades , 

el aumento de la viscosidad y los aumentos de la densidad de co 

rriente, favorecen la formación de cristales compactos o de ca

rácter arborescente, o la obtención de precipitaciones electro

líticas pulverulentas�\
-� 

I I  . .  2 INFLUENCIA DE LA TEMPERATURA 
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Los aumentos de temperatura hacen cre�er ordinaria -
mente l a .conductibilidad del- electrolito, así corno las velocid!!_
des de difusi6n,_ la disoluci6n química del ánodo y la redisol u
ci6n del cátodo . El efecto tot al es un descenso de la  polariz� 
ción y una caida de l a  te�si6n de lá pila. El aumento de ternp� 
ratura estimula el crecimiento de los  cristales mas que la for
rnaci6n de nuevos núcleos. El descenso de la resistividad del -
electrolito al subir la temperatura, da po r re�mltado un desee!!_ 
so de la concentración de corriente en. los puntos salientes del 
cátodo, de modo que sus irregularidades se desarrollan con me -
no r rapidez que a temperaturas baj as. La polarización es dire� 
tamente proporcional a la densidad de la co rriente o inversarnen 

- te ·proporcional al aumento de temperatura.

Al aumentar en �azón directa la  temperatura y la  de� 
sidad de cor riente , l a  polarizaci6n se mantiene en un niismo va
ior. Esto favorece la {ormación de nódulos. El desprendimien:
to de hidrógeno y la precipitación de óxidos disminuyen al redu 
cirse la polarización y disminuye también su influencia en el 
carácter del depósito.  

Los metal es básicos con elevada sobretensión del hi
dr6geuo, como el zinc, actúan de un modo o puesto. El aumento -
de temperatura es causa del desprendimiento de hidrógeno y de -
la  precipitación de sal es contaminadoras. Ambos factores afec
tan en forma nociva a la - naturaleza del clepósfto.  

I L 3 DENS !DAD DE CORRIENTE 

: El aumento de la  densidad de corriente de la  pila -
( aumento de la intensidad de corriente po r unidad de superfi
cie del electro do ) ,  eleva su capacidad de producción y dismi

nuye. el capital invertido en las instalacio nes, el espacio - · 
ocupado por unidad de prod�cción y los intereses devengados 
por el capital circul ante. Si se ·sigue aumentando la densidad 
de corriente, · aumentan la• tensión de la · pila y las pérdidas por co!!_ 
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tacto, al paso que disminuye el rendimiento energético . En casi 

todas las operaciones galvanotécnicas, la densidad de corriente 

tiene un límite determinado, por cuanto el factor decisivo es 

la naturaleza física del depósito obtenido v 

Para cada proceso - dado, la densidad de corriente ópt!_ 

ma resulta de la discriminación de muchos factores, tales como: 

costo del fluido, gastos de fabricación, valor del material ob

tenido, consumo de energía por unidad de producto obtenido. 

Cuando se trata de materiales tan valiosos, como el oro, some·t! 

do a electrorrefinación, se emplean grandes densidades de co- � 

rriente , aunque den menor rendimiento, para acelerar el proc� 

so y disminuir los intereses que cargan la explotaci.ón. 

II . 4 CONDUCTIBILIDAD 

�-muchos baños se agregan sales·, ácidos o bases para 

que disminuya la resistencia del electrolito, Con ello disminu:-: . . 

ye la caída de la tensi6n en el propio electrolito, para la mi� 

ma densidad de corriente. Pero es impos·ible variar la conducti

bilidad de una solución sin alterar algunas de sus otras propi� 

dades, como la concentración de iones de metal. · La adición de á 

cido sulfúrico a una soluci6n de sulfato de cobre, aumenta - la - 

conductibilidad, pero el efecto del ión común reduce la concen

tración de iones de Cu++. Como el aumento de . conductibilidad - 

producido por el ácido sulfúrico es mucho mayor que el descenso 

de con�entración de io�es de metal, se admite que el mejor re- 

sultado es debido a la menor resistencia.  · 
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I I. 5  CONCENTRACI.ON DE IONES DEL METAL 

� conc;entraci6n de iones del metal 1 en un elec-trol_!.

t o, queda afe_ctada por la concentración molar de las - sales , 

por su grado de ionización (que a. su vez dependerá de dicha c·og_ 

centración molar),  por l a  temperatura, por lá presencia o auseg 

cia de iones comunes o de elementos constitutivos del baño que

puedan originar iones complej os, los cuales por su parte,  orig_!. 

nan iones de metal por procesos no primarios- ,  sino secundarios .  

Lá adición de -ion.es comunes produce sólo un cambio relativamen

te ti-ge.ro en las concentraciones de metal , sobre todo en las- s.2_ 

luciones concentradas ., como consecuencia de la· l imitada solubi-

l idad de las sales que puedan_ añadirse ._ La form_aci6n de iones e� 

tables · complejos reduce- notablémente la concentración de iones 

de metal . Las concentraciones molares . muy baj as suministran dep§ 

sitos pulverulentos, incluso con pequeños valores de la densidad 

de c orriente. \ 

I I .  6 PH

-�_:ll pH de un electolito que deposita un metal, influye

notablemente en la naturaleza y aspecto del depósito , así como 

en el rendimiento de corriente. En algunos procesos industriales 

como · el del níquel se añaden amortiguadores, como el ácido bóri 

co, para mantener el pH al nivel des·eado. Para el niquel ado se -

requieren �ondiciones operatorias diferentes , segdn que _el proc� 

so haya de llevarse a cabo en l as inmediaciones del punto neutro 
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1r -· 
o a un pH baj o con acidez relativamente elevada.(Tratándose de la
depositación del fierro, la acidez del bafto nuede ser tal que la-

di sol ución químrca del dep6 si to se produzca a una velocidad mayor

que la de deposición electrolítica. De un modo bastante �arecido,

el pH del baño puede ser tan elevado, esto es, tan alcali no, que-

existan condiciones de disolución se�ej antes en condiciones oper�

torias muy deficiente;) En los procesos de obtención electrolíti

ca, a medida que el electrolito va siendo agotado de meta l, aumen

ta el pH ; de modo que e1 depósito se produce para un amplio mar - 

gen de condiciones. L a  disminución del pH , esto es, el aumento de 

acidez, influye favorablemente en la conductibilidad y aumenta la

polarización de depósi5 Con ello se evita la precipitación de

sales básicas, pero se favorece el desprendimiento de hidrógeno.

II. 7 AGENTES DE ADICION ..... ��---

f Para mej orar la calidad del depósito, se han añadido a 

los electrolitos gran variedad de sustancias coloidales o reducti 

bles. Bancroft señala que el tamaño de crital di sminuye cuando en 

la superficie del cátodo existen sustancias que son adsorbidas 

por el metal depositado. Se ha encontrado que una variada serie -

de productos orgánicos, de elevado peso molecul_ar, _,dán depósitos

mas lisos y de grano mas fino en determinados casos. Las sustan- 

cias que aumentan el peso del depósito catódico, esto es, que son 

adsorbidas, tienden a reducir el tamaño de los cristales, al paso 

que las sustancias que no varían el tamaño de los cristales no -

son causa de aumento alguno en el peso del depósito para una mis

ma cantidad· de c_orriente. /
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II.8 DISOLUCION ANODICA DEL METAL

La disolución anódica de un metal en un electrolito -

de sus propios iones, tiene lugar en forma casi reversible al 

aparecer cierta polarización de concentración en las películas 

adyacentes al - ánodo. Cuando el electrolito es- tal que el ión de , ...

metal existe en forma complej a, aparece una ligera polarización 

i ncluso con densidades de corri ente bajas. El valor de esta po

larización varía según la naturaleza del metal. La formación de 

películas anódicas y el comienzo de la pasividad son factores 

que aumentan esta polarización, necesaria  para que prosiga la -

disolución anódica. En las operaciones industriales, se  añaden

sustan�ias llamadas "agentes de corros ión anódica" si es que no 

se hayan ya presentes. Los cloruros son eficaces en este sent i 

do, empleándose en el refinado del níq_ue1 y en las operacio nes

de niquelado, para contrarrestar la tendencia del metal a la p� 

sivi,dad. Antiguamente, los ánodos de níq_uel para los trabaj os _ -

de electrorrecubrimiento co ntenían una cantidad apreciable de -

carbono, es decir, no eran puros. Mas tarde s-e recürrió al efec 

to despolarizador de peqtieñas cantidades de azufre, para mej orar 

la preparación de los ánodos de níquel. En la industria, raras -

veces se emplean metales puros como ánodos, en operaciones de re 

finado, la composición del ánodo es sumamente complej a -

Los metales del grupo del fierro, tienden a depolari zar 

la .descarga de hidroxiliones a potenciales i nferiores a los re- 

queridos para el desprendimiento _del oxígeno. El ánodo es enton-
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ces insoluble y pasivo. 

En el caso de los llamados ánodos insolubles, el mate

rial anódico puede actuar de catalizador en la reacción del des 

prendimiento del . oxígeno , con la disminución consiguiente de dl 

solución anódica del material. Los metales nobles, como el oro, 

se disuelven anódicamente tan solo entre límites muy restringi

dos, mientras que el platino y los metales afines actfian casi 

siempre como ánodos prácticamente insolubles. 

Los tratamientos mecánicos y térmicos que, anteriorme� 

te, haya;; . sufrido el metal que se emplea como ánodo, suelen te

ner gran importancia. Operaciones tales como el laminado, el b� 

tido o forjado, la soldadura, el estirado (trefilado) , así como 

las deformaciones o el tratamiento térmico, hacen aumentar las

zonas sometidas a esfuerzo. Los metales sometidos a un estado -

de fatiga o tensión tendrá val ores del potencial electrolítico

más negativos que los normales para dicho metal. Con todo, las

dif�rencias acostrumbran ser pequeñas. L os metales que se empl� 

an corno ánodos en ningfin caso están libres de diferencias loca

les de estructura ; a menudo mostrarán pequeñas diferencias del

potencial electrolítico en diversos puntos de su superficie. �

Las partes · d:el ánodo más bajas de potencial, serán las primeras 

en disolverse. A menudo se desprenden de aquel, partí culas inso

lubles, o que no llegan a disolverse, las cuales constituyen un

barro en el fondo del tanque o permanecen en suspensión en el ba 

ño. 

Por regla �eneral , el metal o compuesto mas negativo de 

la superficie del ánodo se disol verá primero . Cuando se ha con-
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sumido esta· capa, y el electrolito no tiene acceso a los estratos 

interiores a· causa de es-tar recubi_ertos por otros compone!!_ tes, el 

compuesto o metal que entonces sea mas negativo se disol ver-á a un 

potencial de electrodo correspondiente al nuevo pro"c� so. E l  material 

mas negativo puede separarse de l a  proximidad � de metales o de 

compuestos mas positivos, disgregándolos de m� do tal que se 

desprenderán del cuerpo del ánodo, cayendo al fon do del tanque para 

constituir parte del barro anódico. 

En el refinado electrolítico de metales, se adoptan den

sida.des de corriente elevadas,' por lo cual l os potenciales anó

dicos son mayor _es que el valor de equilibrio . En estas condicio 

nes pueden disolverse el ementos integrantes que, por_ lo común, 

son insolubles. -  El electrodo puede quedar recubierto por estr!!._ 

tos adherentes, que le dificulten o impidan disolverse, e influ 

yan en la polarización hasta el extremo de aumentar estos valo

res y · pasar a la solución el propio recubrimiento del electrodo. 

Sin embargo, si estos materiales o barros se desprenden por si

mismos y caen del ánodo, no llegan a ocurrir las perturbaciones 

reseñadas. Los ánodos en bruto, que .contien·en un pequeño porceg_ 

taje de ·impurezas, que a su vez no se componen de uno solo sino 

de varios metal es, favorecen el rendimiento del refinado electr� 

lítico. Las aleaciones complejas, i_ntegradas por disoluciones s§_ 

lidas de muchos elementos, se disuelven mas lentamente que las 

formas binarias o ternarias sencillas . 

Be lo presentado en los párrafos anteriores y con el au 
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xilio de los informes técnicos obtenidos para la fabricación de 

polvos metálicos, se podrán poner las bases y características 

para la elaboración experimental de fierro en polvo, el cual-

se puede lograr por dos vías diferentes : 

A) Reducción electrolítica con electrolito alcalino.

B) Reducción electrol,ítica con electrolito ácido .

II.9 REDUCCION ELECTROLITICA CON ELECTROLITO ALCALINO 

�información para la obtención electrolítica de po! 

vo de fierro con electrolito alcalinJ� · 1 4  tiene como generali

dad la utilización de un electrolito básico tal como la sosa � 

cáustica (NaOH) cuya concentración fluctµa de 600 a 800 g/1, � 

tilizando como materia prima, minerales de fierro de alta ley-

tales como la  magnetita (Fe3o4J ,  obteniéndose de éste modo po! 

vo de fierro de al ta pureza . · Las condiciones· de operación para

éste proceso son: baja densidad de corriente, baj o sobrevolta

j e  del metal, alta temperatura y agitación. Se usa una celda -

rectangular de acero al níquel cuyo fondo se utilfza como cátQ_ 

do, siendo el ánodo una rejilla de acero de baj o carbón la cual 

sostiene el mineral evitando así, que se precipite al fondo jug_ 

to con el pol�� de fierro depositado. El depósito se lava con -

agua para qt.Í:itar el exceso de álcalis y óxidos adheridos a la su 

perficie :secando posteriormente el material obtenido. Estos a
r
-

' . 

tículos . .'dan resultados experimentales satisfactorios, ya que el 

análisi� del polvo de fierro obtenido da un porcentaj e total de

fierro de 99. 62% · con eficiencias de corriente de 90- 95% a 90º C y



- 39 -

el tamaño de partícula promedio es de . -325 mallas. También se hi
cieron pruebas con otro tipo de mineral como hematita (Fe203)

dando resultados cercanos a los obtenidos con la magnetita� 

];JÍ\f.i"o REDUC_CION 131,IiCT._ROL ITIC::A (:QN_ E�IjCTROLITO AC IDO

-(:i� la producción electrolítica con electrolito ácido, 

los polvos metálicos pueden prepararse electrolíticamente por 

dos procesos diferentes fundamentalmente: 

a) El metal se depositará sobre el cátodo como un mát�

rial pulverulento o aún esponj oso, el cual rendirá

polvo ya sea en forma directa o por frotamiento li--

gerop

b) El metal podrá ser obtenido como un electodepósito

coherente pero quebradizo y que podrá ser molido p� 

ra obtener un polvo;

Las dos formas en que puede depositarse el metal, pue·.·· 

den relacionarse con respecto al sobrevoltaj e del metal. 

El método (a) es el proceso mas importante para metales 

con baj o sobrevoltaj e. El método (b ) .  para los - metales del grupo

del fierro que forman depósitos coherentes· debido a su al to so- -

brevoltaje y que se obtienen fácilmente en una condición quebra

diza debido ·a la codepositación de materiai es básicos finamente-

divididos, del tipo de hidróxidos. Sin embargo, aún a metales co 
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mo el cobre con baj o s obre-voltaj e  se pueden obtener en forna qu� 

bradiza por medio de agentes de adición . 

Los factores que se mencionan a continuación son muy 

importantes para la formauión de materiales catódjcos pulveru

lentos y esponjosos.  

1. - Sobrevoltaje metllico baj o.

2 . - Agotamiento del contenido metálico s obre la pelí

cula cat6dica . 

. 3-. - Formación d·e materiales básicos en la pel ícula ca-

tódica. 

Por lo anteri.or, a continuación se pasará a estudiar e·n · 

forma particular la . importancia de cada parámetro .  

1 .  - Sobrevoltaje metálico . baj o .. 

Los metales que depositan con baj o sobrevoltaje del me-

. tal como por ejemplo: plata, plomo, zinc y cadmio ,  tienden a for 

mar aguj _as y crecimientos dendríticos cuando se obtienen. por de

pósito a partir de s us s ales simples. Será fácil entonces , obte

nerlos como depósitos coherentes sueltos dando un polvo cristali 
i\1& 

no. En electrolitos de sales fundidas , todos los· metales, aun .,. -

l os del grupo del fierro� depositan virtualmente sin s obrevolta� 

je, por lo que lós depósitos obtenidos en éste caso se obtien.en

invariablemente en f�rma pulverulenta , La alta viscosidad del - 

electro! i to fundido y el a,,gotamiento en el cátodo, también son -· 

importantes en éste caso,  
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• La- formación de iones complej os y el uso de agentes de

¡¡.dición, :ln1,; rrementan el sobrevol taje para el depósito del metal

retardando en ésta forma, la formación de depósitos pulverulen

tos. 

· 2.- Agotamiento del contenido del metal sobre la pelí

cula catódica. Baj o condiciones que favorezcan el agotamiento -;, 

intenso de la concentración de los iones metálicos en la pelí.c?:!_ 

l a  catódica, el metal no formará una capa coherente, pero tena.� 

rá a crecer retirado del cátodo dentro del seno del electrolito 

donde la concentración iónica del metal es más alta. 

Las condiciones que ·favorecen el agotamiento intenso -

del contenido del metal en la película catódica son : 

a) Concentración baj a de los iones metálicos inicial- -

mente. 

b) Temperatura de operación baja_.

c) Alta densidad de corriente 

d) �lectrolito estacionario

e) ,reiencia de sales neutras en altas concentraciones 

Baj o dichas · circunstancias . y  especialmente en depósi- 

to s de met ales con bajo sobrevoltaje, los depósitos son fácil-

mente ;formaci·ones cristalinas del tipo de aguj as· dendríticas o

arborescentes con ·poca adherencia. 

Si lás formaciones de cristales son· muy pequeñas, los 
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depósitos se denominan esponj osos, Un caso extremo del efecto 

de agotamiento e.s la formación en el cátodo de nnegros de me-

" 
tal" a muy pequeñas concentraciones iónicas, o bien, con muy-

al tas densidades d'e corriente, caso_ favorecido por la . presen

cia de sales neutral es y cuyo mej or ej empl o  conocido es el ne-

gro de platino. 

La adición de una sal neutral al electrolito afecta al 

depósito pulverulento en dos f-0rmas opuestas . Primero, increnie� 

t andó l.a conductividad del baño . Se incrementa el poder de pen� 

tració n, que contraatac& la formación de arborescencias largas. 

Segundo, esto incrementa el agotamiento de los- catio nes deposi-

tables en la  pel ícula. catódica, efecto que ocurre, porque l os � 

cationes neutrales llevan parte de la corriente y ento nces muy

pocos de los iones metálicos son inducido.s· por transferencia --

eléctrica. 

Esto es, una gran proporción de los cationes deposita

bles tienen que alcanzar _la superficie catódica por di:l;usión , -

l o  cual resulta en una mayor diferencia · de concentración, entre 

l a  concentración de la' solución y· l a  sup·erficie catódica, 

El resultado es que Una adición sufic·ientemente grande-
. . 

de sales neutrales, resulta en un polvo fino. 

En . exámen de la l"!i.teratura, mostró que la importancia-

de la  adición de . las sales neutrales no había· sido bien apreci�
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da prevfamente, por lo que, est e tema recibirá atención especial 
en los experimento s  a seguir, 

3.- Formación de materiales bisicos en la película e� 

tó  dica. Los flóculos de hidróxido precipitados en la película� 

catódica pueden as� ntarse so bre la superficie del cátodo ,  ais

lando - el sustrato metálico y previniendo el crecimiento  a par

t ir de éste, mientras que, partes libres del cátodo cont inúan- 

creciendo . En esta forma, también se formarán depósitos  no- co -  

herentes. 

La precipitación de hidróxido en la película catódica 

se promueve en esta forma, además del uso de una solución neu- 

tra o ligeramente leida; bajo estas condiciones se fomenta el- 

desprendimiento de hidrógeno . decreciendo as í. la eficiencia - 

catódica de corriente. 

Esto causa agotami ento de los iones hidrógeno en la ve

cindad del citado , y el pH puede ser varias unidades más alto - 

en la película catódic� que en el seno de la solución, como pu� 

de ser visto a partir de la fo rmación de hidróxidos en la pelí

cula catódica· aún a muy baj o s  pH en el seno de la solución. El

pH en la película catódica es generalmente más alto a temperat� 

ras bajas, debido a la baja difusión de los iones hidrógeno y - 

en la presencia de sales conductoras a menos que los último s, 

t ambién tengan acción amortiguadora. 

u� a baj a eficiencia catódica de corriente y también un 
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alto pH de la película catodica se favorece para un metal dado 

camb iando las condiciones de dep6 sito en una direcci6n tal que 

la relaci6n sobrevoltaje del H2/sobre�oltaje del metal decrece.

Por la misma razón, la for�ación de polvo se mej ora por medio -

de contaminantes consistentes de metales con bajo sobrevoltaj e 

del . hidr6geno. La presencia de agentes oxidantes en el electro

lito, también favorece la formación de polvo deb ido a la forma

ción de hidróxido. 

Es importante notar que solamente el hidróxido precip_!. 

tado , por ejemplo,. en la forma de gel� causa la formaci6 n de un 

depósito pulverulento esponjoso. Los materiales básicos en solu 

ción coloidal o forma ' sol' ,  en la película catódica, a menudo

tiene un efecto contrario patrocinando el depósito de granos f.!_ 

nos, lisos y duros ·en la misma forma que cuando se agregan col o_!. 

des orgánicos. Si n embargo, si el hidróxido flocula, éste es ad� 

sorbido localmente sob re la superficie catódica , causando la for 

mación de un depósito coherente denominado o conocido como ' dep� 

si to quemado' . 

Mas aún, los materiales básicos proveen un soporte para 

las burbujas .de hidrógeno que hacen que el dep6 s ito sea aún mas· 

suel to o floj o. 

Cooperación de los factores formadores de polvo. 

Dos o más de los factores formadores de polvo, pueden -

estar operando al mismo tiempo. El agotamiento y una baja efi --
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ciencia de corriente t a menudo están favorecí.das por las mismas 

condiciones de electrol isis, introduciendo una cooperación de 

los factores 2 y. 3 como por ej emplo, en el aepósito de fierro 

en polvo a al ta densidad de corriente y baj a temperatura, alg!:!_ 

nás vece_s, sin embargo, los factores están influenciados en d!_ 

recciones opuestas por las variables de depósito. Un incremen

to en la temperatura por ejemplo, contrarresta el agotamiento

pero baja el sobrevoltaje del metal. Un ejemplo donde el efecto 

del hidróxido ópera, pero no el  agotamiento ,  es en el electrod� 

pósito de esponja de zinc a partir de soluc iones neutras a .al ta

temperatura· y b.a.ja densidad de corriente. Estas condiciones fa

vorec� una eficiencia de corriente baja porque el sobrevoltaje 

4el hidrógeno es gaj o  en estas condiciones, pero resulta en un

agotamient o no. apreciable dé l os iones metálicos. 

El desprendimiento de hidrógeno, es a menudo, un fac� 

tor suplementario en el depósito de polvos ayudando en el aflo

jamiento de los depósitos. Sin embargo, el des prendimiento de -

hidrógeno de ninguna manera es necesario para l a  formación de 

un depósito pulverulento. Esto es , los depósitos esponjosos de

color rojo oscuro de cobre y en el caso · de metales nobles aún 

de color negro, se pueden formar sin que haya un desprendimien� 

t o  simultáneo de hidrógeno, 

En realidad, el desprendimiento de hidrógeno, puede · h� 

cer algunas v-eces que el pol vo sea mas grueso, porque la agita

·ción contra·rrest-a el agot�miento.

De acuerdo a todo lo anterior será .ahora posible dise-
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ñar la celdfi experimental necesaria en este trabaj o para obte- · 

ner polvo de fierro, que servirá para experimentar la elimina-

ci6n del ácido sulfhídrico en los lodos de perforación. 

Este tema es tan complej o que no será tratado en este 

trabaj o sino que es motivo de .estudio y desarrollo_ de otra te

sis, por lo que en el s ig.uiente capítulo se llevará a· cabo úni 

camente el diseño de la celda experimental para la obtención -

de fierro en polvo� 
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CAPITULO III 

I I I . t DISENO DEL EQUIPO EXPERIMENTAL 

De acuerdo con ei método escogido, el diseño del equ! 
po se elaborará tomando en cuenta los principales parámetros 
que rigen .al proceso de la obtención de polvos metál ico.s , a.sí
como l a$ diferentes variables que de alguna u otra forma pue- 
dan intervenir durante la electrólisis . 

II I .  l .  2 DISENO DE LA CELDA ELECTROLITICA 

El diseño de la celda deberá hacerse tomando en cuen
ta dos parámetros que son : La densidad de corrient e  con ia  - - 
cual se va a operar y la capactdad de suministro de corriente
de la fuente de energía eléctrica disponible en el laborato rio. 

Así pues, se dispone de los s·iguientes . valores .de los 
parámetros mencionados que son : 

. 2 densidad de corriente = 1 0  amp/dm 

Caractf;lrísticas del rectificador : 50 amp D . C . ,  1 5  volts D . C .  

densidad de corr:lente amp
z

-= 1 ámp 

dm S dm2 

. . 

El área obtenida corresponde al área catódica total, -
por lo que considerando que en la celda electrolítica los áno� 
dos y cátodos se van a conectar eri paralel o, es conveniente f! 
jar antes qtJ.e nada la sep1ración entre ánodo--cátodo. Para no-
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hacer una celda m.uy grande, se fija una separación entre ánodo 
- cátodo de 2 ,  5 cm que permitirá ir raspando coniorme se vaya 
produciendo el polvo de fierro depositado electrolíticamente 
en los cátodos

dad, 
te a 

Con obj eto de ª�:º�i;h
a¡;.,>lf:;,..,!�ido�{' e�<},�_totali-

éstos �eberán disolverse ¡ por' ambas caras, �r lo ' que ·fren 
,-�. ..,1 - !,,_._ -

cada cara anódica deberá colocarse una cara catódica_J lo 
cual significa �ue en la  celda se deberá colocar un cátodo más 
de los ánodos que se vayan a colocar . 

Como primera aproximación para disefiar la celda, 
se considerarán tres ánodos y cuatro cátodos conectados en pa
ralelo, de tal forma que los tres ánodos presentarán seis ca -
ras de trabajo ; de lo s cuatro cátodos, los dos intermedios tra 
baj arán por ambas caras y los dos extremos trabaj arán por una 
sola cara, circunstancia que significa que los cátodos también 
tendrán trabaj ando seis caras catódicas en total. 

En estas condiciones, el área total obtenida ante 
riormente, se deberá dividir entre seis para obtener el área - 
de una sola cara: 

Area <le 1 cara 5 dm2 

6 caras .O .  8 3  dm2 

cara 

cómo S = b x h, entonces, fijando h 
queda : 

0 . 8 3  dJ1!2

b 
b X 1 dm 
0.83 dm 

1 dm ( 1 Ocm) 

La al tura h, corresponderá a la parte del cátodo -
y ánodo sumergida en la solución o el_ectroli to. 

Para obt ener la longitud total de los cátodos y 
los ánodos, será necesario, ahora, estimar la parte de elec 
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trodo qu� sobresale de la solución en la celda electrolítica 
considerando una medida de 2 .. 5 cm 1 así como la solera de cone
xión que es de 1 cm, lo cual da una longitud total para los elec 
trodos de 13,5  cm (l , 35 dm) Fig. I Il . 1  

Para di�ensionar la celda, y obtener la longitud 
de la misma , se tom6 en cuenta el ·número de electrodos y el espacio 

dejado entre ellos, lo cual da una longitud e 20 cm. ( 2. 0 dm) de largo. 
A fín de encontrar la altura de la celda es necesar io, estimar la  
longitud de los electrodos menos el centímetr o que ocupa la. solera 
de conexión, agregando _el esp.!!_ cio neces ari� -en el fondo de la celda 
para recoger el fierro  
en  .,polvo que se desprende ae· los cátodos durante la oper-ación 

de la celda, -el cual se fij a en 2 . 5  cm, lo que da una altura � 
total de 1 .  5 dm 15 cm ) . Tomando en. cuenta que el ancho de 
los electrodos es de 0 . 8 3  dm C 8 . 3 cm ) para sacar el ancho de 
la celda, bastará únicamente con redondear la cifra a 1 . 0  dm -
( 1 O cm ) , para que de esta ma.nera., puedan meterse y sacarse - 

los electrodos libremente ( Fig. I I I  .2 ) .  

De acuerdo con las dimensiones reales de la celda 
se calcula su capacidad volumétrica, obteniendo así, la canti
dad de electrolito a preparar, para lo cual se efectúan los si 
guientes cálculos: 

Cálculo de volumen real· de la celda. 

Medidas interiores : 

h 1 5  cm - 2. 5 cm 1 2. 5  cm 

20 cm 2. 0 dm 

a = 9. 45 cm = 0. 945 dm ,. 

V 

V 

1 , 25 dm x 2 , 0  dm x 0. 945 dm 
32, 3625 dm 

1 . 25 dm 
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V = 2 362 . 5  ml 1f! 2 , 5 00. 0  ml 

l 
. D_e _tal manera que la can ti.dad real de electroli to que ·;r: 

se prepara es de - 2 . 5  litros por ser un volúmen mas exacto en su- : · . 
. . 

' ;� do el sobrante en el momento de añadir el electrolito dentro de- � 

� �) la celda. Los esquemas de la Fig. III. 3, _ muestra la pos ición de-
_¿:_

¿�
· · los electrodos dentro de la celda. • 

1 
. - - .

I I I . 2 PREPARACION DEL ELECTROLITO 
- �� 

De acuerdo con el investigador. FRIEDRICH8 �l electrQ_ C..,
lito recomendado para producir fierro en polvo, consistente en -
15 g/1 de fierro como cloruro ferroso (FeC1

2
) y 100 gil de la - 

sal neutra cloruro de amonio (NH4Cl) operando a temperatura am- 
biente y con una densidad de corriente de 1 0  amp

J 
dm2 

�le 
El cloruro ferroso se preparó en un matraz ·Erlenmeyer 

de 1 000 ml equipado con un tapón - de hule para cierre al cual se 
le instaló una válvula de Bunsen, fabricada con un tubo de. hli1e
y varilla de vidrio, que permite la salida de. vapor de agua, pe�· 
ro no la entrada de aire atmosférico exterior (Fig. I II. 4,A) 

En el mismo tapón se instaló un tubo de conduc:ción de 
gas inerte, como el bióxido de carbono (C0

2
) _, para impedir la o

xi_dación de los ion,es ferrosos I ver (Fi.g '. II I. 4, B) , Este tubo
fu� conectado en su extremo final con .otro tapón a otro matraz -
Erlenmeyer el cual contiene ácido sulfúrico diluído, que es el 
que genera e� bióxido de carbono (C0

2
) al reaccionar este 6cido� 

sulfúrico con una solución de carbonato de sodio (�a2co3 ) .  Es:ta
solución entra al matraz mediante succión que se ejerce durante
el proceso de enfri amiento, por medio de un tubo de vidrio, en -
donde uno de los extremos est6 conectado al matraz y el otro su

mergido en un vaso de precipitados que contiene la solución de 
carbon�to de s odio . 
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FORMA DE CONEXION 
DE LOS E LECTRODOS 

POS/C/ON DE LOS ELECTRODOS 

DENTRO DE LA CELDA 

1 

n 

1 

l 

VISTA /SOMETR/CA DE LA 
CELDA Y E L ECTROD OS 

1 
l 

1 
l 
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.. 
5 

@ _1ª_ ® 

I Parrilla de colentam,ento 
2 MatraZ erlenmeyer de 1000 mi. 

3 Topon de hule 
4 Válvula de bunsen 
5 Tubo de comll/11cac,ón con prnzas de mohr 

6 Soluc,oo de Fe + HCI

DISOUJCION DEL ELECTROUTO 

I Matníz: erlemneyer con e/ao/rolito 
FeClz 

2 Motróz erlenmeyer coa H�S04 
para generación de C 02 

3 Vaso da pp con solucfón saturada 
N<1zCO, 

F1r, :ut 'f.B ENFRIAMIENTO DEL ELECTROL/TO EH ATMOSFERA INERTE 
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En el matraz conteniendo el tap6n con la válvula 

de Bunsen 1 se puso viruta de acero de baj o carbono tipo AISI 
1010 en proporción de 1 5 g  de viruta por cada litro de soluci6n 
que se .quiera prepa.rar . En el mismo ma tra,z se colocan 50g de 
cloruro de amonio que corresponde al 50%  del cloruro de amonio 
total requerido por litro de solución, se le agregó el ácido -
clorhídrico necesario para que reaccione la viruta de fierro y 
se disuelva sin que quede exceso de ácido clorhídrico, para lo 
cual se efectúan los siguientes cálculos: 

Pureza del HCl 
Densidad HCl 

37 . 8% 

_1 .  192 g/cm3 

de acuerdo a la siguiente reacción : 

Fe 2 HCl 
55.85 + 2(36. 5) 

Corno se van a prepar,:1r 2. 5 1 de electrolito es ne  
cesario disolver 37. Sg de fi erro para estar dentro de la con -
cehtración corTecta. Entonces tenernos: 

D 

55 .85g de Fe 73g de HCl 
3 7 . 5g de Fe X g de HCl 

X = 49. 0l g de HCl 

pero corno: 

100g de sol. - - - -- - - - - - 3 7 . 8g de HCl 

M 
V 

X g de sol . - - -- - - - --- 49. 01g de HCl 
X =  13 0g de solución de HCl 

======� 
- �4 · · 130 V= ir = 1 . 192

gg/rnl = 109 ml

En estas condiciones la preparación total del ele� 

trolito será : 
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37 .  5g Fe + 109 ml HClconc. + 250g NH4 Cl

o sea:

15g de Fe + 43. 5  ml HClconc. + 100g de NH4c1 para un 

litro de solución. 
Una . vez disuelta la viruta de fierro y enfriado la s�. 

lución, se . le a·diciona el 50% de cloruro de amonio restante. se
filtra la solución en ausencia de aire para ev·i.tar la  oxidación
del electrolito con un filtro diseñado especialmente cuyo esque-
ma se mue,stra en la Fig. I I I .  5 .  

-�-.....,.--- ef,,.p1 � "/¡.....__-,;_ 
LA fin de complementar y apoyar el. procedimiento de di 

seña de la celda electrolí_tica se menciona a continuación los 
principios electroquimicos que gobiernan la electrólisis. ? 

[una. celda electroquímica la componen� placas metáli-
cas llamadas electrodos, los cuales están conectados eléctrica- 
mente en su parte superior a un rectificador o fuente de energía, 
estos electrodos se encuentran surnergidQs dentro de una soiución 
iónica llamada electrolito, que tiene como principal función pe!_ 
mitir el paso de la  corriente de un electrodo a otro� estable- -
ciéndose en esta forma un circuito cerrado) 

lin la conducción electrolítica, el paso de la corrien 
te lleva también consigo un transporte de materia, la cual se de 
posita o libera en la superficie de los electrodo� )' 

I:Í.as investigaciones realizadas por Michael Farada} · 5

(17 91- 1867 ) llevaron al descubrimiento de las relaciones cuanti
tativas entre la cantidad de electricidad que pasa a través de 
una ·solución y la cantidad de materia liberada· o depositada en - . 
los electrodos. Estas relaciones quedan concretadas_ en dos leyes 
que llevan el nombre de primera y segunda ley de Faraday,:J 
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La. primera ley de Farad�y establece· que : Las can
tidades de sustancias liberadas o de�ositadas en los electro -
do s son d:i'rectamente proporcionales a las cantidades de elec 
tricidad pasadas, 

La segunda ley de Faraday indica que: Si la mis
ma cantidad de electricidad se pasa a través de diferentes so 
luciones, las cantidades liberadas o depo sitadas en los elec -
trodos son directamente proporcionales a los equivalentes quí
micos de las sustancias en solución. 

La� leyes mencionadas son de las pocas generaliz� 
ci.ones ci entíficas exactas y -aparentemente estas no ti enen exce� 
ciones cmnpl-iéndose 1 00% cuando se llevan a cabo cuidado samente 

·en el laboratorio. Sin embargo ,  al aplicarlos a procesos i_ndu�
triales, las eficiencias obtenidas son i nferiores al 100% pero
esto no impli ca falla de las leyes sino que la baja . eficiencia
es definitivamente atribuible a errores de operación,

La eficiencia de operación se determina dividien·· 
do la cantidad practica obtenida entre la cantidad teóri ca. 

cantidad pr·actica 
cantidad teórica X 1 00

Ahora bien, basándonos eri . lo s conceptos hasta 
aquí explicados tenemos :  

Sí P . M . Fe
55. 85 -z- 2 7 . 9 2 5  g

y si un Faraday es igual a 96, 494 coulomb, cantidad que para -
fines prácticos se ha redondeado a 96, 500 coulombs para deposi 
-far o liberar un equivalente químico y conociendo que :

Q coüloinbs
t segI amp  

 Q coulombs = I amp X t seg 
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en donde I y t son conocidos 1 obtendremos la cantidad de coulombs 
que son utilizados durante el tiempo ·que dura el exner iJ11ento - 
electrolítico. 

Habiéndose establecido la parte teórica en la que 
se basa principalmente el fenómeno de la el ectrorlep ositación 
el siguiente capítulo se dedicará al desarroll o de la parte ex 
perimental . 



- 60 -

C A P I T U L O IV 
IV , I . RXPER IMPNTAC :(ON 

1 

d,f [La parte experimental de este proceso :¡
(se llevó a

cabo a I L el laboratorio]_ para lo cual -se diseñ6 el equipo que · 
se describió con detall e en el capítulo anterior. 

U,as prueba.s se efectuaron en la celda ele_ctrolít! 
ca con capacidad volumé_trica de dos y medio litros y el elec 
trolito utilizado en el proceso, como se explicó anteriormente, 
está basado en una solución acuosa de cloruro ferroso ( FeC12) ,
y cloruro de amonio ( NH4Cl ) : que atenúa la  oxidación rl.el ión
ferroso a férrico] 

[tos electrodos, van e.a locados dentro de la celda 
en forma vertical , montados e� una solera, a cada lado de la -
celda, qu e se conecta eléctricamente a un rectificador o fuen
te de energía eléctrica . La conexión d& l os electrodos se hi
zo en paralelo, para aprovechar al má ximo la intensidad del rec 
tifi�ador, colocando cada ánodo entre dos cátodoi{' como se ex -
plicó en. el capítulo anterior, figuras ( IV. 1) y ( IV . 2) 

fu1 material utiliz�do para la fabricación de los 
cátodos, fue lámina de acero inoxidable]AISI- 31 6 de 1/16" de -
espesor, [, para los á nodos, lámina de acero bajo carbono]tipo 
AISI - 1010 también de 1/16" de espesor[te1:iendo todos los -
electródos la misma superficie de . trabajo ( 0.83dm X 1 . 0 dm 

0 .  83 dm 2 ) .  El número total de electrorlos empleados fue de - 
siete, de los cuales cuatro son cátodo y tres ánodo. La ener 
gía el éctrica fue suministrada p�r un rectificador de corrie�

te alterna de 125 volts y un máximo de salida de 50  amp de C . D
a 15 volts le Fig. IV.� )
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FIG . IV . 1 CONEXION DE ELECTRODOS EN PARALELO 

F I G .  IV . 2 
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FIGURA IV . 3  

FIGURA IV.4 
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[1a solución se mantuvo agitada con un dispositivo m� 
cánico a una velocidad co�stante de 1� rpm ,  a fin de homogenei

zar la concentración de la solución 1 �ues de otra forma, hay 
elevación de concentración de ión Fe2+ en las regiones anódicas
y disminución de éstos en las regiones catódicas, que originan 
una polarización por celda de concentración; que requiere de un 
voltaj e adicional al necesario .para la operación normal de la 
celda electrolítica) 

�e controló el pH de la solución entre los valores 
de 5 y 7 mediante un medidor de pH marc� Gorning modelo 1 01 di -
gital,(haciendo adiciones periódicas de ácido clorhídrico cane e� 
trado a medida que el pH se incrementaba . 

[1as condiciones de operación de la celda al ini 
cio de la prueba, fueron las siguientes : 1 

Intensidad de corriente 
Densidad de corriente 
Voltaj e  de operación 
Temperatura inicial 
pH solución 
Concentración iónica 

50 amp 
2 1 0  amp/dm 

2. 5 volts
2Sº C
6 ; 5
1 5  g / 1  de Fe++ como FeC12
+ 100 g/1 de NH4Cl

[Úna vez iniciada la electrólisis, el fierro se de 
posita como polvo sobre los cátodos de acero inoxidable_}( Figs� 
IV.4 y IV. S) [;ie acuerdo con l�s siguientes reacciones electro
químicas':¡

[Reacción catódica (-) Fe+ +  
+ 2e - Feº 

Reacción anódica (+) Feº - 2e � F e++

r -La primera de estas reacciones se realiza en el 
cátodo conj untamentecon un ligero desprendimiento de gas hidr�] 
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G_eno, oca·sionado por el baj o  sobrevol taje que este gas tiene en 
el ectrodos de ac�ro i noxidable,] 

[El polvo depo� itado , se remueve periódicamente de
l os cátodos para dar lugar a nuevos núcl eos, acumulándose éste 
en el fondo de l a  celda, facil itándose este trabajo debido a la 
config�ración estructural de las partíc::-as, que en su mayoría

� /
se obtuvieron como hojuelas quebradi zas

') ¡ Yl",...c1v.";...
l

;;, 
e l'  0 de re. 

oA 1" polv 
[1a duración de cada una de las pruebas-1fue de una

a dos horas, manteni endo las condiciones de.operación menciona
das en ios párrafos anteriores . Al final de cada op eración, los 
cátodos se extraen y se ra-span para desprender totalmente el 
polvo ele- fierro adherido a el l os;/ Una vez desmontados � l impios 
Los el ectrodos , se l avan, secan y pesan para l levar a cabo el b� 
l ance de materi ales. 

El polvo de fierro acumulado en el fondo de l a  cel 
da, se fil tra, se lava en el filtro descrito en el capítul o III. 
Después de filtrado, se lava 'en primer término con al cohol y a - 
continuación con acetona para evitar su oxidació n y finalment� -

se termina su secado a 60º C en una estufa de circulación forzada.

En las tablas siguientes se presentan los datos ob 
tenidos en cada uno de · los experimentos real izados, así como los 
resultados de cada uno de ellos .  
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FIGURA IV. 5 
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FIG  • .  IV . 6 TABLA DE DATOS OBTENIDOS DEL EXPERIMENTO 1 

TIEMPO Cmin. ) I (_ amp . l E ( volts ) pH Temp , ec)

o 5 0  2 . S:O 5 . 0  28 
1 O 5 0  2 , 5 0 . 5 . 0 30 
20 5 0  2 . 4 8 6, 82 3 2
30 48 2.40 5 , 5 6 35 
40 50  2.40 5 . 03 38 
5 0  49 2 . 00 7 . 01 40 
60 50  2. 00 6. 89 43 
7 0  5 0  2.00 5 . 4 8 4 4  
80 50  2,00 6, 23 46 
90  51 2.00 6. 91 4 8  

100 50  2.00 5 . 07 49 
11 O 50  2.00 5 . 4 9 49 
1 20 5 0  2.0 0 6. 01 5 1  

L a  duración de este experimento fue de dos horas, 
durante las cuales el pH se mantuvo entre 5 y 7, habiéndose oh
.servado un incremento en la temperatura de operación, debido al 
�fetto Joule durante el paso de la corriente eléctrica. 

A medida que el tiempo de �a electrólisis avanza, 
el depósito se hace cada vez mis coherente a lo  largo de l os �• 

. . 
todos, quedando al final de l a  electrólisis un depósito laminar 
quebradizo. 

Lai fotomicrografías de las Figs : tV. 7 y IV. 8 
muestran la forma y estructura rlel depósito así como el tamaño 
de grano a diferentes a1.unentos, p ara el experiment� No. 1. 
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FIG. IV. 7 Fotomicrografía a 98. X del experimenfo No. · 1 

F IG. IV. 8 Fotomicrogra!ía a 1400 X del producto obten� 
do del experimento No. 1 
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En las fotomicrogra:l;ías de las figuras . (IV. 7 y IV. 8 ) 

se observa que el tamaño del material es relativamente homogé

neo , aunque no uniforme ,  advirtiéndose esto,, ya que existen 

partículas laminares y algunas de forma pulverulenta debido a

la formaci6n de hidr6xido férrico que es causado por el aumen-

to del pH. 

Para dar una idea acerca del tamaño de partícula pr� 

medio del polvo de fierro obtenido se utiliza el sistema de.sig_ 

nado ASTM , el cual es un método que consiste en comparar 'la es 

tructura del espécimen a tratar a un aumen.to de 1 00 X con una-

serie de tamaños de grano estandariz ados gradualmente que van -

del No . 1 al No . 8 ,  cada número indica el número de granos por 

pulgada cuadrada a un aumento de 1 0 0 X de acuerdo a l·a s iguien

te regla : 

Número principal de granos pot pulgada cuadrada a 

100 X =  2n�l 

donde 1
n 1 es el índice numérico de tamaño de granó ' ASTM . · 

Aplicando este proceso de medici6n para el dep6s ito -· 

obtenido del experimento 1 ,  s·e tiene que ·el índice numérico de 

tamaño de grano ASTM (n) tiene un rango de valor de 7 a 8 , esto 

es : . 
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Número de. ta- Número de granos Diámetro calculado del
ño de grano - por in2 a 100 X ,e-quivalente esférico de -
ASTM �r:anPs sin �UilJ.�nto. 

medió rango pulgada{ milímetros 

7 64 48 - 96 0 . 0 0 1 42 0 . 0359 

8. 128 96 - 192 0 . 00 1 00  0 . 0254 

FIGURA IV. 9 

De estos datos se pueqe concluir que de acuerdo a la-

especificaci6n ASTM el tamaño de partícula- obtenido en el expe-

rimento,  corresponde a la  clasificaci6n de "fino". 

Balanc� de materiales. 

Los cátodos fuero n lavados, secados y puestos en el -

desecador veinticuatro horas antes de pesarlo s para iniciar el

experimento. Los pesos obtenidos fueron los siguientes (Fig. IV . 

10) ;

Peso · inicial Peso final diferencia de 
neso 

cátodo 1 138. 4098 g 144. 8144 g 6. 4 0 46 g .

cátodo 2 1 38. 760 0  g 1�7. $ 759 g 9. 1159 g

cátodo 3 135. 7 411 g 145. 6410 g 9. 8999 g

cátodo 4 13 8. 2840 1:r 140. 8848 g 2.60 08  g
TOTAL 28. 0 212

FIGURA IV. 1 O 

El material precipitado y. acumulado en el fondo de la 

celda fué de 65. 5321 gramos, que sumado al peso del dep6sito 
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que q�e\:ló adherido a los cátodos dan un peso total de 93 .  5533 

gr�mos de polvo -de fierro depositado. 

La cantidad de corriente promedio que se utilizó fué 

de I 49. 85 amp. 

Según las leyes de Faraday tenernos que: 

Q Cb = I arnp x t seg . , • • • . • . . .  ( 1 ) 

sustituyendo -en la ecuación (1 ) los datos del experimento No. 1 

se tiene que : 

Q 49 . 8 5  amp x 7 20 0  seg. 

Q 358', nO' -cb 

la cantidad teórica de polvo de fierro se calcula a partir de 

la corriente drenada. 

96 � 5 0 0 Cb - - - - -- - -· - - - 27. 925  g de Fe 

358, 9 2 0  Cb - - - -- - - - - - - - X 

x = 3 ss· , 9·zo- Ch x· 21 • ·ns g
9 6 , 5oo · ch 

1 03 . 863 6 g de Fe 

Por lo que la eficiencia para el experimento No . 1 -

resulta ser : 

g de· pr·odu·c·t·o ·obtenido· re·a-i x 1 0 0
g de  producto teórico 

93 . 5533" g 
1 03 . 8636 g X 1 00 

t =  90 . 0 7 %
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FEIB. I V. 11 Tabla de datos obtenidos del experimento No.2 

TiliMPO (ínin) 1 (amp) E (volts) pH TEMP . (º C)

1 

o so  2.50 5.50 22 
5 s o  2.40 4. 50 25 

10 50 2.40 5.50 31 
"' 

15 50 2. 40 6. 1 O 33 
20 50 2.30 7.0 0 36 
25 51 2.30 4 . 21 37 
30 51 2. 1 O 4.99 40 
35 49. 5 2. 0 0 5. 26 40 
40 51 2.0 0 5.7 4 43 
45 50 2.0 0 5 . 9 4 44 
s o  50 1. 80 s .  7 2 45  
55 50 1. 80 7 . 60 46 
60 s o 1 .  80 6. 32 47 

Este experimento tuvo las mismas condiciones de traba 

jo que el anterior, es decir, el pH se mantuvo entre los valores 

· de 5 a 7 ,  reproduciéndose el mismo tipo de depósito laminar, co

herente y quebradizo, únicamente el tamaño de grano fué mucho ma�

yor que el obtenido en el experimento No. 1. 
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FIG. · IV. 12 Fotomicrografía el experiménto No. 2 
aY98 X 

FIG. IV , 1 3  Fotomicrografía del depósito  obtenido 
del experimento No. 2 a 1400 X 
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En las figuras (IV. 12 y IV. 13) se aprecia el depósi

to obtenido en el experimento No. 2 y que al igual que en el ex-

perimento No . 1 se mide el tamaño de partícula con el mismo met6 

do, siendo el índice numérico ASTM para éstas partículas igual -

a: n = 3 a S 

Número de tama Núi2ero de granos por _ 
ño de grano. 

-
in a 100 X

ASTM medio rango 

3 4 3 - 6

4 8 6 - 12 

5 1 6 1 2 - 24 

FIG .  IV , 1 4

Diámetro calculado del e-
quivalente esférico de gra 
no sin aumento. 

-

in mm 

0 . 00567 o. 14·4

0 . 00400 O .  101

0. 00283 0. 0718

Con los datos anteriores , se observa que el tamaño de 

grano no es uniforme, es decir , existen partículas muy grandes, -

a la vez que también las hay muy pequeñas. 

El balance de - materialés pa_ra este experimento, se ·11! 

zo en base a no sólo los pesos de los cátodos: , · sino también a 

los ánodos, los cuales se mues tran en la tabla de la fig. IV. 15. 
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FIG. IV .  1 5 Tab_la de da tos de pesos de los 
electrodos - para balance de materiales del experimento 2 

DIFERENCIA 
ELECTRODO PESO INICIAL PESO FINAL DE PESOS 

- cátodo 1 138. 3816 g 141. 3 569 2. 9753 g

cátodo 2 138. 7 1 20 g 141. 7 909 3 . 07 89 g

cátodo 3 13 5. 6945 g 142. 1 332 5. 4387 g

cátodo 4 13 8. 2618 g 141. 1 369 2. 8751 g

TOTAL 14. 3680 g

ánodo 1 7 1. 67 55 g 53 . 7 588 17. 9233 g

ánodo 2 72. 9951 g 55. 5881 g 17. 4070 g

ánodo 3 7 0. 4045 g 51. 3 7 75 g 19. 0270  g

TOTAL 53 . 3573 g

Sumando la cantidad total de material adherido a los 

cátodos al material precipitado en el fondo de la celda dá un -

total de 47. 1800 gramos. 

La cantidad total de material disuelto dui;ante :ta � ..;  

léctt:Óilisas fué de 53 . 3573  · gramos, é.sto, permite calcular la  ��  

fi¿iencia de disoluci6n- depositaci6n. 

">'{_ 
g mate·rial obten.ido 100 disuelto X g material 

Y(_ = 
47 .1800 g �

I 1 00 
53. 3 57 3  g 

� 88. 42%
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Para calcular la eficiencia de operación, se tiene 

los siguientes datos :  

!prom. = 5 0. 20 amp.

Toperación 3600 seg.

e. q. Fe++ 2 7 . 925  g 

de la e.cuación ( 1 ) 

O 5 0. 2  amp x 3600 seg. 

Q 180, 7 2 0  Cb. 

de las leyes de Faraday : 

X 

965 00 - - - - ---- - - - - - 27.�25  g/meq Fe 

18072 0  · · · - · - � - - - - - X 

1 80 , 720  Cb x 27 . 925  g Fe 
96, 5 00 Cb 5 2 . 2965 g 

g ma teria1 obtenido = 4 7 :  18 00 g x 1 00g material teórico x 1 O O - · 52.  2965 g , 

90 .  2 2 %  

En vista d e  que en los experimentos 1 y 2 ,  los cáto

dos de los extremos reciben depósito únicamente por una cara, 

se resolvió utilizar cuatro ánodos y . tres cátodos para ver si� 

la eficiencia aumentaba, tomando lecturas cada cinco minutos 

para observar los éambios. 

Los datos obtenidos del experimento No. 3, se mues--
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tran en la tabla de la f.ig, IV. 16. 

Antes de - imprimir corriente, al principio del experi

mento , el pH de la solución era de 1.01 y como puede observar 

se al empezar a pasar corriente el valor del pH se incrementó, 

esto es debido a la diferencia de potencial que existe entre

ánodo-cátodo� la cual interfiere en la medición del pH , ya 

que ésta se estuvo efectuando con electrodos de referencia 

dentro de la celda. 

Esto se hace mas visible, cuando al término de la elec 

trolisis, el valor del pH es 6. 68 y al dej ar de imprimir corrie_g_ 

te � el pH baj a a 5 . 68. 

Al inicio del experi.mento, teniendo ese valor de pH, 

el depósito fué coherente, sin embargo, tan pronto se incremen 

to  la temperatura y se formó hidróxido de fierro en l a  solu- - 

ción a p H  de 6. 5, la estructura del deposito cambió a una for

ma polvosa, siendo ésta la razón por la que el polvo que se -

muestra en las figuras IV . 17  y IV . 1 8, se ve info rme y de dife

rentes tamaños, que comparado con el tamaño de partícula patrón 

del ASTM, dán que el índice de tamaño de partícula tiene un ran 

go de 4 a 6, esto es: 
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Número de- tamaño Núllj.ero de granos por Diámetro calculado del 
de grano in.ic a 100 X equivalente esférico de 

grano, sin aumento. 

ASTM medio rango in mm 

4 8 6 - 12 O. 0040.0 O. 1 01

5 16 12 - 24 0. 00283 0. 07 1 8

6 32 24 - 48 0 . 00200 0. 0507

FlG. IV. 19 

Fig. IV. 17 Fotomicrografía a 98 X del producto ob
tenido en el experimento No . 3 
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Fig . IV. 1 8  Fotomicrografía a 1400 X del producto
obtenido del exprimento No . 3 
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Los datos anteriores indican que se tiene un tamaño 

-medio de partíct1la promedio

FIG. IV . 16 

TABLA DE DAT&S DEL EXPERIMENTO 3 

TIEMPO (min) 1 (amp) E. (volts) pH TEMP Cº C) 

o 50 2.50 1 .  01  28 
5 51 2, 50 3 , 02 30  

10 4 8  2� 50 3 ,  12 31 
15 50 2. 40 5.44 34  
20 s o  2. 40 4. 94 3 6  
25 s o  2.0 0 7 . 24 3 8  
30  so  2. 00 6.86 40 
35 s 1· 2, 00 7.32 42 
40 50 2 . 0 0 7 .28 44 
45 52 ;¡:, 9.0 S.52 45 
s o  4 9 .5 1 :  80 5 . 53 46 
55 48 - 1 .  80 7 .-SO 47 
60 s o  1. 80 6.80 48 
65 s o  1. 80 6. 9 4 49 
70  so 1.80 6.39 50 
75  so 1 :so 6. 40 . 51 
80 5.0 1 . 80 6.39 51 
85 s o  1 . 80 7.33 52 
90 s o  1. 80 6-. 80 52 
95 s o  1. 80 6.81 53 

100 s o  1.80 6.66 54 
105 s o  1. 80 6.09 54 
11 O 50 1. 13 0 6.70 54
11 5 50 1. 80 6.08 54 
120 50 1. 80 6 . 68 55 

Al igual que eri el experimento No . 2, los ánodos y 
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cátodos fueron lavados, secados y puestos en  el desecador 2 4  

horas antes de ser pesados e iniciar el experimento. 

El material disuelto en los  ánodos fué de 108. 2484 

g, obteniéndose una cantidad de depósito de 97 . 9872 g con l o  

que la eficiencia de disolución�depositación resulta ser ; 

1
= 

y
=

mate-rial depositado 

material disuelto 
 x 100

90.52% 

Siendo ésta eficiencia mayor que 1-a eficiencia oo 

tenida en el experimento 2 lo cual indí _ca que el arreglo de á� 

nodos y cátodos en este experimento es mej or  que utilizando 

cuatro cátodos y tres - ánodos.

Lo anteriar se puede comprobar calculando la eficieg_ 

cia de operación: 

l_ prom 49 , 98 amp. 

tiempo 7 2 00 seg .  

de acuerdo a la ecuación (1) 

Q 49, 98 amp x 72000 seg 

Q 359, 856 Cb 

96. 500 Cb ---- - - - - - - - 2 7 . 925 g Fe

359, 856 Cb - - - - - --- - - X 

X= 359, 856 Cb x 2 7 . 92 5  g Fe
96500 Cb 

X= 104.135 g Fe 
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97. 98 7 2  g

t =104. 13 50 g 
 X l OO 94� 1%

La tabla de la  fig. IV. 20, muestra los datos obteni 

dos en otro experimento, en el cual se estuvieron tomando mues 

tras para medir pH, fuera de la celda con el fin de encontrar-

la interferencia del potencial que existe en los pares cátodo

ánodo durante l a  electrólisis usando para este fin los electro 

dos de referencia del: medidor de pH. La electrólisis se ll  eva 

a cabo . para dicho fin �on un cátodo y un ánodo, pero empleando 

l a  misma concerrtr-ación de e1ectrol ito de los experimentos ante 

riores. 

TIEMPO (min) 

o 
5 

10 
15 
20 
25 
30 
35 
40 
45 

F.IG·. IV . 20

TABLA DE DATOS DEL EXPERIMENTO 4 

I.. (amp) E (volts) pH 

8.3 3.20 5.99 
8. 4 2.75 6.13 
8.4 3.0 6. 15
8.2 2. 75 6. 18 
8. 3 2.80 6.25 
8.2 2. 80 6.16 
8.3 2.80 6.23 
8. 2 2. 70 6.09 
8. 2 2.75 6.15 
8.3 2.50 6.14 

TF.MP. (ºC)

22 
24 
28 
30 
31 
32 
34 
35 
35 
36 

De los datos de la fig. IV. 20, se puede observar 

que el pH se �antuvo dentro de l ímites bastante aceptables, 

sin necesidad de añadir ácido clorhídrico para conservarlo, 
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circuñstanc4.a que indica la necesidad de medirlo fuera de la -

celda y no dentro para que no se tengan interferencias. 

La forma adecuada de medir el pH es mediante el uso 

de un puente salino m6vil que pueda ser colocado en el lugar -

que se .desee. 

El puente salino, consiste en una disoluci6n que se 

prepara según las siguientes cantidades ; 

o bien :

Agar- agar - ---- - - - 3 g 
KCl - ----- - - - - -- -- 1 0  g 
Agua - - - - --- - - - ---87 g 

Agar-agar - - - ---- - 3 g 
KCl --- - --- - - - ---- 5 g 
KN03 - -- - - - -- -- - - - 5 g

Agua - ----- - - - - -- - 87 g 

La eficiencia de estas sustancias se debe relacionar 

probablemente, con el hecho de que en cada caso el ani6n y el -

cati6 n tienen casi la misma velocidad y como la. concentraci6n 

de la sal que. forma el puente salino es mucho mayor que la _ de 

los otros electrolitos, será la responsable del transporte de -

casi la  totalidad de la corriente a través del contacto l íquido 

do4 .

Como puede observarse en las fotomicrografías de las 

figuras IV. 21 y IV.22 el tamaño y la forma del dep6sito obteni-

do en el experimento No . 4 es bastante irregular, haciendo ésto 
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difícil la medici6 n del tamaño de partícula, el criterio a se

guir para sacar el indice numérico de tamaño- de grano ASTM, es 

ver qua tamaño de partícula se  encuentra en mayor cantidad, ha

ciéndose evidente que las partículas mas pequeñas existen en -

mayor cantidad, que las partículas grandes, sin que éstas pre- 

senten gran dificul tad puesto que este depósito a pesar de ver

se como láminas coherentes iguales a tas obtenidas en los expe-

rimentos, estas se desmoronan convirtiéndose en polvo de partí-

culas muy finas. 

F I G . IV.  2 1  

Fotomicrografía a 98 X del polvo de 
fierro obtenido en el experimentm No . 4
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FIG . IV . 42  

. Fotomicrografia a 1400 X del polvo de 
fierro obtenido en el experimento No . 4 
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El rango del índice numérico para este tamaño de pa� 

tícula es de � a 8. 

Número de tamaño No.  d � ul · 2e part1c a por m Diámetro calculado del equiva 
de grano a 100 X lente esférico de grano si a� 

mento. 

AS'IM medio rango in nnn 

6 3 2  24-48 0 . 00200 0¡. 0 5 0 7
7· 64 48- 96 O. 00 142 0. 03 59
8 128 96-1 92 0.00100 0. 0254

FIG. IV . 23 

El balance de materiales efectuado para este experi-

mento es el siguiente : 

peso del cltodo final - - -- - -� 1�9.0518 g 

peso de cltodo inicial 13 8. 3 672 g 
0.68 46 g 

Esta diferencia de peso es la cantidad de fierro que 

quedó en el cltodo, el cual, sumado al fierro precipitado en el 

fondo de la celda, da un total de fierro depositado de 5 .  9998 g 

de Fe·. 

8.28 amp. 

La cantidad de corriente promedio utilizada fué de 

De acuerdo a la ecuación (1) :  

Q 8 , 28 amp x 27 00 seg 

Q = 22356 Cb 

96. 500 Cb --- - ----- - 27 . 925 g de Fe

2 2 • 3 5 6 ·cb - - - - - - - - - - X
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X= 
2 2 , 3 5 6  Cb x 2 7 .925 g Fe 

96500 Cb 

X= 6.4693 g de Fe 

Cori lo que la eficiencia resulta s er de: 

5.9998 g Fe real 1 00 
'( = 6. 4693 g Fe te6rico

1
= 92 . 74%

Esta eficiencia a pesar de no ser alta, el producto 

obtenido es · mucho mejor que el obtenido en l.os experimentos 1 ,

2 y 3,  puesto se obtuvo en forma pulverul·enta y no como lámi--

nas coherentes . 

IV. 2 CONTROL QUIMICO

En todo proces o de laboratorio o i ndustrial, es in

dispensable conocer la pureza de los productos obtenidos , por

lo que en este punto se procederá a seleccionar el método de 

laboratorio mas adecuado para llevar a cabo el control de pur� 

za que es mejor conocido corno "control d� calidad". 

Para analizar la pureza del polvo obtenido se esco

gié5 un método rápido y preciso y para conseguirlo s e  hacen las

siguientes reflexiones: 

El anális is colorirné trico, se utiliza únicamente p� 

ra la deterrninaci6n de pequeñas cantidades en las muestras . 

Lo . anterior, conduce a examinar los métodos volumé -
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tricos2. de óxido - reducción que se pueden realizar rápida y f! 

cilmente con elevado índice de precisión, habiéndose seleccion� 

do como el más apropiado, el método dicromatométrico, ya que el 

dicromato de potasio es un patrón primario1 , por lo que se pue-

den preparar las soluciones por método directo sin necesidad de 

valorarlas posteri ormente, además, la solución es muy estable. 

Otra de las ventajas, es qt1e el ión cloruro en dis� 

lucione_s diluidas (1 a 2 N en HCl) no es oxidado por el dicro 

mato, lo que resulta conveniente ya que s ólo se puede usar en - 

ausehGi.a de cloruros . 

El fenómeno de óxido�reducción se puede representar 

mediante la relación general : 

p (OX) + ne ,....-----,,. q (RED) . • •  , • , : . , • . • (2) 

en donde p (OX) representa la forma oxidada, q (REDl 1a forma 

reducida de la sustancia que se transforma y "ne" el número de 

electrones intercambiados en la semirreacción, 

La oxidación y la reducción se llevan a cabo , en· for 

ma simultánea y no independientemente y para estudiarla es con 

veniente considerar los procesos de oxidación y de reducción � 

por separado expresándolos mediante semireacciones represent! 

dos en la ·forma descrita en la ecuación (2) .  

En el momento de ver +os potenciales tipo de óx:ido

reducción, aquella me.dia reacción . que tenga el · potencial más 
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pos itivo será la  que tiene el  potencial más oxidante . Lo cual 

s i gnifica que posee mayor tendenc ia a aceptar electrones con -

respecto a aquella  que tiene e l  potencial  tipo 6xido- reducc i6n 

menos pos it ivo , que tendrá por cons iguiente mayor tendencia a-

ceder electrones , por lo  que la  media reacci6n de mayor poten

cial quedará escrita correctamente y la  de menor potenc ial de

berá invertirse para ceder los electrones que neces ita ia  de -

may_or potencial

Lo anterior se puede expresar en reacciones como s i -

gue : 

p (OX) + ne �- q (RED) 

= 1 . 33 ...... . ( 3 )  

6Fe +
+ +

+ 6e'.::::=:,; 6Fe 
+

+ E .J.'l
Fe.

"-t
0 . 77 1 v- . . . • • • . • . . . . .  (4 ) 

Como el potencial tipo de la  s·emi.rreacción (.3 ) es ma

yor que el po tencial tipo de l a  s emirreacci6n (4 ) , (3 ) es co -. 

rrecta y por cons iguiente la media reacc i6n ( 4 )  deberá inver- -

tirse 

1 . 3 3v . (5)  

6Fe++------,,.. 6Fe
+ + +

+ 6e O .  7 7 1 v  e 6 ) 

La reacción total será la  suma de las dos ? emirreac -

ciones · correctas y la diferencia de potencial tipo será la di

ferencia de  los potenciales tipo de óxido - reducc ión . 
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A partir de la _i soterma de Vant-Hoff , se deduce la -
ecuación de Nernst y con ella el potencial total de la reacción . 

t..G = Af, º + 

t:,.Gº = -RT 
Sus tituyendo : 

(2) en ( 5 )

.6G =Ll.Gº +

b,.G = -n,EF
( 8 ) en (7 )

RT 1n 

1n Ke 

RT 1n 

urod 
react)

(RED) q 
(OX) p 

. .  •' . . . . . . . . . . . . . . . .  . 

E ll.Gº · RT + = 
-nF + -nF 

(RED) q 
(OX) p 

( 6 )  en (9)  

E = RT 1n Ke + RT
nF nF

Eº = RT 1n KenF 
( 11) en ( 1 O )

E = Eº + RT 1n (OX) 
nF (RED) 

que permite 
reacción : 

determinar 

Epe+3/Fe+2

la diferencia 

1n (OX) I! 
(RED) q . . . . . . . . . . .

. . . . . . .. . . . . .

I! 
q . . . . . . . . . . . . . . . . . .
de potencial total de 

( 5 )  

( 6 )  

( 7 )  

( 8 )  

( 9 )  

( 1 O )  

( 11) 

( 12) 

la -
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Eº 

T + 

En esta ecuación el segundo término desaparecé cuando 
se trata de los semieleme�tos tipo ya que en éstos, las activ! 
dades de los reactivos y productos es la unídad y el log 1 = O 
por lo que : 

�Eº = 1. 330  - 0. 7 7 1  0, 559 volts.

Establecido todo lo anterior, se observa que al pa
sar el dicromato a sal crómica, cada átomo de cromo pasa de v� 

- lencia 6+ a 3 +  y como el dicromato tiene dos átomos de ese ele

mento, el cambio total de valencia es de seis, por lo que el 
peso equivalente de dicha sal es igual a la sexta parte de su 
peso molecular:

P. eq. K e o 2 r2 7
294.21 

6 4 9._ 035 �e . q 

Como la solución normal de dicromato tiene un color 
muy intenso, es conveniente emplear una solución menos colori
da, como la decinormal. 
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Al utilizar una solución decinormal de dicromato de 

potasio, es necesario calcular la cantidad de muestra que se '"'

debe pesar para que el vo�úmen gastado en la titulación sea 

mas o menos de veinte mililitro s, con lo que se obtiene una 

precisión en el análisis bastante adecüada, 

Como la reacción implica una oxidación del ión fe- -. 

rroso el cambio de valencia es uno. por lo que el peso equiva

lente de fierro resulta ser igual a su pes-o -molecular. 

P-.--et¡-..-. = 
55, 85

1 55 ; 85 J__ e. q .

L a  ventaJa de trabaj ar con normalidades, es que - 

siempre un equivalente del elemento �ti.tulaL, va a reaccionar -

con un equivalente dé '_ titulante . 

Vt x Nt
,., 20 ml x 0 . 1 ni:i = 2 meq

esto nos indica, que 20 ml de la solución 0. 1 N de dicromato va 

a reaccionar con dos miliequi_valentes de fierro. 

meq Fe o '  o-5 585 g

2 meq Fe = 0 , 1 1 1 7  g 

Por lo que la muestra que se debe pesar suponiendo -

que tiene una pureza de 1 00 1 �s de 0. 1 a 0, 1 2  g, 

Para la titulación de la sal ferrosa (FeC1 2) ,  se u

tiliza un indicador interno como es l a  difenilamina que da un-

producto de oxidación que pasa de incoloro a color azul o vio

leta y a veces verde; según el agente oxidante y· su concentra-
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ción. La difenilamina no es soluble en agua, por lo que el rea� 

tivo indicador se prepara haciendo una solución al 1 %  en ácido

sulfµrico concentrado , poniendo de 5 a 7 gotas de este reactivo 

a la solución ferrosa, titulando posteriormente con el dicroma

to de potasio hasta coloración violeta. 

Las reacciones que permiten la aplicación de la dif� 

ni lamina, son una oxidación irreversible a difenilbencidina in

col.ora, seguida por una reaccién reversible a difenilbencidina

violeta: 

©- NH - ©  + (Q) - NH �(Q)-
Dos moléculas de difenilami na incolora 

(Q) - NH - (Q) © - NH -g  + ZH
+ 

+,. Ze :;;::::::::=:

Difenil bencedina incolora 

Al emplear esta sustancia, es necesario adicionar -

a la solución de sales ferrosas , &cido fosfórico con el fin de 

reducir el po,tencial de oxidación y que el cambio de col oración 

sea más preciso; este efecto del ácido fosfórico es debido a -

la formación de un complej o con los iones férricos , por la  cual 

son eliminados de la reacción de titulación. 

El procedimiento para la d'eterminación del fierro es 

el siguiente: 
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1. - Pesar de 0.10 a, 0. 12 g de la muest"ra de fierro

a analizar. 

2. - Disolver con 10 ml de ácido clorhídrico concen

trado, diluir con 10 ml de agua. 

3. - Calentar. 

4. - Agregar cloruro estanoso hasta decoloraci6n y -

enfriar rápidamente. El cloruro es·tanoso, reduce las sales :l;é

rricas que pueden exist,ir en la solución a sales ferrosas . 

S. - Afiadir 1 0  · ml de solución saturada ·de cloruro mer

cúrico y esperar no m.ás de tres minutos· ,  El cloruro rnercúrico

oxida el exceso de clorbto estanoso, obteniéndose un ligero pr� 

cipitado de cloruro mercuroso, segd� la reacción :  

SnC12 + 2 HgClz� SnCl4 + Hg2Cl2

6. - Adicionar S ml de ácido fosfórico concentrado , � . 

el cual no só lo permite ver el final de la reacción con más cla 

ridad, s.ino que también tie.ne infl'uencia en el potencial . de ox.!_

dación aumentando el poder reductor del ion ferroso . 

7.- Llevar el volúmen final antes de .la titulación a 

aproximadamente 1 S O  ml, diluyendo. con agua destilada, con obj eto 

que la cantidad de cloruros no sea mayor de 1 a 2 N y no inter- 

fieran en la determinación de los iones ferrosos. 

8.- Agregar de S a 7 gotas de difenilamina. 
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9 . - Titular con la  soluci6n de dicromato de potas io 

0 . 1  N llevándose a cabo la reacción que ya fue encontrada elec 

troquímicamente .  

6 FeCl z + 1 4  HC1� 6FeC13 + 2KC1 + 2CrC13 + 7H20

La ecuación a seguir , una vez hecho el análisis , pa-

ra saber la  pureza del fierro. es l a  s iguiente : 

% Fe Nt � Vt x ·•eqFe x 1 00peso  de mue stra 

Siguiendo este procedimiento volumétrico y habiendo -

efectuado los  c-álculos respect ivos para cuantificar la purez a  -

del polvo de fierro ob_tenido de los  experimentos- realizados , 

los  resultados se muestran en la tabla  de la _ fig . ·  IV , 2 3 

TABLA DE RESULTADOS DEL ANA.LISIS VOLUMETRICO , 

EXPERIMENTO PUREZA DEL F IERRO OBTENIDO EN %

1 9 9 .  so

2 9 9 . 28 

3 9 8 , 4 2  

4 9 9 . 76-

FIG . IV , 23 
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CAPITULO V 

CONCLUSIONES 

Como conclus iones al pres ente trabaj o de tesis  pro

fes ional , s e  pueden e stablecer los s iguientes puntos : 

1 . - En l a  actualidad , e s  de vital importancia para

la obtención de energéticos el  desarrollo y explotación de nu� 

vos yacimientos- pe.txole.ros en los cuales  puede o no presentar

s e  el ác_ido sulfhídrico durante l a  perforación de pozos que pe!_ 

mitirán la explotación de -dichos yacimientos . 

Este ácido · sulfhídr ico· no. solamente provoca proble

mas intensos de  corros ión en · el equipo superficial y subsüperf!_ 

cial de perforación , s ino que' además puede ocasionar problemas 

de contaminación ambiental y de intoxicación y muerte del persQ. 

nal que labora en las cuadrillas de ·perforación , razones· que h� 

cen necesaria su eliminación de los lodos de perfo,ración reque� 

ridos p ara e s te procesó . 

2 . - En la  actualidad la  técnica más favorecida para

la el iminación del leido - sulfhídrico durante la perforació� de

los pozos petrolero s ,  e_s adicionar un producto de paten_te deno

minado " Ironite Sponge" , formado por óxidos de fierro finamente 

divididos y con gran lrea de cont�cto a los lodos de perforación , 

mencionados en el  inciso anterio r .  
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l.- El producto Ironite Sponge, al traerlo del ex

tranjero a nuestro país, ocasiona fug� de divisas que no san

en ninguna forma favorables para la economía de nuestro país, 

lo que obliga a buscar sustitutos de dicho producto de paten

te. 

4. - En la búsqueda de sustitutos de Ironite Sponge 1 

se plantea la posibilidad de usar fierro en polvo, para lograr 

el obj etivo de la eliminación del ácido sulfhídrico durante la 

perforación de los pozos petroleros y en esta_ tesis, se analiza 

en forma teórico- experimental, la fabricación a nivel laboratg 

rio, pudiendo concluirse que esto, es perfectamente realizable 

como se indica . en el desarroll o del presente trabaj o, ya que 

se pudo obtener fierro en polvo con buenas características de

tamaño que permiten asegurar una elevada superficie de contac

to que de antemano hará mas fácil la reacción del ácido sulfhí 

drico con el fierro finamente dividido por formación de sulfu

ros de fierro , que aseguran que los lodos . de perforación lleg� 

rán a la superficie ya exéntós . de ácido s�lfhídrico. 

5.- La afirmación anteri or, no fué desarrollada en

el presente trabaj o de tesis profesional, pero naturalmente fa 

cilitará la elaboración de una nueva tesis profesional que con 

tinúe l a  experimentación necesaria para poder ratificar la im

portante afirmación presentada en el punto 4 de estas conclu- 

sio'nes. 
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6.- Los resultados obtenidos en las pruebas de la

boratorio de esta tesis, presentan claramente la importancia -

qmc tiene · el trabaj o teórico- experimental para el desarrollo 

de nuevos productos que sustituyan a productos y materias pri:+· 

mas de importación, con l o  cual logrará la creación de la infra 

estructura tecnológica tan necesaria para México, puesto que 

además de la eliminación de fuga de divisas, co adyuvará a la  

creación de nuevas fuentes de trabajo de las que tanto netesita 

nuestro país y en especial par a  la creación de ·a reas· de desarro 

llo del Ingeniero Químico Metalúrgico egresado de· la Facultad -

de Química. 
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