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CAPITULO I

INTRODUCCION

los métodos que se describen en este trabajo cubren los proce—
dimientos para el anilisis, por espectrofotometria, de las alea
ciones de aluminio, de las cuales es importante saber el conte-—
nido de los metales que estén en combinacidén con dicho aluminio
como sons: manganeso, fierro, cromo, bismuto, cobre, niquel, bo-
ro, titanio, etc.; y asi poder darle una mejor aplicacién indus
trial, es decir, al conocer con exactitud la composicién de las
aleaciones de aluminio sabremos como han variado las propieda-——
des tanto fisicas como quimicas y por lo tanto podremos manejar

mis adecuadamente al aluminio en forma industrial.
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1).~ Aluminio y sus aleaciones.

a) Historia del aluminio:

Alin cuando el aluminio es un elemento muy difundido en la na
turaleza, es el m&s reciente de todos los cue el hombre ha -
podido obtecner en gran escala para sus fines industriales. —
Iz primera vez gque se aisld el aluminio fué en el aiio de — —
1845 cuando W8hler pudo obtenerlo descomponiendo ¢l cloruro
de aluminic por el potasio, este procedimiento fué perfeccio
nado en 1854 por Sainteclaire Deville, que sustituyé el nota
sio por el sodio y pejordé el procedimiento, consiguiendo re-—
bajar considerablemente el precio de obtencién del aluminio,
lo gue le permitid presentar blogues de dicho metal con €l —
nombre de plata de arcilla, en la ixposicidén Universal de Fa
ris en 1855, a un precio de costo que oscileba alrededor de
200 francos oro el kilogramo. =n aqguel mismo ailo fundé dicho
guimico una fébrica para obtener industrialmente el aluminio
a partir del cloruro de aluminio y sodio, y simultanecamente
Rose en Berlin y Percy en Londres, consiguieron obtener el =
aluminio, reduciendo por el sodio la creolita é fluoruro do—
ble de aluminio y sodio, mientras que Bunsen y el mismo Saig
teClaire Deville intentaban, auncue sin éxito industrial la
descomposicibén de dicho producto por medio de la corriente -
eléctrica, A medida que las instalaciones eléctricas se di—
fundian, abaratando el costo del fluido, numerosos quimicos
intentaron la obtencién del aluminio por via electrolitica,-
quedando finalmente resuelto el problema por Hall en América,
Minet y Heroult en Francia y Kiliani 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 cloruros, Desde entonces la obtencién del aluminio ha ido
me jorando considerablemente y en la actualidad ha entrado de
lleno en la economia doméstica y en numerosas aplicaciones -
industriales, cotizandose a precios que compiten con los de

cualgquier otro metal,



Ll aluninio no existe libre en la naturaleza, pero en sus di
versas combinaciones llega a constituir el 7.85 de la corte-—
za s6lida terrestre, distribuido no solamente en abundantisi
mos mineralecs, formando el elemento positivo principal de la
capa de silicatos, sino también en diversas aguas y cn las —

células vegetales y animales,

b) Aleaciones meté&licas:

Zgé llaman aleaciones metflicas a las mezclas formadas por dai
versos elementos de caracter metflico en niimero y proporcio—
nes cualesquiera; no siguen pues, las leyes de las combina-—-
ciones quimicas y seglin el nfimero de clementos que entran a
formar parte de las mismas, reciben el nombre de binarias, —
tercearias, cuaternarias, etc. Lsta definicidn debe sujetar—
se ademés a la condicibn de que los compuestos han de ser —
conpletamente solubles entre si en estado 1liquido y a2l soli=-
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 aleacibén recibe el nom
bre de amalgamézj

Ias aleaciones no deben considerarse como simples aleaciones
mecénicas, pues aunque sus componentes no se hayan combinado
sino que solo se hayan unido mediante la fusidén, no pueden -
separarse por procedimientos fisicos; deben pues compararse
con las disoluciones y considerarse como verdaderas disolu——
ciones sblidas, que al fundirse adquieren el aspecto ordina-
rio de las disoluciones lfquidas.

Ias leyes que regulan la posibilidad de formar aleaciones de
penden de la mayor o menor miscibilidad o zolubilidad de los
elementos que las constituyen né solo en estado lfiquido, si-
no también al solidificarse., 3uponiendo que los elementos —-—
que las componen sean perfectamente miscibles en estado 1f--
quido, como ocurrc en las aleaciones verdadoramente pricti--

cas desde el punto de vista industrial, sus propiedades de—-



penderfn de la manera como se comporten dichos elenentos en
estado s6lido y los fenbmenos que se verifiquen en su reci-

proca solubilidac.

¢c) Aleaciones de aluminio:

Reciben también el nombre de aleaciones ligeras a causa de -
su escasa densidad, que las hace especialmente aplicables en
multitud de casos en que se precisan metales resistentes y =
ligeros.

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
¥ con una proporcibén de magnesio comprendida entre 6y 3Q$;
cuando la cantidad de este elemento no excede del 10%, estén
dotados de gran ductibilidad y resistencia a la rotura, pero
en cambio no son muy resistentes a los agentes de corrosibn.
Bl metal llamado Electrén contiene 90% de magnesio y 10% de
aluminio, zinc y cobre, es muy ligero y resistente.

De las distintas aleaciones que el aluminio puede formar con
el cobre, solamente tiene importancia aquella cuyo contenido
de aluminio no pasa del 20%. Cuando el aluminio no pasa la =
proporcién del 12%, las aleaciones reciben el nombre de bron
ces de aluminio. Del 12 al 16% de aluminio, se forma adem&s
una segunda clase de cristales y calentando este tipo de a—-
leacibén por encima de los 50000 se forman cristales que por
enfriamiento ripido, pueden fijarse y provocan un fuerte en-—
durecimiento, a semejanza de lo que ocurre con las aleacio—
nes hierro-carbono, cuando la proporcibén de aluminio oscila
alrededor del 12%,

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 gue oscilan entre el
3 y el 2043 con el 5,5 de aluminio se obtiene un bronce de —

hermoso color amarillo de oro, cuya produccién es entorpeci-



da por la presencia del silicio. Pasando del 115 de aluminio
estas aleaciones se vuelven frigiles en frio y en caliente; -
con menor proporcién que la indicada, adquieren tenacidad, ¥
entre 5 y 7% son extraordinariamente dictiles y muy resisten-—
tes a los agentes atmosféricos y corrosivos, siendo muy PpOcCO
atacables por los &cidos. Con el nombre de Duraluminio se cO
noce un bronce de aluminio particularmente ligero y muy resis
tente a los agentes quimicos, que contiene de 3.5 a 5.5 de

cobre, 0.5% de magnesio y de 0.5 a 0,85 de manganeso.

La adicién de algunos metales raros como el molibdeno, zirco=
nio, y cerio, en cantidades que no pasen del 1% aumenta la re
sistencia de la aleacién a los efectos corrosivos del agua de
mar. Todavia es mucho més duro el Silunun que consta de 86%

de aluminio y 14% de silicio, ésta aleacién es muy resistente
a los &cidos, excepto al nitrico y puede servir para fabricar
recipientes y aparatos para la industria quimica,

Existen también latones de aluminio que contiene una cantidad
de este variable entre 0.3 ¥ 3%, para proporciones de zinc -
comprendidas respectivamente entre 40 y 27%, sirven para cons
truir piezas destinadas a los buques, sobre todo para hélices
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—
lonte resistencia a la corrosién. Estas son las propiedades

bhsicas del metal, de las cuales las aleaciones de aluminio =
son obtenidas, Ciertas propiedades podrian ser expresadas en
términos matemiticos por comparacién con otros metales, pero

a esto deberédn agregarse otras consideraciones, como una agra
dable apariencia y la capacidad para ser facilmente colorea—

das, formadas, unidas y generalmente fabricadase



lientras que las propiedades de las aleaciones de aluminio
son muchas y muy variadas, en general el uso de una alea——-
cién en alguna aplicacidn esta gobernada por esta capacidad
para proveer dos 6 m&s propiedades particulares. Para sa-—-—
tisfacer tales combinacioncs un extenso rango de aleaciones
ha sido desarrollado., Iin las aleaciones de aluminio, cier—
tas propiedades de este son alteradas en un grado considera
ble, por ejemplo: La fuerza ‘es grandemente nejorada., Algu=
nas propiedades restantes practicamente no cambian. De es-—
tas la més extraordinaria es la propiedad de ligerezaj; con
pocas excepciones el incremento en gravedad especifica de =~
las aleaciones de aluminio sobre el aluminio puro no excede
del 3%, mientras que varias aleaciones son insignificante--—
mente mi4s 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 eléctri
cas,

Entre las ventajas m&s sobresalientes de las alcaciones de
aluminio estén sus propiecdades quimicas., La resistencia del
aluminio a ser atacado por una variedad de sustancias quimi
cas, 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 quimica.

Entre los muchos productos quimicos almacenados 6 expedidos
en equipo fabricado de aleaciones de aluminio, estén: &cido
nitrico concentrado, &cido acético, perdxido de hidrbgeno y
compuestos de azufre. Todas las aleaciones de aluminio,sin
embargo no son igualmente resistentes al atague de la corro
sién y en algunas aleaciones esta propiedad puede reducirse
considerablemente por técnicas de tratamiento térmico inade
cuado, [ientras que la superficie normal de las aleaciones
de aluminio ofrece suficiente proteccién para més aplicacio
nes, una mejor y uniforme proteccién podrd ofrecerse por —
tratamientos quimicos y electroquimicos para incrementar la

consistencia de la proteccidén natural de la capa de Sxido.



2).- Ia cspectrofotometria.
a) Principios bésicos de la luz.
12 luz es una forma de energia radiante que tiene propieda—
des de onda y de particula, generalmente e describe en tér
minos de color,
ia luz como cnergia radiante viaja en forma de ondas. La —
distancia entre dos crestas sucesivas se define como longi=-
tud de onda,.
la unidad de longitud de onda, el milimicrén (mu) es la mi-
llonesima parte de un milimetro, también puede designarse -
como nanometro (nm).

Ias longitudes de onda correspondientes al rango visible son:

Azul 400 = 490 nm.
Verde 490 = 575 nm.
Anmarillo 575 = 585 nm.
Anaranjado 585 =-= 650 nm.
Ro jo 650 = 700 nm,
%1 espectro de la luz se divide en 3 regiones distintass la

regién ultravioleta (200-399 nm), la regién visible (400 a
700 nm) y la regién infrarroja (700 a 2,000 nm).

Lispectro
Ultravioleta = visible : Infrarrojo

1 s n‘ L alil i i
300 400 500 600 700 800

LONGITUD Di ONDA Dii LA ENERGIA RADIANTE



%1 coler puede scr producido por varias formas:

1.~ For un proceso de aldicibn.— es el caso de la luz blanca
que resulta cuando todos los colores del espectro visible =
sc juntan en iguales proporciones. La luz blanca se puede -
producir por la suma dc tres colores: rojo, asul y verde.
2.~ Por absorcibn selectiva.- cuando sobre un objeto no lu-
minoso se dirige un rayo de luz, parte de esta luz es refle
jada, parte “transmitida y parte absorbida y el color del ob
jeto es el resultante.

Debido a gue cada color tiene la capacidad de absorber de--—
terminada longitud de onda del espectro, esto se ha aplica—
do en gufmica para determinar a que longitud de onda se de-
be leer determinada prueba. isto se conoce como una curva -
de transmitancia espectral porque relaciona el color del es
pectro con la transmitancia de la energfa radiante.

Ia propiedad de absorber selectivamente ciertas longitudes
de onda de luz, mientras transmite otras, esté determinada
por la estructura molecular y atémica de la sustancia, Il -
grado al cual una sustancia absorbe determinadas longitudes
de onda de luz depende de la concentracién. Is decir, al au
mentar la concentracién de la sustancia aumenta la veloci--
dad de absorcibn y disminuye la cantidad de luz transmitida.
Aunque se habla generalmente de transmisibén de luz de una -
sustancia, lo que realmente nos interesa es la absorcién de
luz por esa sustancia, la cual es directamente proporcional
a su concentracibn.

#n an&lisis espectrofotométrico el interes estd en medir el
efecto de sustancias especfficas sobre la energfa radiante.
Cada sustancia absorbe energfa radiante a determinadas lon-
gitudes de onda en cantidades diferentes, produciendose una
curva caracteristica en una gr&fica de longitud de onda con
tra absorbancia. i

Transmisién se define en términos de la habilidad de una ——
sustancia para permitir c¢l paso de la energfa radiante a ——

traves de ella.
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La transmisién se calcula como sigue:

% de transmisién = guz pelics x 100
luz entrada

Sin embargo el porciento de transmisién 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 relacidn de la transmi-—-
gién de una muestra con la transmisibn de un estandar.

Los valores de transmitancia no son directamente proporcio-
nales a la concentracibén de la sustancia, cuando se usa el
valor de la transmitancia para curvas de calibracibén, hay -
necesidad de representarlas en papel semilogaritmico.

Los sistemas se relacionan asis

: 1
dbsorbancia = log —grmerrrarcya
A = log —%—

A==1og T

la absorbancia es directamente proporcional a la concentra-—

cidn cuando la sustancia sigue la ley de Beer.

b) Ley de Beer.
las leyes de Lambert-Bouguer-Bunsen—-Roscoe y Beer son esen-
ciales para comprender y usar de una manera adecuada los mé
todos de absorcibn espectrofotométrica.
Iista combinacién de leyes sSe conoce como la iey de Beer, la
cual se define como: "Todo material que tiene un espesor --
constante absorberi una fraccién constante de la energfa lu
minosa que incide en &1."
Si tenemos que:

P = energfa transmitida.

P°= energfa incidente.
la relacién P/P representa la transmitancia (T7) de la sus-
tancia que absorbe; si la sustancia no absorbe nada P y Po

serdn iguales y entonces:
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————= T = 1

(0]

T = 1 de donde % T = 100
De acuerdo a la ley de Beer el porcentaje de transmitancia:

% - 102-anc

dondes

a = indice de absorcién de la muestra (absortividad), varia
con la longitud de onda.

b = espesor de la muestira.

¢ = concentracibn de la muestra.

La absorbancia se define como el producto de estos tres fac

tores, es decir:

A = abe
se puede entonces escribir la ley de Beer como:
% T = 1000

sacando logaritmo a ambos lados de la ecuacién se obtiene:
» log % T = 2-A
despejando la absorbancia se logras
A = 2-log % T = abe

c) Fuentes de error en espectrofotometria.

Todas las mediciones, no importa que tan prccisas o exactas
scan, estén sujetas a error.

Hay 4 principales fuentes de error espectrfotométricos

l.- 1 espectrofotémetro mismo.

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

3.- lLas cubetas donde se hacen las mediciones.

4.- La solucibn que se cctéd analizando.

isto Gltimo puede dar error de diferente manera; el mdc im-
portante vuede deverse a que la concentracibén de la solu —
cién caiga en un rango en el cual no se siga la ley de Beer
se puede prevenir esta desviacién haciendo diluciones apro-

piacas de la solucibn. La manera nmés f&cil parz comprobar -



=
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L
la desviacibn de la ley de Leer es hacer una gréfica con ca

tos obtenidos de la absorbancia de la solucibén contra con——

obtener una linea recta partiendo del origen de lag coorae—
nadas. Zsto mismo puede hacerse en papel semilogariinico u-
sando porciento de transmitancia contra concentracidén, en -
este caso se obtiene una linea recta partiendo del 1005,
Una segunda causa de error de la solucifn es la presencia -
de turbidez; las particulas suspendidas reflejan la luz, au
mentando por lo consiguiente la absorcibén aparente de luz -
por la solucidn.

Ia turbidez puede eliminarse centrifu, ando, filtrando o aiia
diendo estabilizadores a la solucidn.

Una tercera fuente de error puede ser el no someterse a -—-—
tiempo preciso de desarrollo de color, puesto que dicho co-
lor cambia despues del tiempo mfximo de desarrollo de color
va sea aumentando o disminuyendo. S5i la temperatura no se -
mantiene constantc se puede tener error debido a que la ve-
locidad en formacién de color es dependiente de la tempcra-
tura.

Variaciones en el voltaje pueden iniroducir errores muy &TE
ves en los resultados; esto puede solucionarse usando un ——
transformador de voltaje constante.

Otra fuente de error en el instrumento es la "luz extraia',
esta luz contiene radiaciones de diferentes longitudes de -
onda, se origina por:

1.- Reflexiones de la luz por partfculas de polvo o rayadu-
ras sobre las superficies Spticas del instrumento.

2.~ Reflexiones del tubo.

3,- Produccién de otros espectros, esto sucede en algunos -
instrumentos con dispersador.

4.- Por una amplitud de abertura que sea muy grande. .l e——
rror producido por "luz extrana" es mayor en los extremos -

del rango de longitudes de onda.



Las maneras de eliminar la "luz extraiia" son:

1.~ Proteccién de las partes Spticas del instrumento de ra-—
yaduras y polvo.

2.~ Adicién de un filtro que intercepte el rayo de luz y —-—
permita solamente el paso del rango espectral deseado.

3«— Bl uso de un segundo monocromador en serie con ¢l que -
se estd usando.

Otra fuente de error se presenta por el uso de una amplitud
de abertura muy ancha, pues una de las condiciones para que
se siga la ley de Beer, es que la luz gue incide sobre el -
objeto que absorbe color sea monocromitica.

Las fotoceldas o fototubos también pueden producir error, =
ya que cada una de ellas es sensible en determinada regidn
del espectro y fuera de este rango dan malos resultados.

1 mal ajuste o mal funcionamiento del galvanémetro puede —
contribuir a la presencia de error, por lo que el rango de
operacién m&s preciso es entre 15 y 804 T.

También deben tomarse en cuenta los errores de paralaje al
hacer la lectura.

Bn general hay muchas fuentes de error, unas evitables uis
que otras, por ejemplo: procedimientos tales como la pipe—-—
teada, pesada o dilucién, que pueden introducir error si no

se hacen con precaucidn.

d) Sistema para verificar el funcionamiento de un espectro-
fotémetro fotoeléctrico en su rango visible.

Para obtener medidas espectrofotom&tricas cxzactas, se debe
tener mucho cuidado para calibrar adecuadamente el instru——
mento; esto incluye el uso de esténdares y procedimientos -
de calibracién para los ajustes de O y 100% T y para verifi
car las escalas fotométricas y la de longitud de onda.

L1 método més comfin de calibracibn de la longitud de onda =-
en espectrofotémetros con aberturas amplias, es el uso de =

filtros de absorcibén calibrados.
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Los filtrcs estédndar con bandas agudas de absorcién consis—
ten principalmente de soluciones de sales de metales alcali
nos raros 6 las mismas sales disueltas en vidrio. IEntre -
los filtros que més se han usado estén: 6xido de holmiun, =-
en solucibén y en vidrio; didymium en vidrioj samarium y neo
dymium en solucién. De todos el més usado es el de didymium
el cual tienc varias transmitancias minimas a lo largo del
espectro visible, las cuales pueden ser usadas para verifi-
car la calibracidén de onda. Generalmente los filtros vie—=—
nen calibrados para dar determinada lectura de transmitan—
cia con relacibén a determinada longitud de ondae.

El método de calibracidén de la longitud usando estos filtros
tiene ventajas y desventajas. Yntre las desventajas estén:
l.- Varios picos minimos estén compuestos de absorciones mul
tiples y por ésto los puntos de calibracién dependen grande
mente de la amplitud de la abertura.

2.,- Debido a que las bandas de absorcidén son generalmente -
asimétricas, los puntos de transmitancia minima 'son depen—
dientes de la asimetria de la distribucidén de la abertura.
Las ventajas pueden resumirse en lo siguientes

l.- E1 método no es costoso,

2.- la calibracién puede hacerse répidamente de la misma ma
nera que se miden las muestrase

3.,= Los resultados no son nuy dependientes de la temperatu=

ra ni de la posicidén del filtro en el espectrofotémetros

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 apreciacidn
bastante exacta de la calibracidén de la longitud de onda del

instrumento.
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Curva de transmitancia espectral del filtro de didymiume.

Hay otros pardmetros importantes de controlar en todo espec
trofotémetro. Estos son:

a.— Linearidad fotométrica (proporcionalidad).

b.— Luz extrahna.

Ce— Amplitud de banda,

Ia amplitud de banda es una medida del rango de longitudes
de onda que estén incluidas en el rayo de la luz monocromé-—
tica. Cualquier alteracién en la amplitud de banda, altera
también las lecturas.

La linearidad fotométrica es una medida de la precisidén con
la cual un espectrofotémetro reporta relaciones de intensi=—
dades de luz; es decir, la proporcionalidad cue hay entre —
la luz que llega a la fotocelda y la cenergia que sale de —
ella,

Ia luz extrafia se puede definir como la luz cue llega a la
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solucién a una longitud de onda diferentc a la que pasa &
través de la lectﬁra del monocromador,

Una solucién acuosa de sulfato de niquel produce una curva
de transmitancia espectral en forma de campana con una — =
transmitancia m&xima a una longitud de onda de 510 nanome——

tros.

100

90
80 ||

70

30
20
10 |
i
0 |M
700 500 800 700

longitud de onda nm,

Curva de transmitancia espectral de la

solucién de sulfato de niquel.

Diferentes lecturas de la transmitancia de una solucién de -
sulfato de niquel nos dan una buena orientacién del buen fun
cionamiento del instrumento, Para &sto se requiere el uso-
de filtro de didymium y una solucibén estandarizada del sul=
fato de niguel que puede conseguir comercialmente & se pue-—

de preparar en el laboratorio de la siguiente maneras
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a.,— Limpiar y secar cuidadosamcnte un par de cubetas que se
adapten al instrumento.

be= Disolver 10 grs., de sulfato de niquel hexahidratado, =
grado reactivo en agua destilada. Agregar 0.5 ml dec &cido
clorhidrico concentrado y diluir la mezcla en un matraz vo-—
lumétrico hasta 50 ml, filtrar la cantidad suficiente de es
ta solucién en una de las cubetas y taparla inmediatamente
con una tapa de pléstico, la cual se sella con paralina,
c.,= Solucibén de referencia 6 blanco. kn un matraz volumé—
trico de 50 ml., colocar 0.5 ml de &cido clorhidrico concen
trado y diluir a 50 ml con agua destilada., Colocar c¢n la =
cubeta cantidad suficiente de esta solucidén y tapar la cu-
beta como se hizo con el sulfato de niguel.

d.— larcar las cubetas para que cada vez que se usen se co
logquen en la misma posicidn,

Ias soluciones, si las cubetas estén bien selladas, pueden
permanecer claras y estables por mucho tiempo., Su valor per
manente como esténdar dependeré grandemente del cuidado con
que se mantengan las superficies 6pticas., Iantenerlas en =

posicibn vertical y a temperatura entre 25 y 3000.
Procedimientos

l,~ Permitir que el instrumento se caliente por un periodo
de 30 minutos y luego ajustar a 0% T.

24= Verificar la longitud de onda utilizando un filtro de =
absorcién como en el didymium.

3.= Usando el blanco para ajustar a 100% T , leer el estén-
dar del sulfafo de niguel en las siguientes longitudes
de ondas 400, 460, 510, 550 y 700, Anotar las lecturas
encontradas y construir la curva de transmitancia espec
trale

Tener cuidado de ajustar a 1007 T con el blanco cada vez -

que varie la longitud de onda.

Un registro diario de estos datos partiendo de un resultado
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inicial permite conocer gue cambios se presentan con el = =

tiemno en el instrumcnto.
Significado de los resultados:

Ia importancia de los datos obtenidos depende casi completa
mente de los cambios gque se suceden con el tiempo.

le— Ias lecturas a 400 y 700 nanémetros sirven para detec
tar "luz extrafia", Un aumento por encima del 3% T en cual=—
quiera de las 2 longitudes de onda demanda correccibn del -
instrumento.

Causass

a.— Lé&mpara cxcitadora vieja, oscurecida u opaca.

b.— Polvo en los lentes de salida del sistema 6ptico,

c.— Dispersador de difraccidén 6 lentes internos deteriorados.

Remedios

a,— Limpiar 6 recemplazar la l&mpara y checar nuevamente la
calibracidn.

b= Limpiar los lentes.

c.—~ Necesita servicio profesional,

2.= Ia lectura a 510 nandmetros sirve para detectar cambios
en la amplitud‘de banda. Disminucién en la lectura indica

aumento en la amplitud de banda. Una disminucién del 3% T
con respecto al valor original demanda servicio., la longi-—
tud de onda de 510 nandmetros es el pico minimo de absor——

cibén para el sulfato de niquel,

Causass
|

a,~ Torsibén 6 curva del filamento de la lémpara excitadora.
b.- Abertura de salida dafiada(en el orificio de la cubeta).

c+= Dispersador de difraccidén daiiado,

Remedios
a,.,~ Cambiar la lé&mpara y checar nuevamente la calibracibn,
b.— Necesita servicio profesional.

c.— Necesita servicio profesional,
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3.— ILag lecturas a 460 y 550 nanbémetros esté&n relacionadas
entre si y se usan principalmente para verificar la calibra
cién de la longitud de onda. Un cambio en la precisién con
la cual el selector de las longitudes de onda indica la lon
gitud de 6nda promedio del rayo de luz, produce cambios en
las lecturas del sulfato de niquel, Los valores de transmi
tancia a estas longitudes de onda y los cambios presentados
estén siempre en direcciones opuestas, Ll error que se pre
senta es por alteracidén en la relacibén entre la localiza-— =
cibén del filamento de la lémpara excitadora en el sistema —

6ptico y la del selector de longitudes de onda,

La relacibn de las absorbancias a estas longitudes de onda

es una aproximacibén de la linearidad del instrumento y debe
estar en relacibén 2:1. Por ejemplo: a 460 nanbmetros da —
una lectura de 0,602 y a 550 nandémetros de 0,301, es decir,

que hay una relacién de 2:1,.

Bs muy importante determinar la relacién original para pos=—
teriormente detectar si se presentan cambios en la relacién,
los cuales pueden ser indicativos de problemas serios en el

instrumento,

4.~ Aunque la sensibilidad del ingtrumento, en general no
es un parémetro bdsico de las mediciones espectrofotométri-—
cas, hay circunstancias bajo las cuales la sensibilidad pue
de rcducirse a tal punto que interfiera con las mediciones
normalcs,

Ia primera evidencia de la disminucién de la respuesta del
instrumento se presenta en los extremos del rango de longi-

tudes de onda, donde la energia especiral es normalmente mi

a ser critica cuando la rotacién completa en -

nimaes Llega
direccibn de las agujas del reloj del botén de ajuste grue=
so del galvanémetro no lleva répidamente el indicador fuera

e cscala hacia la derecha, aunque el orificio de la cubeta

o

-,

este vacio.



Causass

a.— Mala calibracibn de longitud de onda.

b.- Lampara excitadora vieja, ennegrecida u ovaca,.
c.~ suciedad en la ventana de la fotocelda.

d.— Limpara, lentes 6 abertura de salida sucios.
e.~ Falla parcial de la fuente de poder,

f.— Falla en la fotoceldas.

ge.— Dispersador 6 lentes internos deteriorados.

Remedios

a.= Calibrar adecuadamente,
be— Cambiar la léimpara.

c.— Limpiar la ventana.

de= Limpiarlos,.

e.= Cambiar la fuente de poder,
f .= Reemplazar la fotocelda,

ge— Necesita servicio profesional.

20
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e).- Instrumento utilizado,

para analizar las diferentes aleaciones de aluminio se uti-

1iz6 un Espectrofotémetro Bauch & Lomb modelo Spectronic 20.

Diagrama &ptico

fototubo
de
referencia Lampara

‘,1ente

lente
slit de objetivo
entrada

gradilla
oclusor

slit de
salida

muestra

filtro
fototubo selector de

de longitud de onda
medicidn

Mane jo del Instrumento:

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

2.~ Seleccionar la longitud de onda a ia cual se va a traba
Jjare

3.~ Ajustar la lectura a cero. No deberd haber tubo de mues
tra en el instrumento y el porta—tuboé deberé estar ce~—
rrado. :

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

blanco.
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Colocar dicho tubo de muestra en el porta-tubos y cerrar.
Ajustar a 100% T.

5= Reemplazar el agua destilada 6 blanco por una m csira —
problema,

El porciento de transmitancia de la muestra se lee directa=—

mente.

Esta calibracibén de 0 y 1005 se debe hacer cada vez gue se

seleccione diferente longitud de onda,

Se usaron reactivos analiticos y agua destilada para efec——

tuar los anélisis.
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DETERMINACION DE MAWGANESC N ALUMINIO
(método del persulfato)

Principio:
Bl persulfato de amonio oxida el ién manganeso a ién per—-—
manganato., Ia oxidacién es llevada a cabo a temperaturas

abajo del punto de ebullicidén de la solucién, en presencia

de una pequeifla cantidad de nitrato de plata.
Rangos

El rango de concentracién recomendada es de 0,05 a 2,0% de

manganeso,
Reactivos:

Mezcla de &cidos compuesta des

400 ml de &cido sulfirico concentrado, grado reactivo.

400 ml de &cido nitrico concentrado, grado reactivo.

200 m1l de agua destilada,

(almacenar la mezcla en un frasco de vidrio),

Nitrato de plata.=— Disolver 3 gr. de nitrato de plata,gra
do reactivo, en un litro de agua desti
lada y almacenar en un frasco ambar pa
ra evitar su descomposiciébn,

Persulfato de amonio, grado reactivo en cristales.

Solucién esténdar de manganeso.— Disolver 0.,6153 gr. de

sulfato de manganeso mo-—
nohidratado, grado reac—
tivo en un litro de agua
destilada,

(1 m1 de s01.=0,2 mgr lin)

Procedimientos

a).- Preparacién de la curva de calibracién.
Una serie de estédndares son preparados para cubrir el rango
de 0,002 a 0,020 mgr Mn/ml. Por medio de pipetas transfe—
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rir 2, 5, 10, 15 y 20 ml de la solucién esténdar de mangane
so a matraces volumétricos de 200 ml, Lsto representa res—
pectivamente 0,002, 0,005, 0,010, 0.015 y 0,020 mgr Mn/ml.

También pre?arar un matraz sin agregar el estdndar de manga

neso, esto es para la solucibn blanca & de referencia.

A las soluciones estindar pipeteadas y al matraz para la so
lucibn blanca 6 de referencia, agregar 10 ml. de la mezcla

de 4cidos, después adicionar 10 ml. de la solucién 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. Ln
friar a temperatura ambiente y diluir hasta el aforo con =

agua destilada, mezclar.

Trasferir 5 ml., de cada una de las soluciones esténdar a =
los tubos de muestra 6 cubetas de un espectrofotémctro, se—
leccionando una longitud de onda de 535 nanémetros; cali——
brar el instrumento, colocando 1007% de transmitancia con la
solucidén blanca o de referencia; leer el porciento de trans
mitancia de cada solucién esténdar preparada. Usando papel
semilogaritmico trazar una gréfica teniendo porciento de —
concentracién de manganeso en mgr Mn/ml. contra porciento =

de transmitancia.

b)e~ Preparacién de las muestras.
Para manganeso arriba de 2% usar un gramo 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 &cidos (30 si se usa un gra
mo de muestra), y calentar hasta que la muestra se disuelva
completamente, enfriar y agregar 10 ml. de la solucién de =
nitrato de plata y 50 ml de agua caliente conteniendo un ——

gramo de persulfato de amonio.
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Hacer el mismo procedimiento para el blanco o de referen=—
cia, pero usando solo 10 ml. de la mezcla de &cidos, Ca=-
lentar ligeramente para desarrollar el color pero evitan=—
do que hierve; enfriar a temperatura ambiente y de ser ne
cesario filtrar la solucidén colocandola en un matraz de =
200 ml., lavar el precipitado dos veces con agua destila—

da, diluir hasta el aforoc y mezclar,

Transferir 5 ml. de la solucién problema a un tubo de mues
tra 6 cubeta de un espectrofotémetro, seleccionando una =—
longitud de onda de 535 nandmetros; calibrar el instrumen-—
to a 100% de transmitancia con el blanco 6 de referencia,

reemplazar el blanco con la solucién problema y leer el —
porciento de transmitancia, llevar dicha lectura a la gré-—
fica de calibracién y determinar la concentracién de manga

neso,
Observacioness

1)e= La solucién de permanganato oxidada es estable menos =
de 24 horas a temperatura ambiente,

2)e= E1 ién cloruro no deberd estar presente,



DU RLINACICN I3 COBRE 1l ALUMINIG
(método del dietil-ditiocarbamato)

Principio:

11 dietil=ditiocarbamato de sodio en soluciones nuy diluie—
das, produce una suspénsién coloidal color amarillo-café, -
cuando se agrega a una solucién amoniacal de una sal clpri-
ca, Il carbamato de cobre es soluble en tetracloruro de =
carbono y de este modo puede usarse para trabajos espectro=

fotométricos,
Rango:

El rango de concentracién recomendado es de O.1 a &b de =

cobre,
Reactivoss

Mezcla de &cidos compuesta des
475 ml de agua destilada.
125 ml de &cido sulfdrico concentrado, grado reactivo.
200 ml de &cido nitrico concentrado, grado reactivo.
200 ml de 4cido clorhidrico concentrado, grado reactivo.
(almacenar la mezcla en un frasco de vidrio).
Acido cftrico.— (10%): Disolver 100 gr. de &cido citrico en
un litro de agua destilada.
Hicréxido de amonio (1:3): Mezclar 250 ml, de hidréxido de
amonio concentrado en 750 ml. de
agua destilada,
Dimetilglioximas Disolver 1 gr. de dimetilglioxima en 100 -
ml, de hidrdxido de amonio concentrado, =
filtrar en caso de ser necesario.

Tetracloruro de carbono, grado reactivo.



Dictil-ditiocarbamato de sodio: Disolver 1 gr,. de cietil—di
tiocarbamato de sodio en un
litro de ajue destilada.(la
solucibén debe sor almaccna—
da en un frasco ambar y no

guardarse mfs de una semana,
Procedimientos

a)e= Preparacién de la curva de calibracién.
Para preparar la curva de calibracibn se seleccionan un ni-
mero determinado de aleaciones esténdar de aluminio para cu

brir el rango de concentracién de 0.1l a 8% de cobre,

Tomar 0.1, 042y 0.5, 1e0,y 2.0y 3605 4¢0y 5.0, 6e0, TeOy ¥ ~
8.0% de la alcacibn colocandolas por separado en vasos de =
precipitados de 250 ml., agregando 15 ml, de la mczcla de =
dcidosj colocar sobre una parrilla de calentamiento y calcn
tar cuidadosanmcnte por los vapores de &cido sulfdrico que —
se desprenden. 1l resultado no cambiaréd si la solucién es
llevada a sequedad por evaporacidn. Quitar las soluciones

de la parrilla de calentamiento y enfriar, adicionar 60 ml.
de agua destilada caliente y calentar hasta que los resi- -
duos se disuelvan, la presencia de sflica deshidratada pue-—
de hacer que las soluciones aparezcan turbias, sin embargo,
esto no interfiere durante las operaciones subsecuentes; en
friar las soluciones en un baiio de agua y transferir a un -
matraz volumétrico de 250 ml. diluyendo hasta el aforo con

agua destilada,

Pipetear 5 ml. de las soluciones que contengan menos de 1%

de la aleacién de aluminio y 25 ml, de las soluciones que =—
contengan més de 1%; llevar cada una a un vaso de precipita
dos de 250 ml. y agregar lo siguientes 10 ml., de &cido ci——
trico (10%), 5 gotas de dimetilglioxima,10 ml, de hidréxido
de amonio (1:3), mezclar las soluciones después de cada adi

cién y dejar reposar 3 minutos, después de la adicién del
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hidréxido de amonioj filtrar las soluciones, enjuagar los
vasos de precipitados y lavar los precipitados con un mini-
mo de agua caliente, transferir los filtrados a embudos de
separacidn de 250 ml; ¥y enjuagar el vaso dos veges con pe——
quefias porciones de agua destilada adicionando los lavados
a los embudos de separacibén respectivos, después agregar 20

ml. de dietil=difiocarbamato de sodio y mezclar,

Extraer con dos porciones de 20 ml, de tetracloruroc de car=—
bono, Bl dietil-ditiocarbamato de cobre se disuelve en te—
tracloruro de carbono para formar una solucidén amarillo=—ca-—
fé; vaciar la capa del fondo del tetracloruro de carbono a
un matraz volumétrico seco de 50 ml, y diluir hasta el afo-
ro con tetracloruro de carbono.(Zl tetracloruro de carbono

es extremadamente téxico, por lo que deberi trabajarse en =

una campana de extraccién).

También preparar una solucibén con el mismo procedimiento an
terior pero sin agregar la aleacidén esténdar de aluminio, a

la que se denominard blanco 8 referancia.

Colocar por separado 5 ml. de cada solucién en los tubos de
muestra & cubetas de un espectrofotémetro, seleccionando —
una longitud de onda de 440 nanbmetros, calibrar el instru-
mento a 100% de transmitancia con el blanco & referencia, y
después leer el porciento de cada solucibén estédndar., Usan—
do papel semilogaritmico trazar una grifica teniendo por- -
ciento de concentracién de cobre contra porciento de transe

mitancia,

b).—- Preparacién de la muestra,

Para el rango de concentracién de cobre de 0,1 a 1% , usar
0,2 gr. de muestra,

Para el rango de concentracibén de 1 a 85 usar 0,1 gr. de =

muestra,

Tonar 0.1 gr. de la aleacidn problema (0.2 gr.si la concen—
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tracién de cobre es de 1.0/ 6 menos), y llcvarla a un vaso
de precipitados de 250 ml., agregar 15 ml. de la mezcla dc
&cidos, colocar sobre una parrille de calentamicnto y calen
tar cuidadosamcnte por los vapores de &dcico sulférico que -
se desprenden, el resultado no cambiard si la solucién cs =—
llevada a sequedad. Quitar la muestra de la parrills de ca
lentamiento y dejar enfriar, agregar 60 ml. de a;ua destila
da caliente y calentar hasta que los residuos se dizuelvan,
la presencia de silica deshidratada puede hacer que la solu
cién se enturbie pero esto no hace variar los resultados,
Enfriar la solucién problema en un bafio de agua ¥y transfe——
rir a un matraz volumétrico de 250 ml. diluyendo hasta el &

foro con agua destilada.

Pipetear 5 ml. de la solucién problema (cn caso de contencr
menos de 1% de cobre) 6 25 ml. (en caso de contener mis de

1% de cobre), llever a un vaso de precipitados de 250 ml. y

adicionar lo siguiente: 10 ml. de 4cido citrico (10%), 5
gotas de dimetilglioxima, y 10 ml. (1:3) de hidréxido de -
anonioj mezclar la solucibén problema después de cada adi=- —
cién y dejarla reposar durante 3 minutos, filtrar, cnjuagar
el vaso de precipitados y lavar el precipitado con un mini-
mo de agua caliente, pasar el filtrado a un embudo de sepa—
racién de 250 nl, y cnjuagar el vaso dos veces con pequetias
porcioncs de agua destilada adicionando los lavados al embu
do de separacién a esta solucibn agregar 20 ml. de dietil—
ditiocarbamato de sodio y mezclar.

Extraer con dos porciones de 20 ml, de tetracloruro de car—
bono. Il dietil-ditiocarbamato se disuclve en tetracloruro
de carbono para formar una solucién café amarillenta., Va—
ciar la capa del fondo a un matraz volumétrico de 50 mil o8Ny

diluir hasta el aforo con tetracloruro de carbono,

Tomar 5 mle de la solucién problema y llevarla a un tubo de

muestra 6 cubeta de un espectrofotémetrc, seleccionando una
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longitud de onda de 440 nanbnctros, calibrar el instrumento
a 100% de transmitancia con el blanco § referenciaj colocar
el tubo con la solucidn problema y hacer la lectura de por+
ciento de transmitancia. Referir dicha lectura a la gréii-

ca de calibracién para determinar la concentracién de cobre.

Observacibns

la condicién 6ptima para la formacién y extraccibén del — -
complejo de cobre es tener pH de 9 a 9.3, por lo tanto es =
necesario que los reactivos requeridos en este método se u-—

sen en las cantidades indicadas,



32

DUTLRIINACICN DI WIWULL LIV ALUKINIO

(método de la dimetilglioxima)

Principios
La dimetilglioxima reacciona con el ién niguel, oxidandolo,

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

a2 cabo en una solucién b&sica en presencia de bromo activo

<

como oxidantee

Rangos
B1 rango de concentracién recomendado es de 0,01 a 2,.5% de

niquel.
Reactivoss

Acido sulfdrico concentrado, grado reactivo.
Acido nitrico concentrado, grado reactivo.
Hidréxido de amonio (28-30%), agrado reactivo.
Agua de bromo saturada.

-Acido citrico (50%).- Disolver 150 gr, de &cido citrico
grado reactivo, en 300 ml, de agua
destilada.

Dimetilglioxima (solucién al 1% en alcohol etilico), Disol-

ver un gramo de dimetilglioxima, grado reac
tivo en 100 ml. de alcohol etflico al 95%.
Filtrar en caso de ser necesario.

Solucibén estandar de niquel.— Disolver 3,365 gr. de sulfato
de niquel amoniacal, grado =——
reactivo, en 100 ml, de agua
destilada caliente, diluir has
ta 500 ml, en un matraz volu=—

métrico.(1l ml. = 1 mgr. Ni).
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Procedimientos

a).—- Preparacién de la curva de calibracidn.
Uns scrie de esténdares se preparan para cubrir el rango de

0.2 2 5 ppms 6 0.0002 a 0,005 mgr.Ni/mle

Solucién # l.— Pipetear 10 ml. de la solucién esténdar de =
niquel y colocarla en un matraz volumétrico de 500 mle, di-
luyendo hasta el aforo con agua destilada. Isto representa

20 ppme 6 1 ml, = 0,02 mgr. Ni,

Por medio de pipetas transferir 25, 20, 15, 10, 5 y 1 ml. de
lz solucibn # 1 a matraces volumétricos de 100 ml., esto re
presenta respectivamente 5, 4, 3, 2, 1 ¥ 0.2 ppm. 6 0,005,
0,004, 0.003, 0,002, 0,001 y 0,0002 mgre Ni/mle

También tener otro matraz listo para preparar el blanco S =

referencia.

Adicionar 25 ml. de agua destilada a cada matraz y después
agregar en orden lo siguientes
10 ml, de mczcla de &cidos (5 ml. de 4cido sulfirico y
5 ml. de &cido nitrico).
5 ml, de &cido citrico al 50 %.
5 ml. de agua de bromo saturadae.

mezclar las soluciones despuds de cada adicidn.

Neutralizar las soluciones con hidréxido de amonio para des
truir el color del bromo y entonces agregar de 3 a 5 ml, en
exceso, enfriar a temperatura ambiente y agregar 5 ml. de =
la solucidén de dimetilglioximaj; diluir hasta el aforo con =

agua destilada,

Transferir 5 ml. de cada solucién esténdar a los tubos de

muestra 6 cubetas de un especirofotémetro, seleccionando -
una longitud de onda de 445 nanémétros y calibrar el instru
mento a 100% de transmitancia con el blanco 6 referenciaj; -
leer el porciento de transmitancia de cada solucibén prepara

da, después de 5 minutos de haberse formado el colore.
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Usando papel semilogaritmico trazar una gréfica colocando
en la escala lineal mgTre. Ni/ml. 6 porciento de concentira—
_cién de niquel y en la escala logaritmica el porcicento de

transmitancia,.
b).- Preparacién de las muestras.

Para el rango de concenbtracién de niquel de 0.3 a 2.5% usar

0.l gTr. de muesirae.

Para el rango de concentracidn de niquel de 0.Cl a 043 —

usar 0.3 gre. de nuestra.

Colocar en un matraz erlenmeyer de 250 mle. y disolver con
una mezcla de &cidos de 10 ml. de &cido sulfidrico concentra
do y 10 ml. de &cido nftrico concentrado, dejar reposar 10
minutos y enfriar, adicionando 50 ml. de agua destilada y -
condensar hasta que se dicuelvan las salesj cnfriar y trang
ferir a un matraz voluméirico de 100 ml., llenando hasta el
aforo, mezclar y filtrar una porcién de la solucibnj; pipe—
tear 20 ml. del filtrado si la muestra usada fué de 1 gr. 8
50 mle si la mucstra usada fué de 0.3 gre Colocar en un =
matraz volum&trico de 100 ml. agregando en orden lo siguien
tes

5 ml, de 4cido citrico (50%).

5 ml, de agua de bromoe.
Mezclar después de cada adiciénj neutralizar con hidréxido
de amonio concentrado hasta que desaparesca el color del bro
mo, entonces agregar de 3 a 5 ml. en excesoj adicionar 5 ml
de dimetilglioxima y diluir hasta el aforo con agua destila

da.

Hacer el mismo procedimiento para el blanco & referencia =

usando 10 ml, de mezcla de &cidos .

Cinco minutos después de la adicién de la dimetilglioxima -
tomar 5 ml, de la solucién y colocarla en un tubo de muestra

6 cubeta de un espectrofotémetro, seleccionando una longi-—
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tud de onda de 445 nanémetros; calibrando el instrumento con
el blanco § reficrencia a 100% de transmitancia. Reemplazar

el blanco por la muestra y leer el porciento de transmitan——
ciaj; llevar la lectura a la curva de calibracidén y determi—

nar la concentracidén de niquel,
Observacioness

le— Cobre y cobalto dan color con la dimetilglioxima, pero =
estos metales no interfieren si sus concentraciones son

menores 6 iguales que la concentracién de niquel.

2 .=l color es inestable y cambia con el tiempo, por lo tan
to, todas las lecturas deberé&n hacerse 5 minutos después

de la adicién del reactivo de color,
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DETERNINACION D CROLO LN ALUMINIC

(métodos de cromatos)

Principios
L1 perbéxido de hidrbégeno en medio alcalino oxida el ién cromo

a la forma de ién cromato de color amarillo.
Rangos

Bl rango de concentracién recomendado es de 0,05 a 0.35% de

Cromoe

Reactivoss

Hidréxido de sodio, grado reactivo, en lentejas.

Hidréxido de sodio (10%).- Disolver 50 gr. de hidréxido de
sodio en 500 ml. de agua destila
dae

Peréxido de hidrégeno (30%).— grado reactivo.
Procedimientos

a).- Preparacién de la curva de calibracibn.

Por el hecho de que 1la coloracibén amarilla del ién cromatogy
aumenta cuando la muestra contiene fierro y silica, la curva
de calibracién es establecida usando muestras de aluminio. -
con contenido de cromo conocido. Zn la preparacién de la =
curva de calibracién es preferible gque las aleaciones de alu
minio estindar sean del mismo tipo de la aleacibén que se va

analizar.

Tomar 0.3 gre. de las aleaciones esténdar de aluminio y colo=—
car cada una en un matraz erlenmeyer de 250 ml., afiadiendo -
4 ml., de agua destilada y 5 gr. de hidréxido de sodio, calen
tar hasta que se disuelva completamente, cuando dejen de apa
recer las burbujas del hidrégeno desprendido, agregar cuida=—
dosamente gota a gota peréxido de hidrégeno al 30% para - -

completar la oxidacién del cromo (se requieren aproximadamen
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te de 3 a 4 ml. de perdxido de hidrégeno); es mejor inclinar
el matraz y dejar que las gotas del perbdxido lleguen hasta =
la solucibn resbalando por las paredes del matraz, después =
de la oxidacién filtrar la solucibén caliente a través de un
crisol gooch que contenga una capa de asbesto y lavar 4 ve——
ces con hidréxido de sodio al 10% (usar de 10 a 15 ml. para
cada lavado). Transferir el filtrado a un matraz volumétri=-
co de 100 ml, y diluir hasta el aforo con hidréxido de sodio
al 10 %

Hacer lo mismo para una muestra que no contenga la aleacibn

de aluminio y tomarla como blanco 6 referencia.

Tomar 5 ml, de las soluciones esténdar y colocarlas en los
tubos de muestra 6 cubetas de un espectrofotémetro, seleccio
nando una longitud de onda de 370 nandémetros; calibrando el
instrumento a 100% de transmitancia con el blanco 6 referen=
cia y después leer el porciento de transmitancia de cada una
de las soluciones esténdar. Usando papel semilogaritmico ——
graficar el porciento de concentracién de cromo en la coorde

nada lineal y el porciento de transmitancia en la coordenada

logaritmica,
D).~ Preparacién de las muestras.

Tomar 0.3 gr. de muestra y llevarlo a un matraz erlenmeyer de
250 ml, afladiendo 4 ml., d3 agua destilada y 5 gr. de hidréxi
do de sodioy calentando hasta disolucién completa; ha dejar
de aparecer las burbujas del hidrégeno desprendido, agregar
cuidadosamente gota a gota, perbxido de hidrégeno al 30% has
ta completar la oxidacién del cromo. (se requieren de 3 a 4
ml, de perbxido de hidr6geno)., despuds filtrar la solucién

caliente a través de un crisol gooch gue contenga una capa =

de asbesto y lavar 4 veces con hidréxido de sodio al 10%, ——m
usar solo de 10 a 15 ml, zara cada lavado, Transferir el -
filtrado a un matraz volumétrico de 100 ml, y diluir hasta -

el aforo con hidréxido de sodio al 107,
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Tomar 5 mle de la solucién problema y colocarla en un tubo

de muestra & cubeta de un espectrofotbémetro, seleccionando

una

longitud de onda de 370 nanémetros, calibrar el instru

mento a 100% de transmitancia con el blanco § referencia ¥y

después hacer la lectura de la muestraj; llevar dicha lectu

ra a la curva de calibracién y determinar la concentracidn

de cromo,

Observacioness

l.-

2=

3e=

Lo=

Ia oxidacibén de cromo es dificil y se llegan a obtener
resultados bajos, por lo que se recomienda seguir co-——

rrectamente el procedimiento.

Fierro y siflica mejoran el color amarillo del ién cro-
mato, por lo tanto, se obtienen mejores resultados =
cuando muestras y estandares son compuestos de la mis=—

ma aleacibne

El cobre da coloracidn azul p&lido a la solucibn. 4 =
longitud de onda de 370 nanbdmetros este color tiene -

pequeiio efecto y puede ser pasado por alto.

Soluciones fuertes de hidréxido de sodio atacan los tu
bos de muestra & cubetas; por lo tanto las soluciones
no deberén guardarse en ellas més que el tiempo necesa

rio para la lectura.



DETERIINACICN DE FISZRRC LI ALUMINIC

(método de la orto-fenantrolina)

Principio:s

ILa orto~fenantrolina reacciona con el ién ferroso para formar
un complejo de color naranja, esto se realiza en una solucidn
&cido de pH 4, en presencia de cloruro de hidroxilamina, el

cuél actfia como un reductor.

Rango:
El rango de ccncentracién recomendada es de 0,05 a 1,57 de =

fierroe.
Reactivos:

Acido clorhidrico, grado reactivo.

Cloruro de hidroxilamina (10%).- Disolver 10 gr. de cloruro
de hidroxilamina en 100 ml,
de agua destilada (almace-—
nar en refrigeracibén, no -
usar si la solucibén esta =
descoloriday).

Orto=fenantrolina (0.25%).— Disolver 0.5 gre de orto—fenan—
trolina monohidratada en =
150 ml, de agua destilada
hirviendo, enfriar y trans
ferir la solucidn a un ma=-
traz volumétrico de 200 ml.
diluyendo hasta ¢l aforo con
agua destilada (almacenar -
en refrigeracién, no usar -
si la solucibén esta descolo
rida),

Acetato de sodio.— Disolver 85 gf. de acetato de sodio anhi=-

dro en 500 ml. de agua destilada,
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Solucién esténdar de fierro.— Disolver 0.5 gr. de alambre =
de fierro puro en 25 ml. de
&dcido clorhidrico concentrado.
Grado reactivo, transferir a
un matraz volumétrico de 500
ml, y diluir hasta el aforo
con agua destilada.
(1 ml. = 1 mgr. Fe).

Procedimientos

a).= Preparacién de la curva de calibracidns
Una serie de est&ndares se preparan para cubrir el rango de

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

Solucibn i# l.-— Pipetear 10 ml. de la solucién csténdar de =
fierro y colocarlos en un matraz volumétrico de 500 mle., di
luyendo hasta el aforo con agua destilada, (1 mlo = 0,02 =~
mgr. Fe)e

Por medio de pipetas transferir 5, 10, 15, 20 y 25 ml, de =—
la solucidén # 1 a matraces volumétricos de 100 ml., esto re
presenta respectivamente 0,001, 0,002, 0,003, 0,004 y 0.005
ngr. Fe/ml.

Solucién # 2.= Pipetear 1 ml. de la solucién esténdar de =
fierro, colocarlo en un matraz volumétrico de 500 ml. y di=-
luir hasta el aforo con agua destilada. (1 ml, = 0,002 mgr.
Fe)o

Por medio de pipetas transferir 10, 25, 40 y 50 ml. de la =
solucién # 2 a matraces volumétricos de 100 ml.; esto repre
senta respectivamente 0,0002, 0,0005, 0,0008 y 0,001 mgr. —
Fe/mle

A las soluciones pipeteadas agregar 1 ml., de cloruro de hi-

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

80 ml. aproximadanente, entonces agregar 10 ml. de ortofe—
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nantrolina (0.25/5) y mezclar, diluyendo a la marca con agua

destilada, mezclar cuidadosamenie ¥ dejar rcposar 15 ninutou.

Transferir 5 ml. de las solucioncs esténdar a los tubos de
muestras & cubetas de un espectrofotdémetro, scleccionando -
una longitud de onda de 510 nandmetros, calibrando a 100 -
de transmitancia con agua destilada y después hacer la lec—
tura de cada soluciéne. Usando papel semilogaritmico grafi=
car mgr Fe/ml. y/o porciento de concentracién de fierro so
bre la coordenada lineal y el porciento de transmitancia so

bre las coordinadas logaritmicas del papele

b)e= Preparacibén de las muestras.

DPisolver 0.5 gre. de muestra en 30 ml. de &cido clorhidrico
(1:1), usando un vaso de precipitados de 250 ml. y calentar
en caso do ser neccsario, filtror y llevar a un matraz volu
métrico de 200 ml., lavar el filtro 5 veces con agua desti-
lada caliente, enfriar y diluir al aforo con agua destilada,
pipetear 20 ml, de la solucién y colocarlos en un matraz vo
lumétrico de 100 mle, si la muestra contiene arriba de 1.0%
de fierro; pipetear 10 mle.; en el caso de que la solucién -
contenga menos de 1% de fierro. Agregar 1 ml. de cloruro de
hidroxilamina (1053) y mezclar, adicionando 10 mle. de la so=
Jucidn de acetato de sodio y 50 ml. de agua destilada, mez=—
clar y agregar 10 ml. de orto-fenantrolina (0.25%), mezclar

cuidadosamnente y dejar reposar durante 15 minutos.

Pransferir 5 ml. de la solucién a un tubo de muestra 6 cube
ta de un espectrofotémetro, seleccionando una longitud de =
onda de 510 nandmetros, calibrar a 100% de transmitancia —
con agua destilada ¥y despﬁés hacer la lectura del porciento
de transmitancia de la muestra, llevar dicha lectura a la =
gr&fica de calibracién y determinar la concentracién de =

fierroe

Observacioness

.= Si el color no desarrolla casi inmediatamente después -
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de agregada la orto-fenantrolina, es debido a un pH ba—
jo. Para mejores resultados es necesario que los reac=
tivos requeridos sean usados en las cantidades exactas.

2.~ 11 color de la reaccién es cstable por cerca de 48 horas.
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DETERMINACICON DE BISHUTO iN ALULIINIO

(método de la tiourea)

Principio:s
Bl bismuto en una solucibén &cida diluida forma con la tio—

urea un completo de color amarillo.

Rangos

El rango de concentracién recomentado es de O.1 a 0.5, de -

‘bismuto.
Reactivoss

Acido clorhidrico (1:2), grado reactivos

Acido nitrico (1:4), grado reactivo,

Solucién de &cido bérico.- (saturada) Disolver 80 gr. de &-
cido bérico, grado reactivo, en
un litro de agua destilada calien
te y enfriar.

Solucién de tiourea (5%).- Disolver 10 gr. de tiourea, gra—
do reactivo, en 200 ml, de agua
destilada y filirar (esta solu—
cibén debe estarse preparando re-
cientencnte),

Aluminio (bajo én bismuto).- Conteniendo menos de 0,001% =
de bismutoe.

Solucibén esténdar de bismuto.— Transferir 0.25 gr. de bismu
to a un vaso de precipitados
de 150 ml., y agregar 20 ml,
de &cido nitrico (1:3), ca—
lentar a fuego lento para di
solver y dejar expeler humos
cafés, enfriar y diluir a un

litro con &cido nitrico(1:9)
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en un matraz volumétrico.
(1 ml. = 0.25 mgre Bi)e

Procedinientos

a)e— Preparacibn de la curva de calibracibn.
Una serie de estadares son preparados para cubrir el rango
de concentracién de 0.5 2 2.5 mgr. Bi/100 ml. 6 0.1 a 0.5/

de bismuto.

Por medio de pipetas transferir 4, 8, 12, 16 y 20 ml, de la
solucibn esténdar de bismuto a vasos de vrecipitados de 250
ml. y evaporar cuidadosamente hasta sequedad, pero no dejar
que Be queme., Lsto represcnta en la dilucién final 0,50, =
1.0, 1.5, 2.0y ¥ 2 .5 ngr. Bi/100 ml. respectivamcnte. A =
cada vaso se agreza un gramo de aluminio bajo en bismuto, =
seguido de 30 ml, de &cido clorhidrico (1:2) y cubrir cuan—
do la reaccién se efectle; adicionar 20 ml. de &cido nitri-—
co (134) y hervir hasta que se produzcen humos cafés, en= -
friar y transferir a matraces volumétricos de 100 ml., dilu
yendo hasta el aforo con agua destilada, mezclar, filtrar =
en caso de no estar claras las soluciones; transferir 50 ml
de los filtrados claros a matraces volumétricos de 100 ml.,
a cada matraz agregar 10 ml. de &4cido bérico y 20 ml, de la
solucibn de tiourea, diluir al aforo con agua destilada y =
mezclar; llevar también el blanco 6 referencia a través de

cada paso del procedimiento.

Transferir 5 ml., de las soluciones colorcadas a tubos de —
muestra & cubetas de un espectrofotdémetro, seleccionando =
una longitud de onda de 385 nanbmetros, calibrar el instru—
nento a 100% de transmitancia con el blanco 6 referencia y
después hacer las lecturas del porciento de traonsmitancia =
de cada solucibn. Usando papel Semilogaritmico graficar -
ngr Bi/lOO ml, y/o porciento de concentracién de bismuto so
bre la coordenada lineal contra las lccturas de porciento =

de transmitancia sobre la coordenada logaritmicas
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b)e.- Prevaracién de las muestras.

Tomar 1.0 gre. de la aleacibén y colocarla en un Vvaso de wreci
pitados de 250 ml., cubierto, agregando 30 ml. de &cido clor
hfdrico (1:2), cuando la reaccién se efectiie adicionar 20 -

ml. de &cido nitrico (134) y hervir hasta que se produzcan -
humos cafés; enfriar y transferir a un matraz volumétrico de
100 ml. diluyepdo hasta el aforo con agua destilada, mezclar
filtrar en caso de ser necesario (turbia la solucidn), y on=—
tonces transferir 50 ml., a un matraz volumétrico de 100 ml.,
agregando 10 ml., de 4cido bérico y 20 ml, de solucibén de = =

tiourea, diluir hasta el aforo con agua destilada y mezclaT.

Tomar 5 mle de la solucién problema y colocarla en un tubo =
de muestra § cubeta de un espectrofotémetro, seleccionando =
una longitud de onda de 385 nanémetrosj calibrar el instru—
nento a 100% de transmitancia con el blanco 6 referencia y =
despuds hacer la lectura del porciento de transmitancia de -
la muestra, llevar dicha lectura a la gréfica de calibracidn

y determinar la concentracién de bismuto,
Observacioness

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

de bismuto en 0,001%,

2.- E1 color del bismuto-tiourea varia con el aumento de &ci
do clorhidrico presente, por lo tanto, es importante que
éste reactivo sea usado en las cantidades exactas.e - -
También es importante que la ebullicibén no sea indebida-—

mente prolongada.
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DETERLINACION Dii TITANIO LN ALUMINIO
(método del peréxido de hidrdgeno)

Principios

£1 titanio forma un complejo soluble, de color amarillo, con

el perdxido de hidrégeno en una solucién &cidae
Rango:

Tl rango de concentracién recomendada es de 0e15 a 3 mgr. de

titanio en 100 ml. de solucidne.
Reactivoss

Solucidn esténdar de titanio.— Recristalizar dos veces fluo—
ruro de titanio y potasio mo=
nohidratado con agua calicnte
en una capsula de platino se=-
car a temperatura ambiente ¥
guardar en un frasco de vi- -
drio cerrado. Disolver 2.7 &T
de la sal en 100 ml, de &cido
sulfdrico (1:1) en una capsu=—
la de platino grande y evapo-
rar hasta obtener humos blan-—
cos, repetir la operacién pa-
ra asegurar la eliminacién -
completa de fluor, enfriar ¥y
agresar de 300 a 500 ml, de =
agua destilada, agitar y trans
ferir a un matraz volumétrico
de un litro, enjuagar la cap-
sula de platino con &cido sul
frico (1:9) y diluir la solu
cibén a un litro con agua des—
tilada,
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Solucidn de hidrdéxzido de sodioe— Disolver 200 gre. de hidré—
xzido de sodio en agua des—
tilada y diluir en un ma——
traz volumétrico a un 1li=
troe.

lezcla de &cidos.— Adicionar 50 ml. de &cido nitrico a 600

nl. de agua, entonces agregar 350 ml. de
4cido sulfdrico lentamente mientras se =
agita enfriar.

Peréxido de hidrégeno (30/5).
Procedimientos

a).— Preparacién de la curva de calibracidn.

Solucioncs de calibracibén.— Transferir 1, 2, 5, 10, 15, ¥y =
20 ml. de la solucién de titanio (1 mle = 0.15 mgr Ti(, a 6
matraces volumétricos de 100 ml.; diluir apro:rimadauente a
80 ml. con &cido sulfirico (1:9), agregar dos gotas de perd
xido de hidrégeno, diluir hasta el aforo con &cido sulfiri-

co (1:9) y mezclar.

Para preparar la solucibén blanca 6 referencia transferir -
aproxinadancnte 80 ml. de &cido sulftrico (1:9) a un matraz
volum8trico de 100 ml, ¥y agregar dos gotas de perbxido de =
hidr6geno, diluyendo hasta el aforo con &cido sulftrico y =

nezclare

-

Transferir 5 ml., de la solucién blanca é de refercncia a un
tubo de mucsira 6 cubeta (2 cme du paso de luz), de un es—
vectrofotémetro seleccionando una longitud de onda de 410 -
nanénetros y calibrar el ingstrumento a 100% de transmitan——

cia y entonces hacer la lociura de las soluciones esténdars

sando va.el scnilogaritmico graficar porciento de transmi-

<

ancic colocandolo en la escala logaritnica contra ngr Ti/

ot

00 ml. gue sc colocan cn la esgcala linezale

=

b)e~— Freneracibn de la zucstra,.

Transferir un gramo de la nuestra a un vaso de precipitados
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de 400 ml., cubrirlo y adicionar cn peoguetios incrementos 30
ml, de hidréxido de sodio en solucibén. Una vez que se ha —
ofectuado la reaccidn lavar la tapa y las parcdes del vaso,
hervir para completar la reaccidén y enfriar, agrecgando 50
nl. de la mezcla de &cidos, hervir para disolver las sales
hasta que se desprendan humos cafés, dejar enfriar. Trans-
ferir a un matraz volumétrico de 100 ml., diluir hasta el =
aforo, mezclar, y filtrar, deshechando los primeros 5 le =
del filtradoe (guardar 25 ml. de esta solucibén para usarla
como blanco 6 referencia), agregar dos gotas de perdxido de

hidrégeno y mezclar.

Tomar 5 mle de la solucién y llevarlos a un tubo de muestra
6 cubeta (2 cm. depaso de luz) de un espectrofotémetro, se-
leccionando una longitud de onda de 410 nanémetros, cali- -
brando el aparato a 100% de transmitancia con la solucién -
blanca 6 de referencia, entonces hacer la lectura de la so=
lucién problema, llevando dicha lectura a la curva de cali-

bracibén para obtener la cantidad de titanio en la muestrae

Observacidns

Los elementos que ordinariamente estén rresentes en las ale
aciones de aluminio no interfieren. Vanadio y molibdeno es

t4n ausentes,
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DITORLINACICH D BORO 4N ALUMINIO

(método del &cido carminico)

Principios
Este método cubre la deterninacibén de boro en aleaciones de

aluminio en el rango de 0,005 a 0,063%.

71 boro en la forma de &cido bérico reacciona con el carmin
en una solucién de &cido sulfirico concentrado, vara produ—

cir un color violeta.
Rangos

B1 rango de concentracién recomendada es de 0,002 a 0,025 =

ngr. de boro por 22 ml. de solucidn.
Reactivos:

Solucidn esténdar de boro.- Disolver 0.2857 gr. de 4cido b6
rico en agua tibia (no més de -
40°¢) transferir a un matraz vo
lumétrico de 1000 ml., diluir =
hasta el aforo y mezclare
(1 ml. = 0.05 mgr. B)s

Agua de bromo saturada.

Solucién carmin.= Transferir 0,092 gr. & un matraz voluné—
trico seco de 250 ml., adicionar 100 ml.
de &cido sulfdrico concentrado, tapar y =
agitar hasta que el carmin esté completa-—
mente disuelto, iista solucibén debe prepa

rarse diario 6 cada vez que se vaya a u—

sar.
Carbonato de sodio anhidro.
Procedimientos

a).~- Preparacién de la curva de calibracidn,
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Soluciones .de calibracibn.- A una serie de matraces volumé-
tricos de 50 ml., agregar respectivamente: 1, 2, 4, 6318y 1O
vy 12 ml. de la solucién de boro, adicionar 10 ml. de 4cido

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

ratura ambiente, diluir hasta el aforo y mezclar.

Aungue el efecto del aluminio sobre la absorbancia es des—
preciable, por la alta precisién es recomendable tomar en
cuenta lo siguiente:

Preparar una solucién del metal aluminio de alta pureza, di
solviendo 10 gr. del metal en 200 ml. de &cido clorhidrico
(1s1), calentando y usando pequefias porciones de perbxido =
de hidrégeno al 30% para apresurar la disolucién, hervir pa
ra eliminar el exceso de perdéxido de hidrbgeno, enfriar y =
transferir a un matraz volumétrico de 250 ml., diluyendo =
hasta el aforo con agua destilada., Usar una alicuota de 25

ml. en cada calibracién y en la solucidén de referencia.

Solucién de referencia.— Transferir 10 ml. de &cido sulfdri
co (1:1)a un matraz volumétrico de 50 ml., diluir hasta 40

ml., mezclar, enfriar a temperatura ambiente y diluir hasta

el aforo.

Para desarrollar el color transferir alicuotas de 2 ml. de
la solucidn de referencia y las soluciones de calibracién a
matraces erlenmeyer secos de 50 ml., adicionando 10 ml., de
&cido sulfirico, mezclar y enfriar a temperatura ambiente,
adicionar 10 ml, de solucibn carmin, tapar, mezclar y colo=—

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

Transferir 5 mle, de la solucibn de referencia a un tubo de

nuestra 6 cubeta (2cm de paso de luz), de un espectrofotéme
tro y calibrar el instrumento a 100% de transmitancia, selec
cionando una longitud de onda de 585 nandémetros, después —
hacer la lectura de las soluciones de calibraciénj; Usando -
papel semilogaritmico graficar porciento de transmitancia -

contra mgr. de boro 6 porciento de concentracibn,
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b).= Preparacién de la muestra.

Colocar 1 gr. de muestra en un mairaz erlenmeyer de 250 ml.
agregar 15 ml. de agua de bromo y 10 ml, de &cido clorhidri
co, si se produce efervescencia enfriar hasta que se modere
la reaccibn; si la reaccién es muy lenta calentar ligeramen
te la solucién; cuando se ha disuelto todo el metal se ca=

lienta a ebullicidn para eliminar el bromo.

Piltrar la solucién a través de un papel de cenizas bajas =—
en un matraz voluméirico 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 ml,

Proteger algin residuo con 0,25 gr. de carbonato de sodio an
hidro y transferir a un crisol de platino, secar el papel-
y carbonizar a fuego lento, gradualmente aumentar la tempe—
ratura hasta que el papel esté completamente oxidado y el -
metal fundido, Fundir hasta que el metal esté claro (cerca
de 10 minutos). Enfrier a temperatura ambiente, disolver =
el metal con 5 mle. de agua caliente y agregar &cido sulfiri
co (1:) gota a gota, hasta que la efervescencia cese, Trans
ferir esta solucién al filtrado principal en el matraz volu

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

Para la solucién de referencia 6 blanco hacer el mismo pro=—

cedimiento anterior pero sin colocgr cl gramo de muestra.

Para desarrollar el color transferir una alicuota de 2 mle
de la solucibén a un matréz erlenmeyer seco de 50 ml., agre-—
gando 10 mle de Acido sulfdrico (1:1), mezclar y enfriar a
temperatura ambiente, agregar 10 ml, de la solucién de car-—
min, tapar, mezclar y colocarlo en un lugar en donde no le

de la luz durante 45 minutos,

Tomar 5 ml, de la solucién problema y colocarlos en un tubo
de muestra 6 cubeta (2 cm de paso de 1uz) de un espectrofo-

témetro, calibrando a 100% de transmitancia con la solucién
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blanca 6 de refercncia, seleccionando una longitud cde onda =
de 585 nandmetros, ontonces se hace la lectura del porciento
de transmitancia de la muestra y se lleva dicha lectura a la
curva de calibracién y ce obtiene la concentracién 6 porcien

to de boro en la muestra.

Observacioness:

Bl color se desarrolla lentamente, se completa la reaccibén
hasta después de 45 minutos y de ahi en adelante la veloci—

dad de incremento de absorcidn es insignificante.



Férmula para cncontrar el porciento de la muestra analizadas

s A - B
Porciento =—— g = 5

A = Miligramos de metal encontradose

B = Hiligramos de metal analizado en la solucién blanca 6 de

referencia.

C = Gramos de muestra usados,



cCAPIT 22U LO TV

DATOS
Y
GRAFICAS
DB

CALIBRACICDH

54



55

Datos para construir la curva de calibracién para la deter—
nminacién de lManganeso en aleaciones de aluminio por el néto

do del persulfatos

Cantidad de Mn DPoDele lectura en % T
0,002 mgr lin/ml. 2 83.1
0,005 mgr ln/ml, 5 5844
0,010 mgr Mn/ml. 10 38.2
0.015 mgr Mn/ml. 15 24.8

0,020 mgr ln/ml, 20 12,9
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Se efectuaron tres anflisis de alcaciones de aluminio encon

trandose los siguientes resultados:

1).~ Cantidad de muestra analizada: 1.0271 gr.
Lectura en porciento de transmitancia: 38.5
Porciento de concentracidn obtenito en la ¢réficas
1.022.

2).= Cantidad de muestra analizadas 0,2613 gr.
Lectura en porcicnto de transmitancias 63.7
Porciento de concentracibén obtenido on la gréficas

0.46.

3.~ Cantidad de nuestra analizacda: 0,9865 gre
Lectura en porcicnto de transmitancia: 42,6
Forcicnto de concentracidn obtenido en la gré&ficas
0.92

Forciento de concentracidén de cade nuestra utilizada para

curva de calibracibn:

0,002 ngr Mn/ml. 0.2 %
0,005 mgr Mn/ml. 0.57 %
0,010 mgr Mn/ml,. 1,15 %
0,015 ngr lMn/ml, _ 1,46 %

0.020 mgr Mn/ml. 2.0 %

la
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Datos para construir la curva de calibracidn para la =
determinacibén de Cobre en aleaciones de aluminio por -

el método del dietil-ditiocarbamatos

Cantidades de Cu Lectura en % T
0.1 % 9845
0.2 % 96,1
0.5 % 89.6
1.0 % 80.0
2.0 % 63.8
3.0 % G2
4,0 % 41.5
5.0 % 3244
6.0 % 2548
7.0 % 20,7

8.0 % 13.0
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Porcicnbo de concentracibn de cada wucstra utilizada para la

curva de calibracibn:

0,155
0.2%
0435
1.0/
2.0%
3.0%
4405
5.0/
6,05
7.0/
8.0/

0,012
0.028
0.064
0.125
0.250
0.375
0.500
0.625
0.750
0.875
1.000

3e ofcctuaron itres anflisis de aleaciones do aluminio encon-—

trandose los siguientss resultados:

1).- Cantidad de musstra analizada: 0.2136 gr.

2) .-

3)e-

Lectura en porciento de transmitancias TT4

Forciento dc¢ concentracibn obienido ea la gréficas

0.144.

Cantidad de muestra analizadas 0.2019 gr.
Lectura en porciento de transmitancias 75.2

Porciento de concentracifn obtenido en la gréficas

0.161

Cantidad de muestra analizadas: 0.1123 gTr.
Lectura en porcicnto de transuitancias 2940

Porciento de concentracién obtenido en la gréficas

0.662



Datos para construir la curva de calibracién para la deter—
nminacién de Nicuel en aleaciones de aluminio por el nétodo

de la dimetilglioximas

Cantidad de Ni DPeDelle Lectura en 45 T
0.005 mgr Ni/ml. 5 4.8
0.C04 mgr Fi/ml. 4 15.85
0.003 mgr Ni/mle 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 8697
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Porcicnto de concentracibén de cada muestra utilizada para

la curva de calibracidbne

0.005 mgr. Hi/ml. 2e5
£.004 mgr. Fif/ml, 2.08
0,003 mgr. i/nle. 1.55
0,002 ngr. ¥i/ml. 1.06
0.001 mgr. Ni/ml. 053
0.0002 mgr. Ni/ml. 0,16

gc efectuzron tres andlisis de alcacicnes de aluminio en-—

contrancoge los siguientes resultacoss

1).- Cantidad de muestra analizada: 0.1381 gr.

P

Lectura en norciento de tronsmitancias 181

Porcienio e concentracidn ¢ do en la ;ré&fica:
287
2 ~tddnd de muestia analizaldei S.2Y67T &x.

Lectura en vorcieuwc de lrensmitancia: 743

Porciento de concentracién obtenido en la gréficas

0.34

3.- Cantidad de muestra analizadas 0.,1122 gr.
Lectura en porciento de transmitancias 235
Porcicnto de concentracidn obtenido en la gréficas
1.70
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Detos para construir la curva de calibracidén sara la deter—
minacién de Cromo en aleaciones de aluminio por ¢l método =—

de cromatos.

Por el hecho de que la coloracibén amarilla del ién cromato
aumenta cuando la muestra contiene fierro y silica, la cur-—
va de cazlibracién se cstablece usando nuestras de alcacio—

ncs de alunminio con contenido de Cromo conocidoe

Cantidad de Cr Leciura cn > T
0,05 % 7945
0.10 7% 6342
0.20 % 40.1
0430 % 2540
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Se efectuaron dos andlisis de aleaciones de aluminio encon-—

trandose los siguientes resultados:

1).~- Cantidad de muestra analizadas 02832 gre
Lectura en porciento de transmitancias 36.6
Porciento de concentracidén obtenido en la gréifica:
0,222

2).- Cantidad de muestra analizadas 0,3147 gT.
Lectura en porciento de transmitancias 26.4
Porciento de concentracién obtenido en la gréfica:
0.246



63

Datos para construir la curva de calibracién para la deter
minacién de fierro en aleaciones de aluminio por el método

de la ortofenantrolinas

Cantidad de Fe ' DoDolle Lectura en % T
0.0002 mgr Fe/ml. 0.2 91.2
0.0005 mgr Fe/ml. 0.5 8043
0.0008 mgr Fe/ml. 0.8 71.4
00010 mgr Fe/ml. 1.0 6504
0,0020 mgr Fe/ml. 260 44.7
0.0030 mgr Fe/ml. 3.0 31.5
0.0040 mgr Fe/ml, 4.0 20.8

00,0050 mgr Fe/ml, 5.0 - 8.6
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Porciento de concentracidn de cada muestra utilizada para la

curva de calibracidns

0,0002 mgr Fe/ml, 0.050
0,0005 mgr Fe/ml, 0,113
0.0008 mgr Fe/ml. 0,172
0.0010 mgr Fe/ml, 0,218
0,0020 mgr Fe/ml. 0.410
0.0030 mgr Fe/ml. 04596
0.0040 mgr Fe/ml; 0.810
0.0050 mgr Fe/ml. 1,050

Se efectuaron tres an&lisis de aleaciones de aluminio encon

trandose los siguientes resultadoss

1).~- Cantidad de muestra analizadas 0,5132 gr.
Lectura en porciento de transmitancias 43.7
Porciento de concentracién obtenido en la gréficas
0.423

2),= Cantidad de muestra analizadas 0.5017 gr.
Lectura en porciento de transmitancia: 53.4
Porciento de concentracibn obtenido en la grificas
0,320

3).~ Cantidad de muestra analizadas 0,4936 gr.
Lectura en porciento de transmitancias 58,2

Porciento de concentracién obtenido en la gréficas
0.2 72
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Datos para construir la curva de calibracidn para la deter=
ninacién de Bismuto por el método de la tiourea en aleacio=—

nes de aluminios

Cantidad de Bi Lectura en ;6 T
0.50 mgr Bi/100 mle 93.1
1,00 mgr Bi/100 ml. 6343
1.50 mgr Bi/100 ml. 4205
2,00 mgr Bi/100 ml. 28,2

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

curva de calibracibn:

0,50 mgr Bi/100 ml. 0,023
1.0 mgr Bi/100 ml. 0.137
1.5 mgr Bi/100 ml. 0.256
2,0 mgr Bi/100 ml. 04377
2.5 mgr Bi/100 ml. 0.498

Se realizaron tres andlisis de alcaciones de aluminio encon

trandose los siguientes resultadoss

1).~ Cantidad de muestra analizada: 1.0182 gr.
ILectura en porcicnto de transmitancia: 59.3
Porcicnto de concentracibn obtenido de la gréficas
0.1580

2).- Cantidad de muestra analizadas 0.9761 gT.
Lectura en porciento de transmitancia: 61.4
Porciento de concentracién obtenido en la gréficas

0,147

3).- Cantidad de muestra analizada: 1.1604 gr.
Lectura en porcientc de transmitancias 5647
Porciento de concentracién obtenido de la gréficas
0,170



67

Datos para construir la curva de calibracibn para la de—
terminacién de Titenio por el método del perdxido de hidrd

geno en aleaciones de aluminio,

Cantidad de Ti Lectura en % T
0.15 mgr Ti/ml, 933
0.30 mgr Ti/ml. 86.1
0.75 mgr Ti/ml. 6845
1.50 mgr Ti/ml. 45.8
2,25 mgr Ti/ml. 32,2

3,00 mgr Ti/ml. 22.1
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Porciento de concentracién de cada nuestra utilizada para

la curva de calibracidn:

0,15 mgr Ti/mle 0,05
0.30 mgr Ti/ml. 0.10
0.75 mgr Ti/ml. 0625
1.50 ngr Ti/ml. 0.50
2425 mgr Ti/ml, 0.75
3.00 mgr Ti/ml. 1.00

Se realizaron tres anilisis de aleaciones de aluminio encon

trandose los siguicntes resultadoss

1).~ Cantided de muestra analizada: 0.9971
Lectura en porciento de transmitencias T2.1
Porciento de concentracibn obtenido en la gréficas

0,219

2) .~ Centidad de mucstra analizada: 1.0032 gre
Lectura en porciento de transmitancias 4847
Porciento de concentracién obtenido de la gréficas

00472
3).— Cantidad dc nmuestra snalizadas 1.0218 gr.

Lectura en porciento de transmitancias 5663

Porciento de concentracibn obtenido en la gré&ficas

06375



69

Datos para construir la curva Ge calibracidén vera la detor=
minacién de Boro por el método del &cido carminico on alea—

ciones de aluminios

Cantidad de B Lectura en % T
0,05 mgr B/ml. ’ 8647
0.10 ngr B/ml. 758
0.20 ngr B/ml. 5246
0430 mgr B/ml. 41.4
0.40 mgr B/mle 2903
0,50 mgr B/ml. 23.5

0.60 mgr B/ml. 14,6
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Forciento de concentracidn de cada mucstra utilizada para

la curva de calibracidns

0.05 mgr B/mle 0.041
0.10 mgr B/ml. 0,083
0.2 0 mgr B/ml. 0,180
0430 ngr B/ml. 0,250
0.40 mgr B/mle. 00343
0.50 mgr B/ml. 0,412
0.60 ngr B/ml. 0,504

Se realizaron tres anflisis de aleaciones de aluminio encon

trandose los siguicentes resultadoss

1).~ Cantidad de muestra analizada: 0.9882 gr. -
Lectura en porciento de transmitancia: 65.3
Porciento de concentracibn obtenido en la gréificas
0,123

2).= Cantidad de muestra analizada: 0.9961 gr.
Lecitura en porciecnto de transmitancia: 38,8
Porciento de concentracidn obtenido en la gréficas

0,266

3)o= Cantidad de muestra analizadas 1,0291 gr.
Lectura en porciento de transmitancias 26,1
Porciento de concentracidn obtenido en la gréficas

00381
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CAPITULO v

CONCLUSIONES

Tomando en cuenta lo que se expone cn esta tesis se con-

cluye lo siguientes

1)e—

2) o=

3)0—

In las aleaciones de aluminio es de vital importan-—
cia conocer el contenido exacto de los metales que
estén en combinacién con dicho aluminio para asi sa
ber como varian las propiedades tanto fisicas como

quinicas y poder darle mejor aplicacién industrial,

Con la aplicacién de estos métodos de anilisis es—
pectrofotométricos, se logra ahorro de trabajo y se

obtienen resultados méis precisos.

Se recomienda que para cada serie de andlisis que -
se efectlie, se construyan las curvas de calibracién,
pués siempre habréd una ligera variacién entre una y

otrae

Zn los métodos agqui descritos debe seguirse la se—
cuencia de dichos m8todos para poder obtemer mejo—

res resultadose

Deberé temerse siempre el espectrofotémetro en buen
estado para gque se eliminen la mayor cantidad de -

errores y asi tener resultados de calidad aceptable.
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5)-¥
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