
UNiVERSIGAD HACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE QUIMICA

pc>, 
N: 

METODOS DE ANALISIS DE ALEACIONES DE

ALUMINIO POR ESPECTROFOTOME-TRIA

QUE PARA OBTENEER EL TITULO DE

i N G E N 1 E R 0 Q U 1 M 1 C 0

p R E 5 E N T A

LUIS ANGEL DURAN MIRAMONTES

MEXICO, D. F. 1979

hL



 

UNAM – Dirección General de Bibliotecas 

Tesis Digitales 

Restricciones de uso 
  

DERECHOS RESERVADOS © 

PROHIBIDA SU REPRODUCCIÓN TOTAL O PARCIAL 
  

Todo el material contenido en esta tesis esta protegido por la Ley Federal 
del Derecho de Autor (LFDA) de los Estados Unidos Mexicanos (México). 

El uso de imágenes, fragmentos de videos, y demás material que sea 
objeto de protección de los derechos de autor, será exclusivamente para 
fines educativos e informativos y deberá citar la fuente donde la obtuvo 
mencionando el autor o autores. Cualquier uso distinto como el lucro, 
reproducción, edición o modificación, será perseguido y sancionado por el 
respectivo titular de los Derechos de Autor. 

 

  

 



xer+ 

9a



JURADO ASIGEÍADO ORIGIIIAL.- ITI'E

M GUN EL TELA

PRE- SIDENTE: ppoF. C LqWS ROMO MEDRANG

VOCAL: PROF. JORGE A. CAl,,PoS ROBIZ-I' S

SECRETARIOt PROF. Y:;Dljo IVILLLI',U VA GUNZAL- 3

ler. SUPLERiTL: FROF. ROBEIRTU COITITLMAS ! Ly4',S

2o. SUPLE -21- 1 ' Ill: PROF. MNJA UN ORTIZ 1, 1- 1111- 00ZA

SITIC) Do,,,Mi& SE D23ABIROLLO x;L T'l;KA: 

CURTIN D12 = XIC0 MdC; S. A. 

JTCj.jF,-H& C011FLOTO Y FIRl-lA DEL SUSMINTANVT`!; 

LUIS ANG3L DURAIT MIRM-1010BS
I

IMMBRE Coj£pj;ETo y FMíA DEL ASEJSOR M -L TM: 

QUDI. CARLOS ROM M-7DRA11C



A 1US PADP.It S: 

SR. ANCMÍL DUMI 1-= 2R ( q. e. p. d.) 

SRA. Y--?,LIA lUMIONTUS TIMAZAS

C01 -T '— ZJRITO CARII O Y PROFUIMA ADIURACCION

A QM:BlES DEBO LO Wa AHORA SOY

PUS ME ELLOS 12 MICIDIDO TODO. 



A Ml ESPOSA: 

A. D.Zi JESUS VERGA11U DLI DIMIL-2

POR CUT coigrIA= A Y APOYO

CON TODO i -Ll ALIOR

A III WjIRIDA EIJITAs

VA= RIA MARIA



A MIS

CARLO,ii GUILI¿lai0

Y LIA ISAB. I

10, CTOR ALBWDO

LIDIA DIARIA

iopm2

ROSALIA YlAYELA

DIARIO JOn, 

A KI ABUBMITA: 

S"clA. fiJANITA T. VDA. DE MIRA11UNT73S



A TODOS 1.1LIS PálmilLIARES

A LA FACULTAD DIE QUIIZCA. 

A LOS DI- TINGUIDOS lálibMROS MM JUMO

A MIS MALPSTROS

A 11IS COMPAtZROS Y AMIGOS



COITTEITIDO

Capítulo I.- Introducci6n

Capítulo II.- Generalidades: 

1) Aluminio y sus aleaciones

2) La espectrofotometria

Capítulo III.- Métodos de análisis

Capitulo IV.- Datos y gráficas de calibraci6n

Capítulo V.- Conclusiones

Capítulo VI.- BiblioGrafía



1

C A P I T U L 0 1
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Los métodos que se describen en este trabajo cubren los proce— 

dimientos para el análisis, por espectrofotometría, de las alea

ciones de aluminio, de las cuales es importante saber el conte- 

nido de los metales que están en combinación con dicho aluminio

como son: manganeso, fierro, cromo, bismuto, cobre, níquel, bo- 

ro, titanio, etc.; y así poder darle una mejor aplicación indus

trial, es decir, al conocer con exactitud la composición de las

aleaciones de aluminio sabremos como han variado las propieda— 

des tanto físicas como químicas y por lo tanto podremos manejar

más adecuadamente al aluminio en forma industrial. 
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G l 11 ' S R A L I D A D l S

l).— Aluminio y sus aleacioneas

a) Historia del aluminio. 

b) Aleaciones metálicas. 

e) Aleaciones de aluminio. 

d) Propiedades, del aluminio y de las alea

ciones del aluminio. 

2).— La es-noctrofotometría: 

a) Principios básicos de la luz. 

b) Ley de Deer

e) Fuentes de error en espectrofotometría. 

d) Sistema para verificar el funcionamiento

de un espectrofotómetro fotoeléctrico en

su rango visible. 

e) Instrumento utilizado. 
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I).– Aluminio y sus aleaciones. 

a) Historia dol aluminio: 

Aún cuando el aluminio es un elemento muy difundido en la na

turalei a, es el más reciente de I -lodos los que el ha – 

podido obtener en ¿; ran escala -jara sus fines industriales. – 

La primeru vez que se aisló el aluminio fué en el alio de – – 

1845 cuando 1,15hler pudo ob-bonerlo descomponiendo ol cloruro

de aluminio por el potasio, este procedíniento fué perfeccio

nado en 1854 por Sainteclaire Deville, que sustituyó el. nota

sio por el sodio y nejor6 el procedimiento, consijuiendo re– 

bajar considerablemente el precio de obtención del aluminio, 

lo que le permitió presentar bloques de dicho metal con el – 

nombre de plata de arcilla, en la l'-,xi)o,-:iici6n Universal de l'a

ris en 1855, a un precio de costo que oscilaba alrededor de

200 francos oro el kilo. ramo. _ in aquel mismo -- í o fund6 dicho

químico una fábrica para obtener industrialmente el aluminio

a partir del cloruro de aluminio y sodio, y simultancamente

Rose en Berlín y Peroy en Londres, consi6uieron obtener el – 

aluminio, reduciendo por el sodio la creolita 6 fluoruro do– 

ble de aluminio y sodio, mientras que Bunsen y el mismo Sain

teClaire Deville intentaban, aunquo sin 6-xito industrial la

descomposición de dicho producto por medio de la corriente – 

eléctrica. A medida cue las instalaciones eléctricas se di— 

fundian, abaratando el costo del fluido, numerosos químicos

intentaron la obtención del aluminio Dor via electrolítica,– 

quedando finalmente resuelto el problema por Hall en América, 

Minet y Heroult en !` rancia y Kíliani en Alemania; todos pu— 

dieron obtener el aluminio en ventajosas condiciones a par— 

tir de la creolita y la alumina mezclada con otros fluoruros

6 eloruros. Desde entonces la obtención del aluminio ha ido

mejorando considerablemente y en la actualidad ha entrado de

lleno en la economía doméstica y en numerosas aplicaciones – 
industriales, cotizandose a Drecios que compiten con los de

cualquier otro metal. 
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P31 aluminio no existe libre en la naturaleza, pero en sus di

versas combinaciones lle,¿-a a constituir el 7. 8¡', de la corte— 

za s6lida terrestre, distribuido no solamente en abundantisi

mes minerales, formando el elemento positivo principal de la

capa de silicatos, sino también en diversas aguas y en las — 

células vegetales y animales. 

b) Aleaciones metálicas: 

Se llaman aleaciones metálicas a las mezclas forriadas por di

versos elementos de caracter metálico en número y proporcio— 

nes cualesquiera; no siguen pues, las leyes de las combina— 

ciones químicas y según el número de elementos que entran a

formar parte de laa mismas, reciben el nombre de binarias, — 

tercearias, cuaternarias, ete. --' sta definici6n debe sujetar— 

se además a la condicí6n de que los compuestos han de ser — 

completamente solubles entre sí en estado líquido y al sol¡— 

dificarse presenten la homogeneidad necesaria para el objeto

a que se destinan. Cuando uno de los elementos que forman — 

parte de la mezcla es el mercurio, la aleaci6n recibe el nom

bre de ainalganIP
Las aleaciones no deben considerarse como simples aleaciones

mecánicas, pues aunque sus componentes no se hayan combinado

sino que solo se hayan unido mediante la fusí6n, no pueden — 

separarse por procedimientos físicos; deben pues compararse

con las disoluciones y considerarse como verdaderas disolu— 

ciones s6lidas, que al fundirse adquieren el aspecto ordina~ 

rio de las disoluciones líquidas. 

Las leyes que regulan la posibilidad de formar aleaciones de

penden de la mayor o menor miscibilidad o zolubilidad de los

elementos que las constituyen nó solo en estado líquido, si— 

no también al solidificarse. Suponiendo que los elenentos — 

que las componen sean perfectamente misnibles en estado 11-- 

quido, como ocurre en las aleaciones verdaderamente prácti— 

cas desde el punto de vista industrial, sus propiedades de— 
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pender: n de la manera como se comporten dichos elementos en

estado s6lido y los fen6menos que se verifiquen en su recí- 

proca solubilidad. 

c) Aleaciones de aluminio: 

Reciben tambián el nombre de aleaciones lijeras a causa de - 

su escasa densidad, que las hace especialmente aplicables en

multitud de casos en que se precisan metales r.esistentes y - 

li,-eros. 

Fundiendo aluminio y magnesio, bajo una capa de cloruro de

sodio, pueden obtenerse aleaciones muy ligeras, conocidas

con el nombre de Magnalio, susceptibles de bello pulimentado

y con una proporcí6n de magnesio comprendida entre 6 y 3(Y,"0; 
cuando la cantidad de este elemento no excede del lWII, están

dotados de gran ductibilidad y resistencia a la rotura, pero

en cambio no son muy resistentes a los agentes de corrosi6n. 

El metal llamado Electr6n contiene qG,'S de magnesio y lUiS de

aluminio, zinc y cobre, es muy ligero y resistente* 

De las distintas aleaciones que el alwainio puede formar con

el cobre, solamente tiene importancia aquella cuyo contenido

de aluminio no pasa del 2GA. cuando el aluminio no pasa la - 

proporci6n del 12%, las aleaciones reciben el nombre de bron

ces de aluminio. Del 12 al 16% de aluminio, se forma además

una segunda clase de cristales y calentando este tipo de a— 

leaci6n por encima de los 500
0

C se forman cristales que por

enfriamiento rápido, pueden fijarse y provocan un fuerte en- 

durecimiento, a semejanza de lo que ocurre con las aleacio— 

nes hierro -carbono, cuando la proporci6n de aluminio oscila

alrededor del 12,'1,. 

El color del bronce de aluminio depende de la cantidad de es

te elemento, y varia entre el rojo de oro y amarillo y luego

el blanco, con proporciones de aluminio que oscilan entre el

3 y el 20,Ó; con el 5, 1 de aluminio se obtiene un bronce de — 

hermoso color amarillo de oro, cuya producci6n es entorpeci- 
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da por la presencia del silicio. Pasando del ll;c de aluminio

estas aleaciones se vuelven frájilos en frío y en caliente; - 

con menor proporción que la indicada, adquieren tenacidad, y

entre 5 Y 7% son extraordinariamente dúctiles y muy resisten- 

tes a los agentes atmosféricos Y cOrrOsivOsp siendo muj POCO

atacables por los ácidOs- Con el nombre de Duraluminio se cO

noce un bronce de aluminio particularmente ligero y inuy resis

tente a los agentes químicos, que contiene de 3- 5 a 5. 5¡' de

cobre, 0- 559 de magnesio y de 0, 5 a 0.&-,l. de manganeso. 

La adición de al6minos metales raros como el molibdeno, 
zirco- 

niop y cerio, en cantidades que no pasen del l,> aumenta la re

sistencia de la aleación a los efectos corrosivos del agua de

mar. Todavia es mucho más duro el Silunun que consta de 86,' -f - 

de aluminio y 14% de silicio, ésta aleación es muy resistente

a los ácidos, excepto al nítrico y puede servir para fabricax

recipientes y aparatos para la industria química. 

Existen también latones de aluminio que contiene una cantidad

de este variable entre 0. 3 Y 3% s para proporciones de zinc - 

comprendidas respectivamente entre 40 y 275, sirven para cons

truir piezas destinadas a los buques, sobre todo para riélices

tornillos, planchas, etc., que se caracterizan por su elevada

resistencia a los agentes corrosivos* 

d) Propiedades del aluminio y de las aleaciones del aluminio. 

Aluminio de muy alta pureza es un metal blando, claro y duc— 

til, teniendo alta conductividad térmica y eléctrica y exce— 

lente resistencia a la corrosión. Estas son las propiedades

básicas del metal, de las cuales las aleaciones de aluminio - 

son obtenidas. Ciertas propiedades podrían ser expresadas en

términos matemáticos por comparación con otros metales, pero

a esto deberán agregarse otras consideraciones, como una abra

dable apariencia y la capacidad para ser facilmente colorea— 

das, formadas, unidas y generalmente fabricadas. 



Z¡ entras que las propiedades de las áleaciones de aluminio
1. 2 - 

son muchas y muy variadas, en eneral el uso de una alea— 

ción en al¿= a aplicaci6n esta ¡2: obernada por esta capacidad

para proveer dos 6 más prol)iedades particulares. Para sa— 

tisfacer tales combinaciones un extenso rango de aleaciones

ha sido desarrollado. Ln las aleaciones de aluminio, cier- 

tas propiedades de este son alteradas en un grado considera

ble, por ejemplo: La fuerza 'es grandemente Liejorada. Algu- 

nas propiedades restantes practicamente no cambian. De es- 

tas la más extraordinaria es la propiedad de l-iCereza; con

pocas excepciones el incremento en gravedad específica de - 

las aleaciones de aluminio sobre el aluminio puro no excede

del 3%, mientras que varias aleaciones son insignificante— 

mente más ligeras que el metal puro. Por otro lado, la con

ductividad eléctrica es reducida a un grado apreciable, ex- 

cepto en aquellas aleaciones usadas en aplicaciones eláctri

cas. 

Entre las ventajas más sobresalientes de las aleaciones de

aluminio están sus propiedades químicas. La resistencia del

aluminio a ser atacado por una variedad de sustancias quími

cas1 a la vez con el hecho de que sus sales no tienen efec- 

to nocivo sobre el sistema humano y son incoloras, tiene — 

ventaja el uso de las aleaciones de aluminio en las indus— 

trias alimenticia y química. 

Entre los muchos productos químicos almacenados 6 expedidos

en equipo fabricado de aleaciones de aluminio, están: ácido

nítrico concentrado, ácido acético, peróxido de hidr6geno y

compuestos de azufre. Todas las aleaciones de aluminio, sin

embargo no son igualmente resistentes al ataque de la corro

si6n y en algunas aleaciones esta propiedad puede reducirse

considerablemente por técnicas de tratamiento térmico ¡ nade

cuado. M.ientras que la superficie normal de las aleaciones

de aluminio ofrece suficiente protecci6n para más aplicacio

nos, una mejor y uniforme protecci6n podrá ofrecerse por — 

tratamientos químicos y elecuroquímicos para incrementar la

consistencia de la protecci6n natural de la caDa de 6xido. 
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2).- La osi)ectrofOtOMOtr-7a- 

a) principios básicos de la luz. 

La luz es una forma de energía radiante que tiene propieda~ 

des de onda y de partícula, generalmente L; e describe en tdr

minos de color. 

La luz como energía radiante viaja en forma de ondas. La

distancia entre dos crestas sucesivas se define como ]- en¿;¡~ 

tud de onda. 

La unidad de lonjitud de onda, el milimior6n ( mu) es la mi- 

llonesima parte de un milimetro, tambi6n ruede desijnarse - 

como nanometro ( nm). 

Las longitudes de onda correspondientos al ranjo visible son: 

Azul 400 - 490 nm. 

Verde 490 - 575 nm. 

Amarillo 575 w 585 mi - 

Anaranjado 585 - 650 nm, 

Rojo 650 — 700 rm- 

si esp9ctro de la luz se divide en 3 regiones distintas: la

región ultravioleta ( 200- 399 nm), la región visible ( 400 a

700 nm) y la reei6n infrarroja ( 700 a 2, 000 nm). 

4t!== 
Espectro

Ultravioleta visible Infrarrojo

300 400 500 600 700 800

LONGITUD D ONDA D., LA RADIAM2



l color puede ser producido por varias fornian: 

1.- Por un proceso de adic.L5n.- os el caso de la luz blanca

que resulta cuando todos los colores del espectro visible - 

so juntan en i,-uales -proporciones. La luz blanca se puede - 

producir por la suma do tres colores: rojo, azul y verde. 

2.- Por absorci6n selectiva.- cuando sobre un objeto no lu- 

minoso se dirije un rayo de luz, parte de esta luz es refle

jada, parte transinitída y parte absorbida y el color del ob

jeto es el resultante. 

Debido a que cada color tiene la capacidad de absorber de— 

terminada lon,­itud de onda del espectro, esto se ha aplica- 

do en química para determinar a que lon; itud de onda se de- 

be leer de -terminada prueba. 2sto se conoce como una curva - 

de transmitancia espectral porque relaciona el color del es

pec-tro con la transmitancia de la enerjía radiante. 

La propiedad de absorber selectivaraente ciertas longitudes

de onda de luz, mientras transraite otras, está determinada

por la estructura molecular y at6mica de la sustancia. E - 

grado al cual una sustancia absorbe determinadas longitudes

de onda de luz depende de la concentraci6n. Es decir, al au

mentar la concentraci6n de la sustancia aumenta la veloci.;-- 

dad de absorci6n y disminuye la cantidad de luz transmitida. 

Aunque se habla generalmente de transmisi6n de luz de una - 

sustancia, lo que realmente nos interesa es la absorci6n de

luz por esa sustancia, la cual es directamente proporcional

a su concentraci6n. 

En análisis espeobrofotomátrico el interes está en medir el

efecto de sustancias específicas sobre la energía radiante. 

Cada sustancia absorbe energía radiante a determinadas lon- 

gitudes de onda en cantidades diferentes, produciendose una

curva caracteristioa en una gráfica de longitud de onda con

tra absorbancia. 

Transmisi6n se define en Urminos de la habilidad de una

sustancia para pernjitir el paso de la energía radiante a

travos de ella. 
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La transmisi6n se calcula como sigue: 

de transmisi6n = --! U! salida — 
x 100

luz entrada

Sin embargo el porciento de transmisi6n no se usa debido a

que es necesario tener un estandar absorbente para calibrar

el instrumento, se usa la unidad de transmitancia. 

La transmitancia se define como la relaci6n de la transmi— 

si6n de una muestra con la transmisi6n de un estandar. 

Los valores de transmitancia no son directamente proporcio- 

nales a la concentraci6n de la sustancia, cuando se usa el

valor de la transmitancia para curvas de calibraci6n, hay - 

necesidad de representarlas en papel semilogarítmico. 

Los sistemas se relacionan asís

ábsorbancia = log - 
1

transmitancM

A = log
1

T

A = - log T

La absorbancia es directamente proporcional a la concentra- 

ci6n cuando la sustancia sigue la ley de Beer. 

b) Ley de Beer. 

Las leyes de Lambert- Bouguer- T-Iunsen- Roscoe y Beer son esen- 

ciales para comprender y usar de una manera adecuada los má

todos de absorci6n espectrofotomStrica. 

Esta combinaci6n de leyes se conoce como la ley de Deer, la

cual se define como: " Todo material que tiene un espesor -- 

constante absorberá una fracci6n constante de la energía lu

minosa que incide en 61. 11

Si tenemos que: 

P = energía transmitida. 

Po= energía incidente. 

La relaci6n F/ Po representa la tranamitancia ( T) de la sus- 

tancia que absorbe; si la sustancia no absorbe nada P y P
0

serán iguales y entonces: 
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P

P
0

T - 1 de donde 7. T = 100

De acuerdo a la ley de Beer el porcenta.Je de transmitancia: 

io2- abo
donde: 

a = indice de absorci6n de la muestra ( absortividad), varia

con la longitud de onda. 

b - espesor de la muestra. 

o = ooncentraci6n de la muestra. 

La absorbancia se define como el producto de estos tres fac

tores, es decirs

A = abc

se puede entonces escribir la ley de Beer como: 

7ó' T 102- A
sacando logarítmo a ambos lados de la ecuaci6n se obtiene: 

log 510 T = 2- A

despejando la absorbancia se logras

A = 2 - log '.' T - abc

o) Fuentes de error en espectrofotometría. 

Todas las mediciones, no importa que tan precisas o exactas

soan, están sujetas a error. 

Hay 4 principales fuentes de error espectrfotométrico: 

1.- = espectrofot6metro mismo. 

2.- La lectura que el operador haga en el instrumento. 

3.- Las cubetas donde se hacen las mediciones. 

4.- La soluci6n que se está analizando. 

iIsto Iltimo puede dar error de diferente manera; el i.,iác im- 

portante puede deberse a que la concentraci5n de la solu — 

ci6n caigaen un ran6-o en el cual no se siga la ley de Beer

se puede provenir esta desviaci6n haciendo diluciones apro- 

piadas- de la soluci6n T a manera n,5s fácil para comprobar - 



la desviaci6n de la ley de Leer es hacer una Gráfica con ¿ a

tos obtenidos de la absorbaricia de la soluci6n contra con— 

centraci6n de la misma. Si se sigue la ley de Dear se debe

obtener una línea recta partiendo del origen de las coorde- 

nadas. _ isto mismo puede hacerse en papel serailojarítmico u- 

sando porciento de transmitancia contra concentraciSn, en - 

este caso se obtiene una línea recta partiendo del 100,. 

Una segunda causa de error de la soluci6n es la presencia - 

de turbidez; las partículas suspendidas reflejan la luz, au

mentando por lo consiguiente la absorci6n aparente de luz - 

por la soluci6n. 

La turbidez puede eliminarse cantrifu—ando, filtrando o aLa

diendo estabilizadores a la soluci6n. 

Una tercera fuente de error puede ser el no someterse a -- 

tiempo preciso de desarrollo de color, puesto que diclio co- 

lor cambia despues del tiempo máximo de desarrollo de color

ya sea ainientando o disminuyendo. Si la temperatura no se - 

mantiene constanto se puede tener error debido a que la ve- 

locidad en formaci6n de color es dependiente de la tempara- 

tura. 

Variaciones en el voltaje puedan inbroducir errores muy Gija

ves en los resultados; esto puede solucionarse usando un

transformador de voltaje constante. 

Otra fuente de error en el instrumento es la " luz extra7nally

esta luz contiene radiaciones de diferentes longitudes de - 

onda, se origina por: 

1.- Reflexiones de la luz por partíoulas de polvo o rayadu- 

ras sobre las superficies 6pticas del instrumento. 

2.- Reflexiones del tubo. 

3.- Producci6n de otros espectros, esto sucede en algunos - 

instrumentos con dispersador. 

4.- Por una winplitud de abertura que sea muy grande. J1 e— 

rror producido por Iluz extranall es mayor en los extremos - 

del rango de loneitudes de onda. 
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Las maneras de eliminar la " luz extratíall son: 

1.- Protecci6n de las partes 6pticas Lel instrw¿iento de ra- 

yaduras y polvo. 

2.- Adici6n de un filtro que intercepte el rayo de luz y

permita solamente el paso del ran¡5:o espectral deseado. 

3.- El uso de un segundo monocromador en serio con el aue

se está usando. 

Otra fuente de error se presenta por el uso de una :, iiplitud

de abertura muy ancha, pues una de las condiciones para que

se siEa la ley de Bear, es que la luz que incido sobra el - 

objeto que absorbe color sea monocromática. 

Las fotoceldas o fototubos tambián pueden producir error, - 

ya que cada una de ellas es sensible en determinada regi6n

del espectro y fuera de este rango dan malos resultados. 

1 mal ajuste o mal funcionamiento del galvan6metro puede - 

contribuir a la prepencia de error, por lo que el rango de

operaci6n más preciso es entre 15 y 80, u T. 

Tambi6n deben tomarse en cuenta los errores de paralaje al

hacer la lectura. 

En &,eneral hay muchas fuentes de error, unas evitables Las

que otras, por ejemplo: procedimientos tales como la pipe— 

teada, pesada o diluci6n, que pueden introducir error si no

se hacen con precauci6n. 

d) Sistema para verificar el funcionamiento de un espectro- 

fot6metro fotoel6ctrico en su rango visible. 

Para obtener medidas espectrofotométricas exactas, se debe

tener mucho cuidado para calibrar adecuadamente el instru— 

mento; esto incluye el uso de estándares y procedimientos - 

de calibraci6n para los ajusteL de 0 y 10C);'. T y para verifi

car las escalas fotom6tricas y la de longitud de onda. 

El m6todo más comdn de calibraci6n de la longitud de onda - 

en espectrofot6metros con aberturas auplias, es el uso de - 

filtros de absorci6n calibrados. 
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Los filtros estándar con bandas agudas de absorci6n consis— 

ten princípalmonte de soluciones de sales de metales alcali

nos raros 6 las mismas sales disueltas en vidrio. Entro — 

los filtros que más se han usado están: 6xido de holmiun, — 

en solución y en vidrio; didymium en vidrio; samarium y neo

dymium en solución. De todos el más usado es el de didymium

el cual tiene varias transmitancias mínimas a lo largo del

espectro visible, las cuales pueden ser usadas para verifi— 

car la calibración de onda. Generalmente los filtros vie— 

nen calibrados p Lra dar determinada lectura de transmitan— 

cia con relación a determinada lon, itud de onda. 

El método de calibración de la lonSitud usando estos filtros

tiene ventajas y desventajas. Entre las desventajas están: 

1.— Varios picos mínimos están compuestos de absorciones mul

tiples y por 6sto los puntos de calibración dependen erande

mente de la amplitud de la abertura. 

2.— Debido a aue las bandas de absorción son generalmente — 

asimétricasy los puntos de transmitancia mínima -son depen— 
dientes de la asimetría de la distribución de la abertura. 

Las ventajas pueden resumirse en lo si¿uiente: 

1.— El método no es costoso. 

2.— La calibración puede hacerse rápidauente de la misma ma

nera que se miden las muestras.. 

3.— Los resultados no son muy dependientes de la temperatu— 

ra ni de la posición del filtro en el espectrofot6metro. 

4.— Se puede tener una idea de la amplitud de la abertura — 

por la apariencia de ciertos puntos de la curva. 

5-- De acuerdo a las lecturas se puede tener una apreciación

bastante exacta de la calibraci6n de la lonjitud de onda del

instrumento. 
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Curva de transmitancia espectral del filtro de didymium. 

Hay otros parámotros importantes de controlar en todo espeo

trofot5metro. Estos son: 

a.- Linearidad fotométrica ( proporcionalidad). 

b.- Luz extraSa. 

c.- Amplitud de banda. 

La amplitud de banda es una medida del rango de lonjitudes

de onda que están incluídas en el rayo de la luz monocromá- 

tica. Cualquier ¿ lteración en la amplitud de banda, altera

también las lecturas. 

La linearidad fotomItrica es una medida de la precisi6n con

la cual un espectrofot6metro reporta relaciones de intensi- 

dades de luz; es decir, la proporcionalidad que hay entre

la luz cuc llega a la -fotocelda y la energía que sale de

ella. 

La luz extrrí_-'a se puede de: inir cono la luz que lleja zi. la
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soluci6n a una lon_—itud de onda diferente a la que pasa a

trav6s de la lectura del nioiocroi.,,,-n( Ior. 

Una Goluci6n acuosa de sulfato de níquel produce una curva

de transmitancia espectral en forma de campana con una - - 

transmitancia máxima a una lónjitud de onda de 510 nanome— 

tres. 
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Curva de transmitancia espectral de la

soluci6n de sulfato de níquel. 

Diferentes lecturas de la transmitancia de una soluci6n de - 

sulfato de níquel nos dan una buena orientaci6n del buen fun

cionamiento del instrumento. Para 6sto se requiere el uso - 

de filtro de didymium y una soluci6n estandarizada del sul- 

fato de níquel que puede consejuir comercialmente 6 se pue- 

de Dreparar en el laboratorio de la siguiente manera: 
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a.— Limpiar y secar cuidadosanente un par de cubetas que se

adapten al instrumento. 

b.— Disolver 10 grs. de sulfato de níquel hexahidratado, — 

grado reactivo en ajua destilada. A-, ejar 0- 5 m1 do ácido

clorhídrico concentrado y diluir la mezcla en un matraz vo— 

lumétrico hasta 50 m1, filtrar la cantidad suficiente de es

ta soluci6n en una de las cubotas y taparla inmediatamente

con una tapa de plástico, la cual se sella con parafina. 

e.— Soluci6n de referencia 6 blanco. En un matraz volumé— 

trico de 50 ml., colocar 0, 5 m1 de áoido clorhídrico concen

trado y diluir a 50 m1 con agua destilada. Colocar un la — 

cubeta cantidad suficiente de esta solucí6n y tapar la cu— 

beta como se hizo con el sulfato de níquel. 

d.— Marcar las cubetas para que cada vez que se usen se co

loquen en la misma posici6n. 

Ias soluciones, si las cubetas están bien selladas, pueden

permanecer claras y estables por mucho tiempo. Su valor per

manente como estándar dependerá jrandomente del cuidado con

que se mantengan las superficies 6pticas. Mantenerlas en — 

posici6n vertical y a temperatura entre 25 Y 300 e. 

Procedimiento: 

1.— Permitir que el instrumento se caliente -Dor un período

de 30 minutos y luego ajustar a 0,', T. 

2.— Verificar la longitud de onda utilizando un filtro de — 

absorci6n como en el didymium. 

3.— Usando el blanco para ajustar a lOTifo T , leer el están— 

dar del sulfato de níquel en las siguientes longitudes

de onda: 400, 460, 510, 550 Y 700- Anotar las lecturas

encontradas y construir la curva de transmitancia espec

tral. 

Tener cuidado de ajustar a 100;J T con el blanco cada vez — 

que varíe la longitud de onda. 

Un rcUistro diario de estos datos partiendo de un resultado
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inicial Ijermito conocer que cambios se presentan con el

tiempo en el instrwn nto. 

Siernificado de los resultados: 

La importancia de los datos obtenidos depende casi completa

mente de los cambios que se suceden con el tiempo. 

1.— Las lecturas a 400 Y 700 nan6metros sirven rara detcc

tar " luz e,,--tralía". Un aumento por encima del 3% T en cual— 

quiera de las 2 lonjitudes de onda demanda corrección del — 

instrumento. 

Causas: 

a.— Lámpara cxcitadora vieja, oscurocida u opaca. 

b.— Polvo en los lentes de salida del sistema óptico. 

o.— Dispersador de difracci6n 6 lentes internos deteriorados. 

Remedio: 

a.— Limpiar 6 reemplazar la lámpara y checar nuevamente la

calibración. 

b.— Limpiar los lentes. 

o.— Necesita servicio profesional. 

2.— La lectura a 510 nan6metros sirve para detectar cambios

en la amplitud de banda. Disminución en la lectura indica

aumento en la amplitud de banda. Una disminución del 3% T

con respecto al valor original demanda servicio. La longi— 

tud de onda de 510 nan6metros es el pico mínimo de absor

ci6n Dara el sulfato de níquel. 

Causas: 

a.~ Torsión 6 curva del filamento de la lámpara excitadora.' 

b.— Abertura de salida daiiada( en el orificio de la cubeta). 

e.— Dispersador de difracci6n dafiado. 

Remediot

a.— Cambiar la lámpara y chocar nuevamente la calibración. 

b.— Necesita servicio profesional. 

e.— Necesita servicio profesional. 
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3.— Las, lecturas a 460 Y 550 nan6metros están relacionadas

entro sí y se usan principalmente -para verificar la calibra

ci6n de la longitud de onda. Un cambio en la precísi6n con

la cual el selector de las loneitudes de onda indica la lon

Pitud de onda promedio del rayo de luz, produce cambios en

las lecturas del sulfato de níquel. Los valores de transmi

tancia a estas longitudes de onda y los cambios presentados

están siempre en direcciones opuestas. Lsl error que se prje

senta es por alteraci6n en la relaci6n entre la localiza— — 

ci6n del filamento de la lámpara excitadora en el sistema — 

6ptico y la del selector de longitudes de onda. 

La relaci6n de las absorbancias a estas lon¿.-itudes de onda

es una aproximaci6n de la linearidad del instrumento y debe

estar en relaci6n 2: 1. Por ejemplo: a 460 nan6metros da — 

una lectura de 0. 602 y a 550 nanómetros de 0. 301, es decir, 

que hay una relaci6n de 2: 1. 

Es muy importante determinar la relaci6n original para pon— 

teriormente detectar si se presentan cambios en la relaci6n, 

los cuales pueden ser indicativos de prololemas serios en el

instrumento. 

4.— Aunque la sensibilidad del instrumento, en general no

es un parámetro básico de las mediciones espectrofotométri— 

cas, hay oircunstancias bajo las cuales la sensibilidad pue

de roducirse a tal punto que interfiera con las mediciones

normalos. 

La primera evidencia de la disminuci6n de la respuesta del

instrumento se presenta en los extremos del rango de longi— 

tudes de onda, donde la energía espectral es normalmente mí

zt a ser crítica cuando la rotaci6n completa en — nima. Ll¿.. 

direcci6n de las aGujas del reloj del bot6n de ajuste P_Tue— 

so dol galvanámetro no lleva rápidamente el indicador fuera

de oscala hacia la derecha, aunque el orificio de la cubeta

este vrcío. 
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Causas: 

a.— Mala calibraci6n de lonjitud do onda. 

b.— Lampara excitadora vieja, enne,,-recida u o,) aca. 

c.— suciedad en la ventana de la fotocelda. 

d.— Lámpara, lentes 6 abertura de salida sucios. 

e.~ Palla parcial de la fuente de poder. 

f.— Falla en la fotocelda. 

g.— Dispersador 6 lentes internos deteriorados. 

Remedio: 

a.— Calibrar adecuadamente. 

b.— Cambiar la lámpara. 

a.— Limpiar la ventana. 

d.— Lim-oiarlos. 

e.— Cambiar la fuente de poder. 

f.— Reemplazar la fotocelda. 

g.— Necesita servicio profesional. 
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e).- Instrumento utilizado. 

Para analizar las diferen-bas aleaciones de a1wainio se uti- 

liz6 un Espectrofot6metro Bauch L- Lomb modelo Spectronio 20. 

fototubo

de

referencia

Diagrama 6ptico

Lampara

lente

fototubo selector de

de lon: itud de onda

medición

Manejo del Instrumento: 

dilla

1.- Encender el instrumento y dejar que se caliente durante

5 min. 

2.- Seleccionar la longitud de onda a la cual se va a traba

jar. 

3.- Ajustar la lectura a cero. No deberá haber tubo de mues

tra en el instrunento y el porta -tubos deberá estar oe~ 

rrado. 

4.— Llenar un tubo de muestra con ajua destilada 6 con el - 

blanco. 
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Colocar dicho tubo de muestra en el porta' uubos y cerrar. 

Ajustar a 100,1,lo T. 

5.— Reemplazar el agua destilada 6 blanco por una r : sl,ra — 

problema. 

El porciento de tranomitancia de la muestra se leo directa— 

mente. 

Esta calibraci6n de 0 y 10(>,' se debe hacer cada vez que se

seleccione diferente longitud de onda. 

Se usaron reactivos analíticos y agua destilada para efec— 

tuar los análisis. 
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C A F I T U L 0 1 1 1

M LI T 0 D 0 S D -- I A N A L I S I S

A).— Determinaci6n de manganeso. 

B).— Determinaci6n de cobre. 

C).— Determinación de níquel. 

D).— Determinaci6n de cromo. 

E).— Determinaci6n de fierro. 

F).— Determinaci6n de bismuto. 

G).— Determinaci6n de titánio. 

H).— Determinaci6n de boro. 
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DETIERI-1INACION DE LIANGArESO ZN ALUMINIO

método del persulfato) 

Principio: 

El persulfato de amonio oxida el í6n manganeso a i6n per— 

manganato. La oxidaci6n es llevada a cabo a temneraturas

abajo del punto de ebullici6n de la soluci6n, en riresencia

de una pequeHa cantidad de nitrato de Plata. 

Rango: 

El rango de concentraci6n recomendada es de 0, 05 a 2. Q1'S de
manganeso* 

Reactivos: 

Mezcla de ácidos compuesta de: 

400 m1 de ácido sulfúxico concentrado, grado reactivo. 

400 m1 de ácido nítrico concentrado, grado reactivo. 

200 m1 de agua destilada. 

almacenar la mezcla en un frasco de vidrio). 

Nitrato de plata.— Disolver 3 gr. de nitrato de plata, gra

do reaotivo, en un litro de agua desti

lada y almacenar en un frasco ambar pa

ra evitar su descomposici6n. 

Persulfato de amonio, grado reactivo en cristales. 

Soluci6n estándar de manganeso.— Disolver 0. 6153 gr. de

sulfato de manUaneso mo— 

nohidratado, grado reac— 

tívo en un litro de agua

destilada. 

1 m1 de sol.= O. 2 mgr 1 -.,In') 

Procedimiento: 

a).— Preparaci6n de la curva de calibraci6n. 

Una serie de estándares son preparados rara cubrir el rango

de 0. 002 a 0. 020 mg:r Mn/ ml. Por medio de pipetas transfe— 
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rir 2, 5y l0y 15 y 20 m1 de la soluci6n estándar de manjane
so a matraces volum6tricos de 200 ml. , sto representa res- 

pectivamente 0. 002, 0- 0059 0. 010, 0. 015 y 0. 020 mgr DIn/ ml. 

También preparar un matraz sin agregar el estándar do manga

nesop esto es para la soluci6n blanca 6 de referencia. 

A las soluciones estándar pipeteadas y al matraz para la so

luci6n blanca 6 de referencia, agregar 10 ml. de la mezcla

de ácidos, despuás adicionax 10 ml. de la soluci6n de nitra

to de plata Y 50 ml. de agua destilada caliente conteniendo

un gramo de persulfato de amonio, mezclar completamente las

soluciones, calentar ligeramente para desarrollar el color

pero evitar que hierva, esto requiere de 1 a 10 minutos. En

friar a temi)eratura ambiente y diluir hasta el aforo con - 

agua destilada, mezclar. 

Trasferir 5 ml. de cada una de las soluciones estándar a - 

los tubos de muestra 6 cubetas de un espectrofotUctro, se- 

leccionando una longitud de onda de 535 nan6metros; cal¡ — 

brar el instrumento, colocando lM% de transmitancia con la

soluci6n blanca o de referencia; leer el porciento de trano

mitancia de cada soluci6n estándar preparada. Usando papel

semilogarítmico trazar una gráfica teniendo porciento de

concentraci6n de manganeso en mgr Mn/ ml. contra porciento

de transmitancia. 

b).- Preparaci6n de las muestras. 

Para manganeso arriba de 2%. usar un ,,,ramo de muestra; para

manganeso de 0. 2 a 2% usar 0. 2 gramos de muestra. 

Colocar la muestra en un matraz erlenmeyer de 250 ml., adi- 

cionando 20 ml. de la mezcla de ácidos ( 30 si se usa un Gra

mo de muestra), y calentar hasta que la muestra se disuelva

completamente, enfriar y a,- re&ar 10 ml. de la soluci6n de

nitrato de plata Y 50 m1 de aL,­ua caliente conteniendo un

gramo de persulfato de amonio. 
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Hacer el mismo Procedimiento para el blanco o de referen- 

cia, -; oro usando solo 10 ml. de la mezcla de ácidos. Ca- 

lentar lijeramente ara desarrollar el color pero evitan- 

do que hierva; enfriar a teraperatura ambiente y de ser ne

cesario filtrar la solución colocandola en un matraz de - 

200 ml., lavar el precipitado dos veces con a,- ua destila- 

da, diluir hasta el aforo y mezclar. 

Transferir 5 ml, de la solución problema a un tubo de mues

tra 6 cubeta de un espectrof.ot6metro, seleccionando una — 

longitud de onda de 535 nanúmetros; calibrar el instrumen- 

to a 100% de transmitancia con el blanco 6 de referencia, 

reemplazar el blanco con la solución problema y leer el — 

porciento de transmitancia, llevar dicha lectura a la erá- 

fica de calibración y determinar la concentración de manga

neso. 

Observaciones: 

l).- La solución de permanSanato oxidada es estable menos - 

de 24 horas a temperatura ambiente. 

2).- El i6n cloruro no deberá estar presente. 
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método del dietil-ditiocarbamato) 

Principio: 

27

El diotil- ditíocarbamato de sodio en soluciones muy dílui— 

das, produce una suspensión coloidal color amarillo -café, - 

cuando se a,-rega a una solución amoniacal de una sAl cúpri- 

ca. El carbamato de cobre es soluble en tetracloruro de - 

carbono y de este modo puede usarse para trabajos espectro- 

fotométricos. 

Rango: 

El rango de concentración recomendado es de 0. 1 a &/'.' de - 

cobre. 

Reactivos: 

Mezcla de ácidos compuesta des

475 m1 de a£ua destilada. 

125 m1 de ácido sulfúrico concentrado, grado reactivo. 

200 m1 de ácido nítrico concentradoy grado reactivo. 

200 m1 de ácido clorhídrico concentrado, grado reactivo. 

almacenar la mozcla en un franco de vidrio). 

Acido cítrico.- ( 10, l,): Disolver 100 gr. de ácido cítrico en

un litro de agua destilada. 

Hicr6xido de amonio ( 1: 3): Mezclar 250 ml. de hidr6xido de

amonio concentrado en 750 ml. de

agua destilada. 

DimatilElioxima: Disolver 1 gr. de dimetilglioxima en 100

ml. de hidr6.ddo de arionio concentrado. 

filtrar en caso de ser necesario. 

Totracloruro de carbono, Grado reactivo. 
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Dictil--li'uiocarbai.iato de sodio: Dizolv= 1 Gr_. de c ietil—cli

tioc,irb, Liato de sodio en un

litro &o a_-ua destilada.( la

solución debe ser alnacona— 

da en un frasco aJoar y no

uardarse wns de una senana-'. 

Procediniento: 

a).— Proparaci6n de la curva de calibración. 

Para reparar la curva do calibraci6n se seleccionan un nia— 

mero determinado de aleacionos estándar de aluminio r= a cu

brír el ranÉ; o de concentración de 0. 1 a 3

Ol
do cobre. 

Tomar 0. 1, 0. 2, 0. 59 1. 0, 2. 0, 3. 0, 4. 0, 5. 0, 6. 09 7- 0, Y

8. 0;"0 do la aleación colocandolas -, or separado en vasos de

precipitados de 250 mi., agreGando 15 mi- do la m zcla de

ácidos; colocar sobro una parrilla de calontaLiiento y caicn

tax cuidado - por los vapores do ácido sulfúrico que — 

se desprenden. .,, 1 resultado no cambiará si la solución es

llevada a seqUedad por evaporación. Quitar las soluciones

de la parrilla de calentamiento y enfriar, adicionar 60 mi. 

de agua destilada caliente y calentar hasta que los resi— — 

duos se disuelvan, la presencia de sílica deshidratada pue— 

de haoer que las soluciones aparezcan turbias, sín embargo, 

esto no interfiero durante las operaciones subsecuentes; en

friar las soluciones en un baño de agua y transferir a un — 

matraz volumétrico de 250 mi- diluyendo hasta el aforo con

agua destilada. 

PiDetoar 5 mi. de las soluciones que contengan menos de 155

de la aleación de aluminio y 25 mi. de las soluciones que — 

contengan más de 1- 4 llevar cada una a un vaso de precipitaO — 

dos de 250 mi- y agregar lo siguiente: 10 mi. de ácido cí— 

trico ( 1OPY 5 gotas de dimetilglioxina, 10 mi. de hidróxido

de amonio ( 1: 3), mezclar las soluciones después de cada adi

ción y dejar reposar 3 minutos, después de la adición del
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hidr6xido de amonio; filtrar las solucionos, enjuagar los

vasos de precipitados y lavar los precipitados con un míni- 

mo de agua caliente, transferir los filtrados a embudos de

se-paraci6n de 250 m1, y enjuagar el vaso dos veces con pe— 

queHas porciones de agua destilada adicionando los lavados

a los embudos de separación respectivos, después aEweGar 20

ml. de dietil-ditiocarbamato de sodio y mezclar. 

l xtraer con dos porciones de 20 ml. de tetracloruro de car- 

bono. 51 dietil-ditiocarbamato de cobre se disuelve en te- 

tracloruxo de carbono para formar una solución amarillo -ca- 

fé; vaciar la capa del fondo del totracloruro de carbono a

un matraz volumétrico seco de 50 M1- y diluir hasta el afo- 

ro con tetracloruro de carbono.( -_'l tetracloruro de carbono

es extremadamente tóxico, por lo que deberá trabajarse en - 

una campana de extracción). 

También preparar una solución con el mismo procedimiento an

terior pero sin agregar la aleación estándar de aluminiop a
la que se denominará blanco 6 referancia. 

Colocar por separado 5 ml. de cada solución en los tubos de

muestra 6 cubetas de un espectrofot6metro, seleccionando — 

lana longitud de onda de 440 nan6metros, calibrax el instru- 

mento a 1000% de transmitancia con el blanco 6 referencia, y

después leer el porciento de cada solución estándar. Usan- 

do papel semilogarítmico trazar una gráfica teniendo por- - 

ciento de concentración de cobre contra porciento de transw

mitancia. 

b).- Preparación de la muestra. 

Para el rango de concentración de cobre de 0, 1 a 1,,' . usar

0. 2 gr. de muestra. 

Para el rango de concentración de 1 a &' lj usar 0. 1 gr. de - 

muestra. 

Tomar 0. 1 gr. de la aleación problona ( 0. 2 - r. si la concen- 
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traci6n de cobre es de 1. 0; 6 ¡ uenos), y llovarla a un vaso

de precipitados de 250 ml - Y a¿'rO at 15 ml. de Iz, nozcla do

ácidos, colocar sobre una paxrilla de calentamicri.o y calen11 - 

tar cuidado samunt e por los va-jores de ác-; (jo sulfúrico (lue - 
se desprenden, el resultado no cambiará sí la solución u, - 

llevada a sequedad. Quitar la muestra de la parrilla de ca

lentamiento y dejar enfriar, a¿Tegar 60 Lil. de a.. a dcstila

da caliente y calentar hasta que los residuos se di,-,uelvar, 

la presencia de silica deshidratada puede hacer que la- solu

ci6n se enturbie pero esto no hace variar los resultados. 

Enfriar la solución problema en un baZío de aC;ua y transfe— 
rir a un matraz volumétrico de 250 mi. diluyendo hasta el a

foro con agua destilada. 

Pipetear 5 mi. de la solución problema ( en caso de contener

menos de 1 de cobre) 6 25 mi- ( en caso de contener más de

l 5 de cobre), llevar a un vaso de 1; recipitados de 250 mi- Y
adicionax lo siGuiente: 10 mi. de ácido cítrico ( 10%), 5 — 

gotas de dimetilglio=ima, y 10 mi. ( 1: 3) de hidr6xido de - 

amonio; mezclar la solución problema despuCs de cada adi- - 

ci6n y dejarla reposar durante 3 minutos, filtrar, onjuagar

el vaso de precipitados y lavar el ,)roe¡-Ditado con un míni- 

mo de agua caliente, pasar el filtrado a un embudo de sepa- 

ración de 250 mi. y enjuagar el vano dos veces con pequeHas

porciones de a¿ua destilada adicionando los lavz,.dos al embu

do de separación a esta soluci6n agregar 20 mi. de dietil— 

ditiocarbamato de sodio y mezclar. 

Dxtraer con dos porciones de 20 mi. de totracloruro de car- 

bono. El dietil--ditiocarbamato se disuelve en totracloruro

de carbono Para formar una solución café amarillenta. Va— 

ciar la capa del fondo a un matraz volum6trico de 50 mi. Y

diluir hasta el aforo con totracloruro de carbono. 

Tomar 5 ml. de la soluci6n problema y llevarla a un tubo ¿Le

muestra 6 cubeta de un espectrofot6motrc, seleccionando una
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lonjitud de onda de 440 nan6motros, calibrar el instrumento

5 de transmitancia con el blanco 6 referencia; colocara lOa,'0

el tubo con la solución problema y hacer la lectura de por -S - 

ciento de transmitancia. Referir dicha lectura a la ¿-rári— 

ea de calibración para determinar la concentración de cobre. 

Observaci6n: 

La condición óptima para la formación y extracción del — — 

complejo de cobre es tener pH de 9 a 9. 3, por lo tanto es — 

necesario que los reactivos requeridos en este m6todo se u— 

sen en las oantidados indicadas. 
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D., T- IZZIZITAfJICITT D 11-1I,,,UEL :,,'IT JUM.111-TIC) 

m6todo de la dimetilglioxima) 

Principio: 

La dimetilglioxima reacciona con el i6n níquel, oxidandolo, 

para formar un complejo de color rojo vino. liste se lleva

a cabo en - una soluci6n básica en presencia de bromo activo

como oxidante. 

Rango: 

1,11 rango de concentraci6n recomendado es de 0. 01 a 2, 5% de

níquel. 

Reactivoss

Acido sulfúrico concentrado, grado reactivo. 

Acido nítrico concentrado, grado reactivo. 

Hidr6xido de amonio ( 28- 30,o), grado reactivo. 

Agua de bromo saturada. 

0Acido cítrico ( 50,'),— Disolver 150 gr, de ácido cítrico

grado reactivo, en 300 ml. de agua

destilada. 

Dimetilglioxima ( soluci6n al 1% en alcohol otílico). lisol- 

ver un gramo de dimetilElioxima, Grado reao

tivo en 100 ml. de alcohol etílico al 9y%.. 

Filtrar en caso de ser necesario. 

Soluci6n estandar de níquel.- Disolver 3. 365 gr. de sulfato

de níquel amoniacal, grado — 

reactivo, en 100 ml. de agua

destilada caliente, diluir has

ta 500 ml. en un matraz volu- 

m6trico.( 1 mi. , 1 mgr. Iii). 
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Procedimiento: 

a).- Preparaci6n de la curva de calibración. 

Uns serie de estándares se pre¡jaran nara cubrir el rango de

0. 2 a 5 PPm- 6 0. 0002 a 0. 005 mgT. Ni/ ml. 

Solución l 1.- Pipetear 10 mi. de la solución estándar de - 

níquel y colocarla en un matraz volumétrico de 500 mi-, di- 

luyendo hasta el aforo con agua destilada. l sto representa

20 ppm. 6 1 mi. - 0. 02 mgr. Ni. 

Por medio de pipetas transferir 25t 209 15Y 10, 5 Y 1 mi. de

la solución # 1 a matraces voluLiétricos de 100 mi., esto re

presenta res,,ectivamente 5, 4, 3, 2, 1 y 0. 2 ppm. 6 0- 005, 

0. 004, 0. 003, 0. 002, 0. 001 y 0. 0002 mGr. Ni/ ml. 

También tener otro matraz listo para preparar el blanco 6 - 

referencia. 

Adicionar 25 mi. de agua destilada a cada matraz y después

agregar en orden lo siguiente: 

lo mi. de mezcla de ácidos ( 5 mi. de ácido sulfúrico Y

5 mi, ( le ácido nítpico). 

5 mi. de ácido cítrico al 50 y.. 

5 mi. de agua de bromo saturada. 

mezclar las soluciones después de cada adición. 

Neutralizar las soluciones con hídr6xido de amonio para des

truir el color del bromo y entonces agregar de 3 a 5 mi. en

exceso, enfriar a temperatura ambiente y agregar 5 mi. de — 

la solución de dimetilglioxima; diluir hasta el aforo con — 

agua destilada. 

Transferir 5 mi. de cada solución estándar a los tubos de

muestra 6 cubetas de un espectrofot6metro, seleccionando — 

una loneitud de onda de 445 nan6métros y calibrar el instru

mento a 100-,I. de transmitancia con el blanco 6 referencia; — 

leer el porciento de transmitancia de cada solución prepara

da, después de 5 minutos de haberse formado el color. 
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Usando P-IDel semilojarítmico trazar una ¿ r-Ifica colocando
en la escala lineal mG­r. Ni/ ml. 6 jorciento de concentra— 

ci6n de níquel y en la escala logarítmica el porciento de

transmitancia. 

b).~ Preparaci6n de las muestras. 

Para el raneo de conceptraci6n de níquel de 0. 3 a 2. 5 jp usar

0. 1 g=. de muestra. 

Para el rango de concentraci6n de níquel de 0. 01 a 0. 3i'o

usar 0. 3 z- r- de muestra. 

Colocar en un matraz erlenmeyer de 250 m1, y disolver con

una iaezcla de ácidos de 10 ml. de ácido sulfúrico concentra

do y 10 ml. de ácido n1trico concentrado, dejar reposar 10

minutos y enfriar, adicionando 50 ml. de agua destilada y - 

condensar liasta que se disuelvan las sales; c nfriax y trans

ferir a un matraz volum6trico de 100 ml. llenando hasta el

aforo, mezclar y fíltrar una porci6n de la soluci6n; pipe— 

toar 20 ml. del filtrado si la muestra usada fué de 1 gr. 6

50 ml. si la muestra usada fué de 0. 3 gr- Colocar en un - 

matraz volum5trico de 100 ml. aerejando en orden lo si¿uien

te: 

5 ml. de ácido cítrico ( 50%)- 

5 ml. de agua de bromo. 

Mezclar después de cada adici6n; neutralizar con hidr6xido

de amonio concentrado hasta que desaparesca el color del bro

mo, entonces ajregar de 3 a 5 ml. en exceso; adicionar 5 m1

de dimetilglioxima y diluir hasta el aforo con agua destila

da. 

Hacer el mismo procedimiento para el blanco 6 referencia - 

usando 10 ml. de mezcla de ácidos . 

Cinco minutos después de la adici6n de la dimetilglioxima - 

tomax 5 ml- de la soluci6n y colocarla en un tubo de muestra

6 cubeta de un espectrofot6metro, seleccionando una longi— 



35

tud, de onda de 445 nanSmotros; calibrando el instrumento con

el blanco 6 ref-crencia a 100,,2 do transmitancia. Roemplazar

el blanco por la muestra y leer el porciento de transmitan— 

cia; llevar la lectura a la curva de calibración y determi— 

nar la concentración de níquel. 

Obzervaciones: 

1.— Cobre y cobalto dan color con la dimetilglioxima., pero — 

estos metales no interfieren si sus concentraciones son

menores 6 ir,,uales que la concentración de níquel. 

2 .— El color es inestable y cambia con el tiempo, por lo tan

te, todas las lecturas deberán hacerse 5 minutos después

de la adición del reactivo de color. 



DEM= IINACION DL CR01.' 0 - 12T ALIRUITIC, 

m6todos de crowtOS) 

Principio: 
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Ll per6xido de hidrógeno en medio alcalino oxida el i6n cromo
a la forma de i6n cromato de color amarillo. 

Rango: 

Esl rango de concentraci6n recomendado es de 0, 05 a 0. 35% de

cromo* 

Reactivos: 

Hidróxido de sodiOg grado reactivoy en lentejas. 
Hidr6xido de sodio ( ICr/).— Disolver 50 gr. de hidróxido de

soclio en 500 ml. de agua destila

da. 

Peróxido de hidrógeno ( 3C)).— grado reactivo. 

Procedimiento: 

a).— Preparación de la curva de calibración. 

por el hecho de que la coloración amarilla del íón cromatoo

aumenta cuando la muestra contiene fierro y sílica, la curva

de calibración es establecida usando muestras de aluminio' — 

con contenido de cromo conocido. 2n la preparación de la — 

curva de calibración es preferible que las aleaciones de alu

minio estándar sean del mismo tipo de la aleaci6n que se va

analizar. 

Tomar 0. 3 gr. de las aleaciones estándar de aluminio y colo— 

car cada una en un matraz erlenmeyer de 250 ml., alíadiendo — 

4 ml. de agua destilada Y 5 gr. de hidróxido de sodiog calen

tax hasta que se disuelva completamenteg cuando dejen de al a

recer las burbujas del hidr6geno desprendido, agregar cuida— 

dosamente gota a gota per6xido de hidrógeno al 30% para — — 

completax la oxidación del cromo ( se requieren aproximadamen
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te de 3 a 4 ml. de per6xido de hidrógeno); es mejor inclinar

el matraz y dejar que las Gotas del per6xido llejuen hasta — 

la solución resbalando por las paredes del matraz, después — 

de la oxidaci6n filtrar la solución caliente a través de un

crisol gooch que contenga una capa de asbesto y lavax 4 ve— 

ces con hidróxido de sodio al 10,5 G ( usar de 10 a 15 ml- para

cada lavado). Transferir el filtrado a un matraz volum6tri— 

co de 100 ml. y diluir hasta el aforo con hidr6xido de sodio

al 10 %. 

Hacer lo mismo para una muestra que no contenga la aleación

de aluminio y tomarla como blanco 6 referencia. 

Tomar 5 ml. de las soluciones estándar y colocarlas en los

tubos de muestra 6 cubetas de un espoctrofot6metro, seleccio

nando una lonpjitud de onda de 370 nan6metros; calibrando el

instrumento a 10CV,o de transmitancia con el blanco 6 referen— 

cia y después leer el porciento de transmitancia de cada una

de las soluciones estándar. Usando papel semiloZaxítmico — 

graficar el porciento de concentración de cromo en la coorde

nada lineal y el porciento de transmitancia en la coordenada

logarítmica. 

b).— Preparaci6n de las muestras. 

Tomar 0. 3 gr. de muestra y llevarlo a un matraz erlenmeyer de

250 m1, alíadiondo 4 ml. di ajua destilada Y 5 gr. de hidr6xi

do de sodioy calentando hasta disolución completa; ha dejar

de aparecer las burbujas del hidx 6geno desprendido, agregar

cuidadosamente eota a gota, per6xido de hidrógeno al 31Y/o has

ta completar la oxidaci6n del cromo. ( se requieren de 3 a 4

ml. de per6xido de hidrógeno),, después filtrar la solución

caliente a través de un crisol gooch que contenga una capa — 

de asbesto y lavar 4 veces con hidr&ádo de sodio al 10,cl5y

usar solo de 10 a 15 ml- para cada lavado. Transferir el

filtrado a un matraz volumétrico de 100 ml. y diluir hasta

el aforo con hidróxido de sodio al 10,'. 
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Tomar 5 M1- de la solución problema y colocarla or, un tubo

de muestra 6 cubeta de un espoctrofot6metroy seleccionando

una longitud de onda de 370 nan6metros, calibrar el instru

mento a 1001,10 de transmitancia con el blanco 6 referencia y

despu6s hacer la lectura de la muestra; llevar dicha lectu

ra a la curva de calibración y determinar la concentración

de cromo. 

Observaciones: 

1.— La oxidaci6n de cromo es dificil y se llegan a obtener

resultados bajos, por lo que se recomienda seguir co— 

rrectamonte el procedimiento. 

2.— Fierro y sIlica mejoran el color amarillo del ión cro— 

mato, por lo tanto, se obtienen mejores resultados — 

cuando muestras y estandares son compuestos de la mis— 

ma aleación. 

3.— El cobre da coloración azul pálido a la solución. A — 

longitud de onda de 370 nanómetros este color tiene — 

pequefío efecto y puede ser pasado por alto. 

4.— Soluciones fuertes de hidx6xido de sodio atacan los tu

bos de muestra 6 cubetas; por lo tanto las soluciones

no deberán guardarse en ellas más que el tiempo necesa

rio para la lectura. 
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M= 11LIACIUN DE FLIRRO - 11 ALUIJITIO

m6todo de la orto- fcnantrolina) F 9 q 114 - 

Principio: 

La orto- fenantrolina reacciona con el i6n ferroso para ---ormar

un complejo de color naranja, esto se realiza en una soluci6n

ácido de PH 4, en presencia de cloruro de hidxoxilamina, el

cuál actúa como un reductor. 

Rango: 

El rango de concentraci6n recomendada es de 0, 05 a 1.%' I de - 

f ¡erro. 

Reactivos: 

Acido clorhídrico, Grado reactivo. 

Cloruro de hidro=i lamina ( 10515).- Disolver 10 gr. de cloruro

de hidroxilamina en 100 ml. 

de agua destilada ( almace- 

nar en refrigeración, no

usar si la soluci6n esta

descoloridal. 

Orto- fenantrolina ( 0. 25%).- Disolver 0- 5 u= de orto ienan- 

trolina monohidratada en - 

150 nil. de agua dostilada

hirviendo, enfriar y trans

ferir la soluci6n a un ma- 

traz volumótrico de 200 ml. 

diluyendo hasta el aforo con

agua destilada ( almacenar - 

en refriGeraci6n, no usar - 

si la soluci6n esta descolo

rida). 

Acetato de sodio.- Disolver 85 gr. de acetato de sodio anhi- 

dro en 500 ml. de a¿ua destilada. 
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Soluci6n estándar de fierro.- Disolver 0- 5 Gr. de alambre - 

de fierro puro en 25 ral. do

ácido clorhídrico concentrado. 

Grado reactivoy transferir a

un matraz volumétrico de 500

mi. y diluir hasta el aforo

con agua destilada. 

1 ni. = 1 mgr. Fe). 

Procedixiiento: 

a).- Preparaci6n de la curva de calibraci6nr

Una serie de estándares se preparan para cubrir el rango de

concentraci6n de 0. 0001 a 0, 5 mgr. de Fe/ ml. 

Soluci6n¡,T 1.- Pipetear 10 mi. de la soluci6n estándar de - 

fierro y colocarlos en un matraz volumátrico de 500 ml - y di
luyendo hasta el aforo con agua destilada. ( 1 mi. = 0. 02 - 

mgr. Fe). 

Por medio de pipetas transferir 59 10, 15, 20 y 25 mi. de - 

la soluci6n Y 1 a matraces volumkStricos de 100 mi., esto re

presenta respectivamente 0. 001, 0. 002, 0. 003, 0. 004 Y 0- 005

mgr. Fe/ Mi. 

Soluci6n # 2.- Pipetear 1 mi. de la soluci6n estándar de ~ 

I¡ erro, colocarlo en un matraz volum6trico de 500 mi- Y di- 

luir hasta el aforo con a&ua destilada. ( 1 mi. - 0. 002 mgr. 

Fe). 

Por medio de pipetas transferir 10, 25, 40 Y 50 mi. de la - 

soluci6n # 2 a matraces volum6tricos de 100 mi.; esto repre

senta respectivamente 0. 000?, 0. 00059 0- 0008 Y 0- 001 mgr- 

Fe/ mi. 

A las soluciones piieteadas agrejar 1 mi. de cloruro de hi- 

droxilamina ( 10,,,Q) y mezclar, adicionar agua destilada hasta

80 mi. aproximadamentey entonces a,-reZar 10 ni. de ortofe— 
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nantrolina ( 0. 25') y mezclar, diluyenCo a la marca con aG

destilada, mezclar cuidado rar.-,c.n,Ge y dejax reposar 15 r.iinutol. 

Transferir 5 m1, de las soluciones estándar a los tuboz de

muestras 6 cubetas de un espectrofot6metrOy seleccionando - 

una lon,¿itud de onda de 510 nan6metros, calilbrando -, 100,5 - 

de transmitancia con agua destilada y después hacer la lec~ 

tura de cada soluci6n. Usando papel semilogaritmico G-raZi- 

car mgr F0/, ml. y/ o porciento de concentraci6n de fierro so

bre la coordenada lineal y el porciento de transmitancia so

bre las coordinadas logaritmicas del papel. 

b) *_ Preparaci6n de las muestras. 

Disolver 0- 5 ¿ w. de muestra en 30 ml. de ácido clorhídrico

lil), usando un vaso de precipitados de 250 Lil- y calenuar

en caso do ser ncecsario, filtrar y llcvar a un matraz volu

métrico de 200 ml., lavar el filtro 5 voces con agua desti- 

lada caliente, enfriax y diluir al aforo con agua destilada, 

pipetear 20 ml. de la soluci6n y colocarlos en un matraz vo

lumétrico de 100 ml., si la muestra contiene arriba de 1. 01/I.' 

de fierro; pipetear 10 ml.; en el caso de que la soluci6n - 

contenga menos de 11% de fierro. Agregar 1 ml. de cloruro de

hidroxilamina ( 10,rSI) y mezclax, adicionando 10 ml. de la so- 

luci6n de acetato de sodio Y 50 ml. de agua destiladay mez- 

clar y agrojar 10 ml. de orto- fenantrolina ( 0. 25%), mezclar

cuidadosamente y dejar reposar durante 15 minutos. 

Transferir 5 ml. de la soluci6n a un tubo de muestra 6 cube

ta de un espectrofot6metro, seleccionando una longitud de

onda de 510 nan6metros, calibrar a 10C% de transmitancia

con agua destilada y después hacer la lectura del porcient.o

de transmitancia de la muestra, llevar dicha lectura a la - 

gráfica de calibraci6n y determinar la concentraci6n de - 

fierro. 

Observaciones: 

1.- Si el color no desarrolla casi inmediatamente después - 
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de a,-,rógada la orto- fenantrolina, es debido a un pH baa - 

jo. Para mejoror, resultados es necesario que los reac- 

tivos requeridos sean usados en las cantidades exactas. 

2.- ¡ U color de la reacci6n es estable por cerca de 43 horas. 
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D.GES= INACION D2 DISITUTO EN ALUI.JITIO

método de la tiourea) 

Principio: 

El bismuto en una soluci6n ácida diluida forma con la tio— 

urea un completo de color amarillo. 

Rango: 

El rango de concentraci6n recomentado es de 0. 1 a 0, 5,,, de

bismuto. 

Reactivos: 

Acido clorhídrico ( l:2) p ­ rado reactivo. 

Acido nítrico ( l:4) Y grado reactivo. 

Soluci6n de ácido b6rico.— (saturada) Disolver 80 gr. de á— 

cido Urico, grado reactivo, en

un litro de agua destilada calien

te y enfriar. 

Soluci6n de tiourea ( 559.— Disolver 10 gr. de tiourea., jPra— 

do reactivos en 200 ml. de agua

destilada y filtrar ( esta solu— 

ci6n debe estarse preparando re— 

ciontemonte). 

Aluminio ( bajo án bismuto).— Conteniendo manos de 0. 001, 1 — 
de bismuto. 

Soluci6n estándar de bismuto.— Transferir 0. 25 gr. de bismu

to a un vaso de precipitados

de 150 m1, y agregar 20 ml. 

de ácido nítrico ( 1: 3), ca— 

lentar a fuego lento para di

solver y dejar expeler humos

cafés, enfriar y diluir a un

litro con ácido nítrico( 1: 9) 
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en un matraz volumétrico. 

1 ml. = 0. 25 mGr. Di)- 

Prooedimientot

a).- Preparación de la curva de calibración. 

Una serie de estadares son -preparados paxa cubrir el rango

de concentración de 0, 5 a 2- 5 mer- Di/ 100

11,
11- 6 0. 1 a 0. 5, Q 

de bismuto. 

Por medio de pipetas transferir 4, 8, 12, 16 y 20 ml. de la

solución estándar de bismuto a vasos de -.) rccipitados de 250

ml. y evaporar cuidadosamente hasta sequedad, pero no dejar

que se quemo. 2sto representa en la dilución final 0- 50Y — 

1- 0, 1- 5, 2. Oy y 2 - 5 = U- Bi/ 100 mi. respoctivamonte. A - 

cada vaso se aereja un 6ramo de aluminio bajo en bismuto, - 

seguido de 30 ml. de ácido clorhídrico ( 1: 2) y cubrir cuan- 

do la reacción se efectúe; adicionax 20 ml. de ácido nítri- 

co ( 1: 4) y hervir hasta que se produzcan humos caf6s> en- - 

friar y transferir a matraces volum6tricos de 100 ml., dilu

yendo hasta el aforo con ajua destilada, mezclar, filtrar - 

en caso de no estar claras las soluciones; transferir 50 m1

de los filtrados claros a matraces volum6tricos de 100 ml., 

a cada matraz aerejar 10 ml. de ácido b6rico y 20 ml. de 1.a

solución de tiourea, diluir al aforo con agua destilada y - 

mezclar; llevar t= bi6n el blanco 6 referencia a trav6s de

cada paso del procedimiento. 

TranDferir 5 Lil. de las soluciones coloreadas a tubos de

nuestra 6 cubetas de un ospectrofot6metro, zeleccionando

tina lonjitud de onda de 385 nan600tros, calibrar el instru- 

mento a 100,40 de transmi-tancia con el blanco 6 referencia y

des-,.)uéo hacer las lecturas del porciento de transmitancia - 

de cada solución. Ujando parel SemiloGarítmico graficar - 

m5x Di/ 100 ml. y/ o porciento de concentración de bismuto so

bre la coordenada lineal contra las luct,_,_ras de porciento - 

de transmitancia sobre la coordenada loUarítLiica. 
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b).- Pro -para ci6n de las nuestras. 

Tomar 1. 0 ¿ r. do la aleación y coloc-,,rla on un vano dc -- r0c«i

pitados de 250 ml., cubierto, aGree:ando 30 ml. de ácido clor

hídrico ( 1: 2), cuando la reacción se efoctille adicionar 20

ml. de ácido nítrico ( 1: 4) y h,--rvir liasta que so produzcan

humos cafés; enfriar y transferir a un matraz volun6trico da

100 ml. diluyendo hasta el aforo con agua destilada, mozclar

filtrar en caso de ser necesario ( tuxbia la soluci6n), y on- 

tonces transferir 50 ml. a un matraz volumétrico de 100 ml., 

ajreGando 10 ml. de ácido b6rico y 20 ml. de solución de - - 

tiourea, diluir hasta el aloro con aGua destilada y mezclar. 

Tomar 5 ml. de la solución problema y colocarla en un tubo - 

de muestra 6 cubeta de un espectrofot6metro, seleccionando - 

una longitud de onda de 385 nan6metros; calibrar el instru— 

monto a 10Tfo de transmitancia con el blanco 6 referQncía y - 

después hacer la lectura del porcionto de transmítancía de - 

la muestra, llevar dicha lectura a la gráfica de calibración

y determinar la concentración de bismuto. 

Observaciones: 

1.- Cada porciento de cobre en las aleaciones, baja el valor

de bismuto en 0. 001%. 

2.- El color del bismuto- tiourea varía con el aumento de áci

do clorhídrico presente, por lo tanto, es importante oue

éste reactivo sea usado en las cantidades exactas. - - 

También en importante que la ebullición no sea indebída- 

mente prolongada. 



I)L TI;Z,II,IACION Di TITANIO —Al ALUIMII0

m6todo del por6xido de hid-r6g,=) 

Principio: 
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El titanio forma un complejo soluble, de color amarillo, con

el per6xido de hidrógeno en una solución ácida. 

Rango: 

Bl rango de concentración recomendada es de 0, 15 a 3 mGr. de

titanio en 100 ml. de solución. 

Reactivos: 

Solución estándar de titanio.~ Recristalizar dos veces fluo— 

ruro de titanio y potasio mo— 

nohidratado con agua caliente

en una capaula de platino se— 

car a temperatura ambiente y

guardar en un frasco de vi— — 

drio cerrado. Disolver 2- 7 ¿ T

de la sal en 100 ml. de ácido

sulfárico ( 1: 1) en una capsu— 

la de platino grande y ovapo~ 

rar hasta obtener humos blan— 

cos, repetir la operación pa~ 

ra asej= ar la eliminación — 

completa de fluor, enfriar y

agrejar de 300 a 500 ml. de — 

agua destiladag agitar y trans

ferir a un matraz volum6trico

de un litro, enjuagar la cap— 

sula de platino con ácido sul

fúrico ( 1: 9) y diluir la solu

ci6n a un litro con agua deB— 

tilada. 
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Soluci6n de hidr6xido de sodio.- Disolver 200 jr. de hidró- 

xido de sodio en a¿ua des- 

tilada y diluir en un ma— 

traz volumétrico a un li

tro. 

JUezcla de ácidos.- Adicionar 50 mi. de ácido nítrico a 600

mi. de agua, entonces agre8;ar 350 mi. de

ácido sulfúrico lentamente mientras se - 

agita enfriar. 

Per6xido de hidrógeno ( 3G;j!). 

Procedimiento& 

a).- Preparación de la curva de calibración. 

Soluciones de calibración.- Transferir 1, 2, 59 109 15Y Y - 

20 mi. de la solución de titanio ( 1 mi- = 0- 15 mGr Ti(, a 6

matraces volumétricos de 100 mi.; diluir aprozzimadaliento a

80 mi. con ácido sulfúrico ( 1: 9), aCreGar dos jotas de per6

xido de hidrógeno, diluir hasta el aforo con ácIdo sulfúri- 

co ( 1: 9) y mezclar. 

Para preparar la solución blanca 6 referencia transferir - 

aproximadamente 80 mi. de ácido sulfúrico ( 1: 9) a un matraz

volum6trico de 100 mi. y agrejar dos gotas do per6xido de T

hidx6Geno,9 diluyendo hasta el aforo con ácido sulfúrico y - 
mezclar. 

1TTransferir 5 mi. de la solución blanca 6 de refercnoia a un

tubo de i.iu; stra 6 cubeta ( 2 cm. du paso de luz), de un es— 

peotrofot6motro seleccionando una loneitud de onda de 410 - 

nan6metros y calibrar el instrunento a 1OOí4, de transmitan— 

cia y entonces hacer la locutira de las soluciones estándar. 

Usanndo r.a.,.el souilojarítmioo graficar porciento de trAnsmi- 

tanci_- colocandolo en la oscala- lojarítmica contra nGr Ti/ 

100 mi. que se colocan en la escala linjal. 

b).- Pre—arancisn de 1-1 i uc-stra. 

Transferir un G,?arao do la nuestra P- un vaso de recipitados
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de 400 mi., cubrirlo y adicionar en Peo-ueHos increi:.,,,itos 30

mi. de hidróxido de sodio en solución. Una voz que se ha — 

efectuado la reacción lavar la tapa y las ,, arodes del vaso, 

hervir para completar la reacción y onfriar, abTO--'ando 50

ral. de la mezcla de ácidos, hervir para disolver las sales

hasta que se desprendan humos cafés, dejar Qnfriar. Trans— 

ferir a un matraz volumétrico de 100 mi., diluir hasta el — 

aforo, mezclar, y filtrar, deshechando los irimeros 5 ! al- — 

del filtrado. (,-uardar 25 mi. de esta solución para usarla

como blanco 6 referencia) y a¿wegar dos jotas de poróxido de

hidrógeno y mezclar. 

Tomar 5 mi. do la solución y llevarlos a un tubo de muestra

6 cubeta ( 2 cm. depaso de luz) de un espectrofot6metroy se— 

leccionando una loneitud de onda de 410 nan6metros, cali— — 

brando el aparato a 100 ó de transmitancia con la solución — 

blanca 6 de referenciag entonces hacer la lectura de la se— 
luci6n -,Droblema, llevando dicha lectura a la curva de cali— 

braci6n para obtener la cantidad de titanio en la muestra. 

Observación - 

Los elementos que ordinariamente están ,, rese-,-ltes en las ale

acionos de aluminio no interfieren. Vanadio y molibdono es

tán ausentes. 
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método del ácido carrAnico) 

Principio: 

WA

EEste método cubre la determinación de boro en aleaciones de
aluminio en el rango de 0. 005 a 0. 0635lG. 

El boro en la forma de ácido b6rico reacciona con el carmín

en una solución de ácido --ul,-úxico concentrado, para rodu- 

cir un color violeta. 

Rango: 

El rango de concentración recomendada es de 0. 002 a 0. 025 — 

mgr. de boro por 22 ml. de solución. 

Reactivos: 

Solución estándar de boro.- Disolver 0. 2857 gr. de ácido b6

rico en agua tibia ( no más de - 

400 C) transferir a un matraz vo

lwa6trico de 1000 mI., diluir - 

hasta el aforo y mezclar. 

1 ml- = 0- 05 mgr- B) - 

Agua de bromo saturada. 

Solución carmín.- niransferir 0. 092 gr. a un matraz volumé— 

trico seco de 250 ml., adicionar 100 ml. 

de ácido sulfúrico concentrado, tapar y - 

agitar hasta que el carmín esté completa- 

mente disuelto. sta solución debe prepa

rarse diario 6 cada vez que se vaya a u— 

sar. 

Carbonato de sodio anhidro. 

procedimiento: 

a).- I>repaxaci6n de la curva de calibración. 
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jolucionos de calibraci6n.- A una serie de iiatraces volumé- 

tricos de 50 ml- a¿Togar res, ioctiv-ni-jc,,nte: 1, 2, 4, 6, 8, 10

y 12 ml. de la solución de boro, adicionar 10 ml. de ácido

sulfúrico ( 1: 1), diluir a 40 ml., mezclar y enfriar a tempe

ratu-ra ambiente, diluir hasta el aforo y mezclar. 

Aunque el efecto del aluminio sobre la absorbancia es des- 

preciable, por la alta precisi6n es recomendable tomar en

cuenta lo siguiente: 

Preparar una soluci6n del metal aluminio de alta pureza, d i. 

solviendo 10 gr. del metal en 200 ml. de ácido clorhídrico

lsl), calentando y usando pequeHas porciones de per6xido - 

de hidr6geno al 30551 para apresurar la disoluci6n, hervir pa

ra eliminar el exceso de per6xido de hidr6geno, onfriar y - 

transferir a un matraz volumStrico de 250 ml. y diluyendo - 

hasta el aforo con agua destilada. Usar una alicuota de 25

ml. en cada calibraci6n y en la soluci6n de referencia. 

Soluci6n de referencia.- Transferir 10 ml. de ácido sulfúri

co ( ltl)a un matraz volumétrico de 50 Lil. y diluir hasta 40

ml., mezclary enfriar a temperatura ambiente y diluir hasta
el aforo. 

Para desarrollar el color transferir alicuotas de 2 ml. de

la soluci6n de referencia y las soluciones de calibraci6n a

matraces erlenmeyer secos de 50 ml., adicionando 10 ml. de

ácido sulfúrico, mezclar y enfriar a temperatura ambiente, 

adicionar 10 mI. de soluci6n carmín, tapar, mozclar y colo- 

carlo en algún lugar donde no le de luz, durante 45 minutos. 

Transferir 5 ml. de la soluci6n de referencia a un tubo de

muestra 6 cubeta ( 2cm de paso de luz), de un espectrofot6me

tro y calibrar el instrumento a 100% de transmitancia, selec

cionando una longitud de onda de 585 nan6metros, después

hacer la lectura de las soluciones de calibraci6n; Usando

papel semilojarItmico graficar porciento de transmitancia

contra mjr. de boro 6 porciento de concontraci6n. 
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b).- Preparaci6n de la muestra. 

Colocar 1 gr. de muestra en un matraz erlonmeyer de 250 ml - 

agregar 15 ml. de agua de bromo y 10 ml. de ácido clorhídri

co, si se produce efervescencia enfriar hasta que no modere

la reacci6n; si la reacci6n es muy lenta calentar li¿;oramen

te la soluci6n; cuando se ha disuelto todo el metal se ca~ 

lienta a ebullici6n para eliminar el bromo. 

Filtrar la soluci6n a través de un papel de cenizas bajas - 

en un matraz volumutrico de 50 ml., lavar el papel y el ma- 

traz 3 6 4 veces con agua caliente, teniendo cuidado de que

el volumen del filtrado no sea mayor de 40 MI - 

Proteger al&,n residuo con 0. 25 gr. de carbonato de sodio m

hidro y transferir a un crisol de platino, secar el papel - 

y carbonizar a fuego lento, ¿-raduaL--.ente aumentar la tempe- 

ratura hasta que el papel esté completamente oxidado y el - 

metal fundido. Fundir hasta que el metal está claro ( cerca

de 10 minutos). rínfriar a temperatura ambiente, disolver - 

el metal con 5 ml. de ajua caliente y agregar ácido sulfúri

co ( l:) gota a gota, hasta que la efervescencia cese. Trans

ferir esta soluci6n al filtrado principal en el matraz volu

métrico de 50 ml., enfriar y diluir hasta el aforo. 

Para la soluci6n de referencia 6 blanco hacer el mismo pro- 

cedimiento anterior pero sín colocar el gramo de muestra. 

Para desarrollar el color transferir una alicuota do 2 ml. 

de la soluci6n a un matraz erlenmeyer seco de 50 ml., agre- 

gando 10 ml. de ácido sulfiGrico ( 1: 1), mezclar y enfriar a

temperatura ambientey agregar 10 ml. de la soluci6n de cax- 

mín, tapar, mezclar y colocarlo en un lugar en donde no le

de la luz durante 45 minutos. 

Tomar 5 ml. de la soluci6n problema y colocarlos en un tubo

de muestra 6 cubeta ( 2 cm de paso de luz) de un ospectrofo- 

t6metro, calibrando a 100571, de transmitancia con la soluci6n
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blanca 6 de referencia, seleccionando una lonjitud de onda — 

de 585 nan6metros, ontonces se liace la lectura del porciento

de transmítancia de la muestra y se lleva dicha lectura a la

curva de calibraci6n y se obtiene la concentraci6n 6 porcion

to de boro en la muestra. 

Observaciones: 

1 l color se desarrolla lentamente, se completa la reacci6n

hasta despu6a de 45 minutos y de ahí en adelante la veloci— 

dad do incremento de absorci6n es insiGnificante. 

lq
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F6rmula para encontrar el porciento do la muostra analizada: 

Porcionto — 
A B

10

A - Miligranos de metal encontrados. 

B - Miligramos de metal analizado en la soluci6n blanoa 6 de

referencia. 

C - Gramos de r,.,uestra usaCLos. 
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Datos paxa construir la curva de calibraci6n para la deter- 

minaci6n de I-langanes0 en aleaciones de aluminio por el M6to

do del persulfato: 

Cantidad de Un POP. M. lectura en ' j T

0. 002 m, -r Lin/ ml. 2 83. 1

0- 005 m, -r PIn/ ml. 5 58. 4

0. 010 m,= 1.¡ n/ ml. 10 38. 2

0. 015 m¿ r̂ MnAal- 15 24. 8

0. 020 mgr 1-,In/ inl. 20 12. 9
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Se efectuaron tres análisis de aleaciones do aluminio encor. 

trandose los siig iiientes resultados: 

l).— Cantidad de muestra analizada: 1. 0271 tlT. 

Lectura en porciento de transmitancia: 38, 5

Porciento de concentraci6n obtenito en la C— á2ioa: 

1. 022. 

2).— Cantidad de muestra analizada: 0. 2613 gr. 

Lectura en porcicnto de transmitancia: 63. 7

Porciento de concentraci6n obtenido on la gráfica: 

0. 46. 

3.— Cantuidad de muestra analizada: 0.. 0865 Gr, 

Lectura en porcionto de transnitancia: 42. 6

Porciento de concentraci6n obtenido en la ¿záfica: 

0. 92

Forcionto de cono entra o¡ 6n do cada- nuestra utilizada _para la

curva de calibraci6n: 

0. 002 nGr Mn/ ml. 0. 2 i", 

0- 005 mSr Mn/ ml. 0- 57

11, 
0. 010 m¿T Pin/ mi. 1- 15

0- 015 ni,! r lin/ ml. 1 - 4 6 ¡, 1

0. 020 mgr IIn/ ml. 2. 0 %, 
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Datos para construir la curva de calibraci6n para la — 

detorminaci6n de Cobre en aleaciones de aluminio por — 

el método del dictil—ditiocarbamatos

Cantida-deo do Cu Lectui a on '' o T

0 . 1 <,'.' 98. 5

0. 2 5*"" 96. 1

4

o. 5 55 39. 6

1. 0 80. 0

2. 0 63. 8

3. 0 51. 2

4. 0 41. 5

5. 0 % 32. 4

6. 0 51 25. 8

7. 0 ',' Ó 20. 7

8. 0 % 13. 0
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Porcicnto da concentracAn do cada lauostra utilizada Ijara la

curva de calibraci6n: 

0. 17', 0. 012

0. 2- , "1 0. 028

o. 3, í 0. 064

1. 011.0 0. 125

2. Q,5# 0. 250

3 - 0. 375

4 - 0. 500

5 - 0;f- 0. 625

6. 0,', 0. 750

7. Oíó 0. 875

8. Gió 1. 000

Se efectuaron tros análisin de aleaciones do alLuninio encon— 

trandose los si; uientes resultados: 

l).— Cantidad de muestra analizada; 0. 2136 £-£. 

Lectura en porciento de transmitancia; 77. 4

Porciento dc concentraci6n obtenido en la bzr-'Ificat

q. 144. 
2).— Cantidad de muestra analizadas 0. 2019 6,r. 

Lectura en porciento de tranomitancia: 75. 2

Por.ciento de concentraci6n obtenido en la gráfica: 

3).— Cantidad de muestra analizada: 0. 1123 jr. 

Lectura en porcionto (10 - translij.-tuaiicia: 29. 0

porciento do concontraci6n obtenido en la gráficas

0. 662
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Datos para construir la curva de calibraci6n l ara la deter— 

minací6n de Níquel en aleaciones de aluminio por el AtodO

de la dimiatilglioxima: 

Cantidad de Ni P. P. M. TLectura en 1, 0

0- 005 mgr Ni/ ml- 5 4. 8

O. 004 mgr Ni/ ml- 4 15. 85

0. 003 mgr Ni/ ml., 3 26. 58

0. 002 mgr Ni/ ml. 2 41. 21

0. 001 mgr Ni/ ml. 1 62. 84

0. 0002 mgr Ni/ ml. 0. 2 86. 97
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Porcionto ( la conccn ración de cada muestra utilizada para

la curva de calibraci6n: 

0. 005 n, -r. Nilml. 2- 5

C. 904 ri/ml- 2. 08

0. 003 rIGT, iA.-,1- 1. 55

0. 002 m¿;r. Ni/ ril. 1. o6

0. 001 M,' T. Ni/..,11. 0. 53

0. 0002 mGr. Ni/ wl. 0. 16

Se efectuaron tres análiuis de al(,,aoicnes de aluminij en- 

contrandose jos zi¿,uieiites resultados: 

l).- Cantidad de muestra analizada: 0. 1381 GT- 

Lect= a en T= cionto de - r,-,nsmit-ancia: 13. 1

porcier` --- Doncentraci6n .--- ". o en la

Z- 25967

Lectura en I)corcieií' ic de - Lkbn:3mitaíi,7, ia. 7, 1. 3

Porciento de conoentración obtenido en la gráfica: 

0. 34

3.- Cantidad de muestra analizada: 0. 1122 gr. 

Lectura en porciento de transmitancia: 23- 5

Forcionto de concentraci6n obtenido en la gráfica: 

1. 70. 
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Datos rara construir la curva de calibración -;nra la detor- 

minaci6n de Cromo en aleaciones de aluminio por el iaStodo - 

de eromatos. 

por el hecho de que la coloración amarilla riel i6n croiiiato

aumenta cuando la nuestra contiene fierro y allica, la cur- 

va de calibración se establece usando vuestras de altziacio— 

nco de aluminio con contenido de Groímo cor-ocido. 

Cantidad de Cr Lectura en , T

0. 05 -, j 79. 5

0. 10  63. 2

0. 20 ío 40. 1

0. 30 % 25. 8

0 - 4 0 /", 12. 1
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Se efectuaron dos análisis de aluacionos de aluminio encon— 

trandose los si6-uien'Les resultados: 

l).— Cantidad de muestra analizada: 0. 2832 GT. 

Lectura en porciento de tran3mitancia: 36. 6

Porciento de concentración obtenido en la gTáfica: 

0. 222

2).— Cantidad de muestra analizada: 0. 3147 gr - 

Lectura en porciento de transmitancia: 26. 4

Porciento de concentraci6n obtenido en la gráfica: 

0. 246
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Datos para construir la curva de calibraci6n para la deter

minaci6n de fierro en alaaciones de aluminio por el método

de la ortofenantrolinaz

Cantidad de Fe POP. MO Lectura en % T

0. 0002 m¿-£ Fe/ MI. 0. 2 91. 2

0- 0005 mer Felml. 0- 5 80. 3

0. 0008 mgr Fe/ ml. M 71. 4

0. 0010 mgr Fe/ ml. 140 65. 4

0. 0020 mgr Fe/ ml. 2. 0 44- 7

0. 0030 mu= Fe/ Mi. 3. 0 31. 5

0. 0040 mgr Fe/ ml. 4- 0 20. 8

0- 0050 mgr Fe/ ml- 5- 0 8. 6
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Porciento de concentraci6n de cada muestra utilizada para la

curva de calibraci6n: 

0. 0002 msr Fe/ ml. 0- 050

0- 0005 mgr Fe/ ml. 0. 113

0. 0008 mgr Fe/ ml. Ool72

0. 0010 mGr Fe/ mlo 0. 218

0. 0020 mgr Fe/ ml. 0. 410

0. 0030 mgr Fe/ ml. 0- 596

0. 0040 mgr Fe/ mlo 0. 810

0. 0050 mg= Fe/ ml. 1- 050

Se efectuaron tres análisis de aleaciones de aluminio encon

trandose los sizmientes resultados: 

l).— Cantidad de muestra analizada: 0. 5132 gr. 

Lectura en porciento de transmitancia: 43- 7

Porciento de concentraci6n obtenido en la gráfica: 

0. 423

2).— Cantidad de muestra analizadas 0- 5017 gr - 

Lectura en porciento de transmitancia: 53. 4

Porciento de concentraci6n obtenido en la gráfica: 

0. 320

3).— Cantidad de muestra analizada: 0. 4936 gr. 

Lectura en porciento de transmitancias 58. 2

Porciento de concentraci6n obtenido en la gráfica: 

0. 2 72
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Da -tos para construir la curva de calibración p_ara la deter- 

minaci6n de Bismuto por el m6todo de la tiourea en aleacio- 

nes de aluminio: 

Cantidad de Bi Lectura en a' T

0- 50 m- T Bi/ 100 ml. 93. 1

1. 00 mer Bi/ 100 M10 63. 3

1- 50 m9r Bi/ 100 ml. 42- 5

2. 00 M6 -r Bi/ 100 mi. 28. 2

2. 50 mgr Bi/ 100 ml. 18. 1
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Porciento de concentraci6n de cada muestra utilizada para la

curva de calibraci6n: 

0. 50 mr. T Bi/ 100 ml- 0. 023

1. 0 m6T Bi/ 100 ml. 0. 137

1. 5 m, -T Bi/ 100 ml. 0. 256

2. 0 m6T 3i/ 100 mi. 0. 377

2. 5 mgr Bi/ 100 ml. 0. 498

Se realizaron tres análisis de alcaciones de aluminio encon

trandose los si¿uiontes resultados: 

l).— Cantidad de muestra analizada: 1. 0182 gr. 

Lectura en porciento de transmitancia: 59. 3

Porciunto de concentraci6n obtenido de la gráfica: 

0- 1580

2).— Cantidad de muestra analizadas 0. 9761 Er - 

Lectura en porciento de transmitancia: 61. 4

Porciento de concentraci6n obtenido en la gráfica: 

0. 147

3).— Cantidad de muestra analizada: 1. 1604 gr - 

Lectura en porciento de transmitancia: 56- 7

Porcionto de concentraci6n obtenido de la gráficas. 

0. 170
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Datos para construir la curva do calibraci6n para la do— 

terminaci6n de Titanio por el m6todo del perOxido de II¡¿ r6

geno en aleaciones de aluminio. 

Cantidad de Ti Lectura en T

0, 15 m&r Ti/ ml. 93. 3

0. 30 mer Ti/ ml. 86. 1

0. 75 mgr Ti/ ml. 68. 5

1. 50 ragr Ti/ ml. 45. 8

2. 25 mSr Ti/ ml. 32. 2

3. 00 Me= Ti/ ml. 22. 1
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Porcionto de concentraci6n de cada muestra utilizada para

la curva de calibraci6n: 

0. 15 mLr Ti/ ml. 0. 05

0. 30 n6r Ti/ ml. 0. 10

0. 75 mgr Ti/ Ml. 0. 25

1- 50 M, -T Ti/ ml. 0- 50

2. 25 Mrr Ti/ Ml. 0. 75

3. 00 Mer Ti/ ml. 1. 00

Se rc-alizaron tres análisis de aleaciones de aluminio encon

trandose los sijuientes resultados: 

l).— Cantidad de nuostra analizada: 0- 9971

Lectura en porciento de transmitancia: 72. 1

porciento do concentraci6n obtenido en la gráfica: 

0. 219

2).— Cantie-ad de Luestra analizada: 1. 0032 & T. 

Lectura en porciento de transmitancia: 48. 7

porciento de concentraci6n obtenido de la gTáfioat

0. 472

3).- Cantidad de muestra analizada: 1. 0218 gr. 

Lectura en porciento de transmitancia: 56. 3

Porciento de concentraci6n obtenido en la Gráfica: 

0. 375
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Datos para construir la curva de calibración —ara la cletor— 

minaci6n de Boro por el método del ácido carmínico on alea— 

ciones de aluminio: 

1
íSCantidad de B Lectura en — T

0. 05 m9r B/ ml- 86. 7

0. 10 Ligr B/ ml. 75. 8

0. 20 ragr B/ ml. 52. 6

0. 30 Mzr B/ ml. 41- 4

0. 40 M6T B/ ml. 29. 3

0- 50 MsT B/ ml. 23- 5

0. 60 mgr B/ ml. 14. 6
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íworciento de concentración de cada mucstra utilizada para

la curva de e-" lrDraci6n: 

0. 05 mgr B/ ml. 0. 041

0. 10 mgr B/ ml. 0. 083

0. 2 0 mgr B/ rnl. 0. 180

0. 30 mor B/ ml- 0. 250

0. 40 mgr B/ ml- 0. 343

0. 50 mgr B/ ml. 0. 412

0. 60 ragr B/ ml. 0. 504

Se realizaron tres análisis de aleaciones de aluminio encon

trandose los siguiantes resultados: 

l).- Cantidad de muestra analizada: 0. 9882 Cr. 

Lectura en porciento de transmitancia: 65. 3

Porciento de concentraci6n obtenido en la gráficas

0. 123

2).— Cantidad de muestra analizada: 0. 9961 gr. 

Lectura en porci,,nto de transmitancia: 38. 8

Porcíento de concentración obtenido en la gráfica: 

0. 266

3).— Cantidad de muestra analizada: 1. 0291 gr. 

Lectura en porciento de transmitanciat 26. 1

Porcionto de concentraci6n obtenido en la gráfica: 

0. 381
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C A P I T U L 0 V

C 0 N C L U S 1 0 N E S

Tomando en cuenta lo que se expone on esta tesis se con– 

cluye lo i3ir-uiente: 5

Iiin las aleaciones de aluminio es de vital importan– 

cia conocer ol contenido exacto de los metales que

están en combinaci6n con dicho aluminio para así sa

ber como varian las propiedades tanto físicas como

químicas y poder darle mejor aplicaci6n industrial. 

2).– con la aplicaci6n de estos mótodos de análisis es— 

pectrofotométricos9 se logra ahorro de trabajo y se

obtienen resultados más precisos* 

3).– Se recomienda que para cada serio de análisis que – 

se efectúey se construyan las curvas de calibraci6n7
pu&s siempre habrá una ligera variaci6n entre una y

otra. 

4)-- in los m6todos aquí descrito$ debe ze&,:uirse la se— 

cuencia de dichos métodos para poder obtener mejo— 

res resultados. 

5).– Deber& tenerse siempre el espectrofot6metro en buen

estado para que se eliminen la mayor cantidad de – 

errores y así tener resultados de calidad aceptable. 
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