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INTRODUCC I ON

Una gran parte de Ta Industrla cerdmica produce obje=

tos cuya apariencia y, por conslgulernte, el color, es Im-
portante. Para el ceramlsts una de las cosas mis Importan-

tes es el aspecto.

En cerdmlca las fuentes principales de color son com-
, P P .

puestos lnorgdnlcos.

En la preparaclén de colorantes cerdmicos la finall~-

dad es produclr un material uniforme y reproducible en una

forma quimicamente Inerte que nl} se descomponga por sT mig

mo; nl reacciene con las pastas y vidrlados gue ha de cu=~

brir, nl se disuelva en ellos.

La finalldad del presente trabajo es seBalar los con~
troles y andlisls que se deben ejercer sobre los coloran-=

tes cerdmlcos para que cumplan estos requislitos.

%
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GENERALIDADES

A) .~ CERAMICA

La palabra cerdmlca proviéne del Grlego "Keramos! que

Se denominan cerdmlicos a los prodyctos Fabrlcados a -
partir de materlales Tnorgdnices gue primeramente se mol=~~

dean y posteriormente se endurecen por el calor.

La cerdmica comprende todos los prodictos o matéria--
les de Ingenierfa gue hay en la qufmica inorgdnlica, excep-
to los metales y sus aleaciones, y geéneralmente slirven en
Tog procesos a altas temperaturas. Los materlales cersmi-
cos estdn compuestos normalmente por especles anidnicas vy
catidnicas. La principal diferencia entre la cerfmica y -
otros materlales es la naturaleza de sus enlaces qulmlcos.
Aunque no hay lTmltes dlstlntos entre ceriamica y metales o
materiales de polTmeres, es lnstructivo comprarlos en tér-
minos de servicios regueridos para el diseic Ingenleril. -

Como grerial, la cerdmlca es mejor alslante térmico y - =

elédiFTco.que los matales, y es mis estable quimicamente -

que €5tos en el medio ambiente,

Los metaies tienen un valor de tensldén y compresidn -
comparable, mlentras que en la cerdmica normalmente es mis

fuerte 1a comprestdn que la tensién.



ta cerdmice exhibe rigldez, dureza y temperdtura més~
estable gque los polfmeros, no obstante, Ta pollimerizacido-

oturfe en cerdmica, especialmente en los anteojos.

L& cerdnmica moderna abarca una ampila varledad de ma-
teriales y una serle de productos dé cristales sencillos y
materisles densos policristalinos, que por su enlace con =
los cristales agrega una espuns alslante a ias substancias
¥idrlosas. ET Intervalo de caraCferﬁstigas‘m1crnest;uctuw
rales permlte la considerable versatllidad que se observa-

en la fabricacidn de productes industriales.

Uno de los datos estadlsticos disponibles; €5 el va=~
1or de rendImiento de esta lndustrla, en términos del va=-
Tor de productos embarcados durante TS?Sy‘gS‘aﬁerimadﬁmeg
te de 25.5 billones de ddlares. Aunque varlos de egtos =-
productos :no tlener un gran valor en dolires comparados ~=
con muchas otras mercanclas Industriales, son no obstante=
wital para la economia Industrial. Dos gjemplds-notabiai
.Son los refractarlos necesarlos para la reduccién de mine=
rales en la Industria metallrgica y abrasiva, lo cual per-
mite la gran cantidad de produccidn de partes para maqu{ngm

r‘""l"v,a CH

Aunque data de los afios de 1§30, i@ tecnologla cerdmi
ca primeramente fue utlilizada como una aplicacidn en la ~-

quimica de los silicatos a altas temperaturas. Aunque los



materlalés cerdmicos continuen slendo barates, el desed de
sacar un mayor provecho de €llos, partlcularmente e30s que
tlenen apfavcchimientd en la industrla eléctrica, electré=
nica, magnética y mis reclentemente, piroeléctrica y laser
cuyas propliedades se han [ncrementado constantemente en =~

los Gltimos 10 a 20 afos.

La urgencla de desarrollar materlales para la produc=
cién de enegla, conversidn y aparatos de almacenaje ha es<
timulado 1a& evoluclién de electrollitos s&lidos para bate~ -
rfas; generadores refractarfos magnetchldrodindmlicos y un
dispositive de gasiflcacién de carbén, cerdmica de fuerte-~
densldad pars una alta eficiencla en partes para turblnas,

¥ unos nuevos lentes para el sol.

En esta nueva cerimlca se ha dido gran Imperrancla a
los slstemas de oxidacidn; no obstante se han hecho progre
sos considerables en la sfntesls y empleos de boruros, <ar

bures, nitruroes y sfllces.

El desarrollo, purificacién y utilizacién de materia-
Yes a menudo requiere la evolucién de nuevas téznlcas. Pre
cjpﬂt%ﬁ?&ﬁ‘dEQpaﬁtftu‘é,‘éxterTGﬁ, tcmpﬁeildh en séco, ~=
fundliclén de partfcula, extruslén, compresidn en seco; fun
dicifn slip, son téenlcas Importantes en la industria cerd
mlca, pero &stas tienen que ser ayudadas por ue secado en

frfo, evaporacién térmica o ebulll¢ién, y una depositacldn



de vapor qufmico para producir materlales muy puros, pelf-

culas delgadas o formas complejas respeéctivamente.

En cerdmica es frecuente usar los términos de s61ldos
I6nicos, de llgaduras iSnicas, En realidad las llgaduras~
varlTan en funcién del poder de polarizacién de los catlo--
nes y la polarizabilidad de los anltones y son casl total=-~-
menite lénico en Cs F y covalente en STE. En la capa de ~-
los sillcatos, como las arclllas, las fuerzas de Vander --
Waals también enlaza las capas adyacentes. Cuando estos -
materiales son sujetos a procesos de calentamiento, resul=
tan cambios pirdquimlcos en la formacldn de rnueves crilsta~
les dispersados en una matrlz vidriosa, tenlendo sus prQ‘;

pios enlaces I6nlcos=covalentes.

La fabrlcacidn de la cerdmica es ahora altamente meca
nlzada, ya que las mayorlas de las Industrias éstan éompig
tamente automatlzadas, tenléndo los procesos controlados -

-

por computadora.

HATERIAS PRIMAS.
A 1).=~ HATERIAS PRIHAS PLASTICAS.

En los tlempos primitivos y tempranos de esta Indus<-
tria, las dnlcas materlas primas pars alfarerfs fusron las

arcillas pldsticas naturales. En la cerdmica moderna mu--



chas otras materlas primas Juegan un papel importante, pe=

ro el de la arcllla es todavfa un papel principal.

El término "Arcllla' se aplica a aquellos dep&sitos -
térreos naturales que ﬁQSEEﬂ la singular propledad de la =
plasticidad. Esta plastlicidad es tan fécllimente detecfada?

y todavla tan diffcil de definlr.

Existen arcllilas en depésitos de naturaleza muy varia
ble en muchas partes del mundo. HNo existen dos depSsitos-
que tengan exactamente Ja misma arclila y frecuentemente -
muestras distintas de areflla del mismo depSsito difleren=

entre 5T,

La arcilla es una rocs secundarla, es decir se ha for

made por envejecimlento de otras rocas,

CAOLIN,

El nombre es una corrupclén del chino "Kaollang' que=
slgatfica “"Clma Alta", designaclidn local del #rea donde se
enconted una tlerrs de porcelana blanca.

tos caolines son arcillas de calelnacidn blanca, genge
ralmente de bajJa plasticldad, y alta refractarledad ( cono

3k & 35 ) { 1750-1770°C ).

Reclén extrafdos son mds blen sillceos; solo después-



del lavado la composicidn qulmica de la arcllla se aproxl-
ma & la de la caolinlta. Se han propuesto muchas teorfas-

satisfactorlas son:

.- La teorla de la emanscién [lgnes.

Segiin esta teorTa los agentes activos son gases [gneos
que se originan en el centro de la tlerra y que contlenen~
vapores de agua sobrecalentado, compuesta de B, y dé F; ==

COZ- # etc..

2.~ La teorla del envejecimlento en la superficie.

Esta caolinlzacidén es debida a la acclén del agua car
gada de di6xldo de carbono que se filtra en sentldo descen
dente, ¢s necesarlamante de profundidad Timitada y exlste-
una degradacldén desde }a base de la rocakhastq:al producto

totalmente énvejecldo.

3+~ La teorfa del pantano o del agud enfangada.

El hecho de que muchos de ios depdsitos de caolfn &s=
tsn préximos a capas de lignito apunta el hecho de que las
aguas procedentes de pantanos que contienen sales amonfac§'
les y 3cldos arganicos pueden haber sldo agentes activos =

de caaglinizaclién.

ARCHLLAS GRASAS. {Ball Clays)

Segin estas arcillas refractarias pldsticas sedimenta



.
rlas de color oscuro en estado no calcinado deblido a Impu-
rezas orgdnlcas, pero blancas o de tono crema tras la cal-
¢cinacidn con tal que no se vitriflquen por completo. Su =
nombre se derlva del método de mlnerfa lnglés conslstente-

en cortar la arcilla en forma de cubos o botlas.

ta arcillas grasas se utillzan &n materlales blancos=
(loza, porcelana, etc.) pars hacer la pasta mds plfstica y

moldeable.

ARCILLAS REFRACTARIAS.

El término de arclllas refractarlas se deberfa aplli--
car solo a las arciilas y plzarras refractarias que apare-
‘cen én masas duras que en sd estado natural no absorben ==
agud hasta hacerse plistlcas, pero que adquleren esta pro-

pledad una vez molldos finamenta.

pesafortuynadamente el té&rmino dé arcilla refractarfa=
s€ ha utlllzado para abarcar todos los tipos de arcilla de
positados en pantanos o cuencas de carb8n. es declr asocla
dos con formaclonés hulleras, sin prestar atencidn a su fy

slbilidad o comportamlento en la coccién.

Las arcillas refractarlas se utllizan principalmante=-
para materlales refractarios, por ejemplo, ladrlllos re- ~
fractarios, revestimlento de hornos, tuberlas y toda clase

de material sanltarlo y clertas clases de baldosas.



BENTONITA,
Esta arciila s& derlva de cenlzas volcdnicas, Se en--
cuéntratampilamente distribuTda, exlstiendo capas que 'van

~

desde unos cuantos centlmetros hasta 3 metros de espesor.

El principal mineral de arclila deila‘ben:anita es la
montmorillonita. Esta hace que la arcilla absorba agua ==
con facilidad y se hinche hasta 4 6§ 5 veces su volumen en
seco. Es extremadamente pléstica, tlene bajo punto de fu--
s16n y da un prodiucto coloreado. El empleo principal de -

la bentonlta es como plastificante.

ARCTLLAS DE LADRILLOS.

Grandes deplsltos de arcilla se han convertido en una
mezcla tal de varlos minerales que pueden cocerse para dar
pastas coloreadas a una temperatuyra relatlvamente baja. No
es posible su completa vitriflcactSn para obtener un gres,

chteniéndose un producto poroso.

A 2).- HATERTAS PRIMAS PLASTUICAS NO ARCILLOSAS.

Exlstén otros dos mineralés con estructuras aflnes &
fos de los minerales de arcllla, los cuales son un tanto -
pléstlcos. Se trata de los sllicatos de magnesio hidrata--
dos talco y ésteatita, y del silicato de aluminlfo pirofil}

ta.



Sus egtructuras son lamlnares; conduclendo a 1a expo-
liacidn en hojas y pueden ser moldeadas por presidn en es-
tado himedo, particularmente sl estdn finamente molldos; =
la Inclusién de estas sustancias en una pasta ceramlica no
rebaja tanto 1la plasticidad de la arcilla como lo hace la

adicién de un lIngrediente verdaderamente no plistico.

TALCO Y ESTEATITA.

El talco y la esteatlta son formas dlferentes de sili
cato de magnesio hidratado el cual tlene una composicién -
que varla entre los lTmltes:

3Hg0 . 4STO, . H,0 y 4 Mg0 . 5510, . H,0

31.8% 63.5% 4.9% 33.5% 62.7% 3.8%
Asoclada ¢on Impurezas que Iatréducen aldmina, hilerro, cal,

dlealis y mds agua.

Talco y esteatita son rocas secundarlias formadas por-
diversas interacclones del agua jJunto con sales magnétvlcas
sobre las rocas primarlas. 51 blen exlste un gran nimero-
de dépSs!tos, las fuentes aprovechables de un producto pu-

ro no son probablemente tan abundantes como las de arcilla.

El mineral es de color que varla entre el blanco y ver
de ¢l&ro, extremadamente blando ( # T en la éscala de = =-

mohs) y tlene un tacto graslento. En los casos en que el



mineral es laminado y muy blando se deromina talco; las va
riedades de Impurezas se conocen como pleédra de jabén. Las
varledades mds sdlldas y relativamente puras se conocen co

mo esteati ta.

PIROFILITA.

La pirofilita se confunde frecuentemente con €1 talco
debldo a la notable semajanza de sus propledades flsicas.«-
Es, sin embargo, un silicato de aluminio hildratadoy

Y+ por ende, mis affn quimlicamente a los minerales de arcl
11a, Su estructitra es simllar a la estructura ldeal de Ta
montmorilionita, es perfectamente cristallina y de aqul que
no absorba tones nl agua. La Impureza principal en la pl-
rofilita és el cuarzo. 'Este hace que el materlal sea abra

slvo, & pesar de la blandura de la pirofilita en sT mlsma,

Como las densidades relatlvas son casl ldénticas no =
puede hacerse uso de la separacién por sedimentacién. Pue-
de consegulrse una clerta puriflicaclén por mollenda dife--
rencial y flotacidn con alre. Las mejores perspectivas ==
son las ofrecidas por los mEtodos de flotacidn con espuma~
mediante los cuales se produce una pirofilita de 97% de pu
reza en operaclones de prueba a partir de un producto cru-

do que contenla el 56% .



A 3)}.- LAS MATERIAS PRIMNAS NO PLASTICAS.

Existen varlas materias primas no plistlcas principa~
les y numerosas secundarias, utllizadas en la Industria ¢¢
rémica. Utilizadas en las pastas de arcilla feducen la plas
ticldad y con &lla el tlempo de secado y laucontraccfén-&g
rante el mismo; aumenta la reslstencla en fresco y algunas
veéces ‘también la reslstencla tras 1a coccldn; modiflca el
intervalo y la temperatura de envejecimienta, y las prople
dades deé) producto cocldo. Los 3 materlales mis Importan~
tas para la Industria cerdmica fina, sTlice, feldespato ¥y

cenlzas de huesos se estudlan & coptinuaclidn.

SILICE.

Después del oxlgeno, el sillelo ‘es el elémento mis -~
abufidante en la corteza terrestre. Aparece en forma de su
6xldo, blen 11bfe o comblnado con &xidos metillcos forman-
do sillcatos. La sllice &% abundante y se encuentra entce
los md&s puros de los minerales que existen en estado natu-
ral. La sfllce cristaliza en formas diferentes a distlintas
temperaturas pero como lus camblos son lentos las formas -
tnestables exlsten naturalmente Junto con la forma estable,

mucho mds comdn, que es el cuarzo.

CUARZO.

Cristales de cuarzo aparecen en las rocas primarias,-



granito, nelss, etc., a veces por sl mismo como fllones in
dividuales y frecuefitemente como granos esparcldos entre -
los otros mineralés presentes. El cuarzo es apenas afecty
do por la Fnterperie y las vetas pueden pérmanecer Intac-=-
tas; el cuarzo Incluldo en una roca que se envejece y se -
desintegra, llega a ser arrastrado con ella.

.Areni§ca, Genlster, Cuarclita, Arena.= El cuarzo sedlmenta~
rio lo constituye las areniscas, cuarcitas, ganlsters, are
nas, etc. La forma de los granos de arena en la arena 11--
bre o en las rocas de arenlscas y tuarcltas depende de la-~
cantldad de erosién que han sufrido y de cualquier otra ma

teria que pueda haberlas recublerto.

En las arenlscas los granos de arena pueden mantener-
se unlidos cementados por sfTlice, cal, arcilla; 6xido de -=
hierro, etc., y su utilidad para diferentes propdsitos de~
pende de las Impurezis asf introducidas; ¢l ganister es -~
una arenlisca de grano fino que contliene algo de arcilla; -
la cuarcita és una arenlsca metamérfica mezclada con sflii=
cé en el cual la deposicién de sflice secundaria cementa <
los granos de cuarzo manteniéndolos unidos tan fuertemente

que la fractura puede ocurrir a través de los granos,

PEDERNAL.- Estos consisten en cuarzo €riptocristalino con

una peqtiefia cantidad de agua y materia carbonosas



'DIATOHMTA.‘ La sfllce amérfa es el constituyente quimico -
principal de la tlerra de dlatomeas, llamada &aﬁbiénﬁsfll—
ce diatomacea, dlatomita y kleslguhr, la cual &std formada
por esqueletos de diatomeas. El mineral tiene una alta po
rosidad; lo .que le conflere una conductividad Eﬁfﬁﬁca“MUY

baja. Se utiliza para pastas de alslamiento especiales.

FELDESPATO.

| El fesdespato es el fundente mis Importante utillizado

en las pastas y vidriados cerdmicos. El térmTﬁb feldespato
cibrg un clerto htméro de siilcatos dé alumlnlo slcallnos~

o alcalinoterréos. Es un mineral fgneo, uno de los mis co

munes en las rocds primarias; en. las que aparece princlpal

mente mezclado con cuarzo y & menudo con filca.

Los feldespatos naturales son usualmente una mezéla =

sodio, potasio, calc¢lo, litlo y ocaslonalmente baric y ce=
g ]‘:p N

Es digne de mencidn que la relacidn de Sxldo bdslco,;-
a alumina; a slilce tlende @ ser 1: 1: 6 para los metales=

alcalinos y 1: ¥: 2 para los alcal lnoterreos.
Para las pastas cerdmicas los espatos potdsicos son =
Tos de mds Importanclia; los espatos sodlicos; de menor pun=

to de fusidn, hayan mayor empleo en los vidriados y los es



= 15 =

patos de lixlo estdn actualmente adquiriends Tmportancia -

debldo a su mayor accién fundente.

PIEDRA DE CORNWALL.= En Gran Bretafa la pledra corwall se
wtiltza carrlentemente allf donde otros paf;e5‘gmpiean el
feldespato. Es una roca feldespatica potdslca y sédlca ==
parclalmente caollnizada que contienc feldespato, cuarzo,-
caolTn, mica y und pequéiia cantidad de espate flior. Se co
nocen cuatro variedades principales en cuvanto al grado de
caol inlzacidn del feldespato;

1.= Pdrpura dura. (la clase mds valiosa, «con un alto conte
nido de feldespato. El color plrpura se debe al espato = <
fldor.,

2.~ Pdrpura blanda.

3.= Blanca seéca; el espato flior éstd aqul prdcticamenté =
ausente.

L;= Pledra de ante; ests contamlinada por hilerro.

SFENITA NEFELINA.= Un mineral utillzado en lugar del fel--
despato (especialmente en Jos E.E.U.U. y Canadd) en clertas
pastas es la slenita nefelina. Se trata de una. roca fg=-
nea que se aseméla al granlito pero que no contlene cuarzo-
Iibre, stendo sus principales constituyentes nefallna ml==-
croclina (feldespato potésico) y albita (feldespato sédi-~

C»O)» -



La nefelina es un mineral relativamente raro de férmy
la y composicidn:

7.67% 15.14% 33.19% bk, 003

POMEZ 0 CENIZA VOLCANICA.-~ E£1 pdmez ha encontrado ugo re-
cientemente para reemplazar al feldespato en pastas y vi=~
drjados, sl blen su elevado tontenido de hlerro lo hace In
adecuado para pastas blancas y para vidrlades transparen~=

tes o blancos.

PERLITA.~ Un vldrio volcdnlco slliceb que ha encontrado re
<léntemnente cierto swamerc deé apllcaclones se denomina per-
tita. Por calentamiento répldo d4 lugar a un producto dis
tendido. Es tamblén un fundente y puede reemplazar al fel
despato en los casos en que el color no reviste Importan=—-

cla.
CENIZA DE HUESOS, APATITA Y FOSFATO TRICALCICO.

El empleo de cenlza de huesas como constltuyente prin
ctpal en una pasta cerdmica d3 lugar al material especial-

conocido como porcelana de huesos. .

La cenlza de huesos se obtiene a partir de huesos com
pletamente calelnados, flnamlente molldos. Para produclr =

porcetana de hussos blanca, debe de partirse de huesos con



bajo contenldo de hlerro, siendo €l ganado vacuno los més~
adecuados; los huesos de caballo y cerdo tienen mayor can-=
tidad de hierro lo cual d& lugar a un materfal amarillento;,
La funcidn de la ceniza de huesos en la porcelana es com=~
pleja y no se ha éxplicado con claridad.

Una clerta parte de ella (aproximadamente un térclo)=
parece que actia como fundente, pero no antes del cono 8;

en ;adfd=que el resto actia como reéfractario.

A ).~ HATERIAS PRIMAS AUXILIARES.

Exlsten yn clerto numero de materias que nAd forman ~-
partg de los productos cer5m1;0§‘a§aﬁaﬂq§m pero parte de~
eilos son vitales parda 1a preparacidn de los materiales. -
La nds lmportante es el agua; estdn comprendidas aqui las
sales solubles en agua que modlfican la Interaccién de los
coloides de arcilla con el agua; y también los aglomeran=--
fé&‘Q?QSﬂi;bslgqe\CQntrlﬁuyen al maldeo y al mantenimiento
de las particulas del material crudo unidas, asl como los
productos qufmicos que colaboran en el secado. Otros mate
rlales auxlllares importantes utlllzados en las factorfas-
cerdmicas son la escayola para moldes de plezas prensadas~
o moldeadas a partir de arclilia pldstica, o colada de bar=

botlnas

La escayola (plaster o yeso de Parls) es esencialmen=



te sulfato ¢dlélco semihidratado, Ca SOQ - 142 HZO . S8 =
obtiene @& partir del mineral yeso Cas0, . 2 H,0 4 el cual-

se encuentra bastante extefidldo.

La escayola se utiliza en 1a Industria cerdmica para
3 flnes relaclonados entre sf:
1.~ Construccién de moldes. £sto requiere una escayola unl
forme; densa que pueda tallarse ficilmente.
2.~ Fabricaclién de moldes para prensaddo y torneddo de for<
mas en arcllia plistica.
3.~ Fabricacién de moldes para materiales moldeados con -~

barbotina.

A 5).- PROCESDS DE FABRICACION.

La preparacidn de las materias primas y la operacidn-
de fabricecidn szon afectadas por la distribuclén y tamaho-
de ﬁas-parthUIasq la forma de cada fase presente, la can-
tidad, localizacidn, tamafo y dlstribucidn de poros en la
loza calentada. Todos €stos son factores lmportanrés én -

la determlnacidn dée las proplédades de la cerdmica.

En su fabricacién generalmente se Imparten formas per
manentes y tamafio y fuerza provislonal a la 16za cerdmica.
El tamaddo es después alrerado por Contracclény y ia dureza
géneralmente aumenta maptadamente durante el secado y ca-<

Jentamtento.



Los métodos de fabricaclén usados en 1a produccidn de
cerdmica puede dlvidirse en 2 grandes categorTas: deforma=

_cidn plastica y fundlcidn.

La extrusién, la compresidn en séco, y todos los méto
dos de fabrlcacidn con calor estdn comprendidos en la pri-
mera cateéegorfa, todo tlpo de fundicidn y fusidn bajo la se

Qunda.

PREPARACION DEL MATERIAL.- El tamafio de ]as,partfcnlag b 4
Ta medida drstftbuclﬁh,de las materlas primas en la cerdm}
ca, anterfor al calentamiento son particularmente Importan
tes. La velocidad de difusidén y la relativamente baja du=-.
raclén de calentamlento de la ceramica; por conslgulente -
el tlempo de acabado en el cual la difus!iSn debe ocurrir -
por reécchh'entre las materlas primas serd minimizado. Es
to se logra por &1 uso de partfTculas pequeilas y un buen --

mezclado de los ingredientes.

¥n reparto de tamafic de partlculas €5 preferible a un
solo tamafo. Eszto asegura una porosidad minima en la loza
y minimiza la contraccién requerlda para eliminar la poro-

sldad durante el secado y calentamientos

Las materlas primas son generalmente quebradas por ==
técnlcas convencionales para obtener una distribucién de -

tamafio de partfculas Sptimas. Cuandc es usada mis de una



materia prima, es necesario proteger los ingredientes y =-

mezclar cada tamafo de fraccliones deseada.

Un contacto m3s Fatlmo entre los ingredientes se 1lle=
va a cabo mezclindolos en agua en un blunger (mezc]ador);-
este método €5 comummente usado &n la industria cerdmica.-
Un blunger es un tanque c¢lllndrlco con una flecha de rota=
©18n vertical sobré la cual se han montado aletas horlzon~-
tales., La mezcla homogénea de agua y materlales s&lldos ~=
producido por wun bluger es llamado un siip, El slip es al
macenado en agitadores en el cual subsiste un movimients y
con eso se prevlene ¢l asentamlento de¢ los sélidos. Se - =
usan flitros de preslén o fliltros de tambor para qultar el
agua antes de que se forme una pasta suave. ST el agua es
qultada totalmente tal que el materlal resultante pueda =--
ser conmprimldo en seco; puede usarse un secador en spray.-
Un mezclado en seco ayuda a conservar enevgla, ya que &ste

no tlenc que emplearse en quitar el agua aifadida.

Las mezclas de los ingredientes son pasados después -
@ través de un separador magn&tico para remover las conta=
minaclones de fierro las cudles tienen un efecto determl--

nante sobre el color de muchas ¢erimicas.

PROCESOS DE FABRICACION.~ Los procesos de Fabricacidn en-

frlo, que son llevados fuera de un amblente de temperatura,
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son predominantés en la Industria cerdmica. No obstante, -
el suo dé‘?TOCESOS'ﬁbTIéI cial parte de la cerfmlica son ==
formadas a elevadas temperaturas, sa-esti Inerementande, =
Tales procesos tlenen la ventaja de que la loga cerdmlica ~
&5 muy densa en su tamaflo final. Esta es upa gran ventaja
ya que la loza formada en frfo debe hacerse de un tamafio —-

adecuado para que dé ei tamafic deseado despude de la

T

Gn=-
tracclén durante el secade y calentamiento. La contrac- =
¢ién resulta principalmente del increménto de la densldad~

' que ocurre cuando la porosidad es eliminada de la loza.

ET‘¢9ﬂxroi preclso de la contraccidn es diffell y és=’

to Incrementa el pellgro de obtdner una loza rota.

a).~ EXTRUSION.- El proceso de éxtrusidn para la fabrica=
clén de ceramicas es ampllamente usado en la Industria de
prodictos estructurales de arcilla y es usado en menor ex-

tensién en la porcelana y én la lIndustria refractaria.

La principal ventaja de este mtodo es la rdplda y ==~
econémica formacién de lozs densa. La extrusién puede ===
usarse para loza de cualquler forma que tenga un eje por--

mal o una seccldn transversal filja.

Este mérodo es usado para produclt masds duras, poy =

ejemplo, materlales gue contengan cantidades stgﬁ1f{cafj;a;
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de arcilla y un 12 - 20 % de agua. Sin embargo, ias mate=
rlales completamente no plisticos pueden uwtilizarse con la
adlcién de plastificantes adecuados, tales como goma, alml
dones, alcoholes vinfllcos, ceras y emulsjones de cera:. ==
Los plastificantes son elimlnados de la loza a temperatu~=
ras relativamente bajas durante el secado o calentamlento~-

y no afecta las propiedades de la cerdmlica.

La extrusién ususimente comprende 3 etapas: pugglng =
(amasado), dealring (aireaclén) y el troquelado final de -

extrusidn (masa pl¥stica conslstente).

En una mdquine de extrusién el mateérial seco es cont]
tada y amasada (pugged) por cuchillos rotatorios haclendo=
una masa»piés@lca:homogéﬁgai Las aletas son ajustadas pa=
ra mover el material lentamente a la sallda de la camara <
pugglng. La masa pléstica es forzada por un barreno a .un
desmenuzador de troguel y al Interior de 15 cdmarg deal= =
ring, en el cual se mantiene un vaclo. El cambio de alre-
de los materiales meJora las caracterTstlcas de extrusién=
y permite la formaclén de una loza més densa. El barreno~
después forza al material pl&stico terminado a un troguel-
teniendo la conflguracién transversal deseada, y el mate=~
rial es automiticamente cortada en pedazos de longitud - =

aproplada.



b).~ FORMACTON DE PASTAS PLASTICAS BLANDAS.~ Todos los ma
terlales ordinarlamente formados por procesos de pldstlicos
suaves contienen porcentajes signiflcativos de arcilla - -
pldstica y un 20 - 30 % de agua. Consecuesntemente, los ma
terlales pueden formarse con presjones muy bajas. Jigge--
ring (proceso de moldear un artfculo sobre un molde de es~
cayola convexo) el mas comin proceso de fabricaclén dé - ~
pldstico suave, es usado princlpalmente en la Industria pa
ra hacer la porcelana gulmlca, vajillas y aisladores eléc~
trlcos. Formas conp simetrla clrcular de secclén transver~-
sal son formadas por esta técnica. En jiggerlng, los mate
riales son mézclados y alreados y una columna de mezclade-
es cortada en lingotes. Un Iingote de maferTal es coloca=
do sobre un molde de yeso con el contorno superflicial in--
terno o externo de la loza. £l lingote es deformado con -
el contacto de la superficlie Interna, porque una superfi--
cle de la loza es formada por el molde de yeso. Las rFes=--
tantes superflicles son formadas por &l contacto de la arci
1la. Después de la formacidn la arcilla es secada y separa

da del molde de yesos

La loza puedé ser formada por compresién de la masa -
pldstica del material en una prensa hldriullca entre 2 mol}
des patrones relativamente densos. La alta presidn del --
alre es forzada a través de los poros de los moldes para -

separar la loza comprimida de los moldes.



Las ventajas de este prFoceso es la rapldez de forma=-

¢i6n y el bajo costo de los moldes.

Otro método de pastas pldsticas blandas es &) moldea~
do & mano. Una pleza de cerfdmlea horneada es echada den=-
tro de un molde y el exceso de arcilla 85 cortado & ras --
del molde. Este proceso es empleado principsimente en la -
hechura especial de formas refractarlas especiales. El re-

Tleno es una modificacién de Ta t&cnica de moldeado a mano.

Las formas son construfldas gradualmente por colacidn-
suceslva de capas del materlal en un molde y apisonando ca

da capa con herramlenita neumitica.

El relleno es usado para fabricar formas Tntrincadas;

y loza que es grande para fabricarse por otros métodos.

Las léminas delgadas de cerdmlca son algunas véces ~=
farmadas por compresién de la pasta plistica blanda de los
materiales entre 2 rollos. '
c);e]PREHSRDG‘EN SECO.=~ E) prensado en seco es usado ex=<
tensivamente en la loza blanca, refractarios, y en indus--
trlas abraslvas y en la produccién de cermets (compuesto =
por la wnién de ceramica-metal). Este método de fabrica--
¢1én es usddo cuando la mayorTa de las partes hechas son =

relativamente simples. Las partes no deben de tener malos-
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cortas,; deben ser Justamente unlformes -en espesor, ¥y su ==
Tongitud normalmente no debe exceder a 2 veces su didmetro.
Solo cuando ge va hacer un gran ndmero de partes &s justi-
flcado en ei‘gastq de fabr{cacfﬁh-la neces lidad de trogque==

lar y taladrar.

El material & ser prensado &n seco puede s$eF seco o =
puede tener hasta un 12% de agua. En cudlqulera de los ca
s0s es generalmente en forma de grénulos tal como esos, ob

tenidos por roeclado en seéco U otro proceso de granulacién.

La cantidad deseada de material es colocada en la ca~
vidad del-troquel con un golpeteo bajo parclalmente Inser~-
tado en el troquel y las grinulos suben f&cllImente llenan-

do unlformemente la cavldad del troquel.

Si el materTal contlene pequefias cantidades de mate--
rlal no pléstico, se afade un ligamento para dar a dste -~
bastante plasticidad que permita el flujo en ei troquel =-
cuando se apllca la presidn a los golpeadores. En todo ¢a
50 1 6 2% de cera, almiddn, acrilate o matariales simila-<
res son mezclados tan uniformemente como sea posible con =
las materlas primas, El Tligamento también reduce Ja fric-
€16n con lYas paredes del troquel durante la compresién y =
ayuda a limpiar 12 escorla formada por el troquel. Las ==
modernas presiones de carga en los troquéles, ap)lcan la -
presidn, y expul'san la parte formada por el troquel r&pido

y automatlcamente.
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En la comprés{én en seco, la fuerza es apllcada de d}
recciones opuestas, por la frlccldé- dé la pared del tro- =
quel y el desigual llenado de &ste, la distribucidn de pre

sién por todas partes d§ artfculos de formas diversas.

Varlos métodos han sjdo desarrollados para eliminar -
este problema. Por ejemplo, en compresiSn en seco lsostd=
tica la formacldn de presién es uniforme en todas direcclo
nes. Esto es logrado por la colocacién del materlal granu-
lado en un molde de goma y sumergirlo en un }Tquldo bajo -

una alta preslén.

La wibracién ha tenldo tamblén uso para vencer el pro
blema de densidad no unlfforme y permitir la formaclién de -
productos con una longitud de didmetro 100 veces mayofr. La
vibracldn, usadas en este proceso en lugar de preslén causa
partfculas no plasticas en mOvlmientQ en conflguracién de

pagquste carrado.

La formacldén de Impactos es similar a la formacién de
vibraciones excépto que la fuerza es mis grande. La‘formg
cléin de vibraclones e Tmpactos han tenldo uso princlpaimen
te en materlales cerdmicas combustlbles para resctores nu-

cleares.

d).~ FUNDICION DEL SLIP.~ En la fundlcién de slip, (sus--

pensidn de arcjlla y otras partfculas sélidas en agua) un
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sllp es vaclado dentro del molde de yeso de parTs. Ls sus==
perficle lInterfor del molde conforma la superficie exte~ =

rlor de ta loza deseadas

Como el yeso absorbe agus del slip, las partfculas sd
11das son deposlitadas sobre la superflicle del moide. El ==
proceso puede continuarse hasta un llenado convenlente de
las paredes como en la fundicidn de un sl ido, o el slip -
puede dreparse del molde cuando las paredes alcancen el es

pesor deseado, como en una fundiclén con drene.

Los sllps son preparados por fundicidn por varios cav
minos. Las materias brlmas son trituradas en un molino de
bolas en agua, Un defloculdnte como 0.02% de sillcato de
sodic, es aRadldo para mantener las partfculas sélidas en
suspensién en el agua. ODe otra manera, las partfculas se
asentardn, formando un espesor en las paredes del fondo --
Ldaﬁ molde. El molde estd hecho de 2 6 mds partes para fa-

clittar el movimlento de la loza.

La ventaja principal de la fundlclén de slip (slip -
casting) es que permlte ta formaclén de moldeados comple~=
jos. Esto es ampllamente usado en la Industria de 1a loza-
blanca, para hacer loza pesada sanltarla, objetos artfsti=
cos y vaJillas que no se adaptan al método de fabricacidn-

jlggering.



El método de fundicién slip es usado en menor escala-~
en la Industria refractaria para hacer crisoles y otros =-

moldeados especlales.

Ofra ventaja de este método es que los moldes son re=
latlvamente baratos y pueden volver a usarse. En algunos =
casos, plezas de loza son moldeados separadamente y unidos
después, usando slip como adhesivo, por ejemplo, asas de =
vasos y tazas. Una capa de ésmalte es aplicado al materlal
por roclado o sumersidn antes de que la loza sea secada vy
calentada, E} materlal de esmalte se derrite durante el =
calentamlento pars formar una capa vidrlosa la cual d& du~

reza, limpieza y aparlencla &8 la loza cerdmlica.

Téenlcas especlales por slip casting pueden ser usa--
das para materlales sin plasticldad, tal como los &xldos =

refractarlos y los carburos;

A B)e= U505.- La ceramica diflere de otros materfales In-
genlériles (metales plisticos, productos de madera, textl-
Tes) en un ndmero de propledades Individualés, pero qulzd~
la diferencla mds Importante para dlsefar o usos potencia=
les de la loza cerdmlica es 13 particulartdad de cada pieza

cerdmica.

La cerdmica no es f3cllmente formada o trabajada des-

pués del calentamlento (excepto por una buena mollendz que



muy costosa) consecuentemente debe usarse tal como ests.

Excepto para algunas formas simples como azulejo, va-
rillas y tubos de medidas limitadas, la cerdmica no se ha=
ce ficilmente, nl tampoco se hacen los cortes adecuados -~-

por gente Pnexperta.

Todas las propledades dtiles (Incluyendo la forma, ta
mafic, etc.) deben proporclonarse por .antlclpado (empezando
por las etapas primarias del procesamiento de la cerdmlca)

v no tardlamente.

La iIntegridad estructural de cada pleza debe conser—-,
varse, a través de un2 gran varledad de factores térmicos-
‘y de tenstones mecfnicas expuestas durante el procesamlen~
to hasta que esté Instalada finalmente y én servicio en un
med Io ambiente aproplado: 3% una cerdmlca sallera mal co-
mo resultado de varias causas (fracturas por Impacto, cho-
que térmicos, averfas dieléctricas, abrasi6n, fundicién, -
escor {a de corrosidén, etc.) &€sta probablemente no se repa-
rarfa, y usualmente debe ser reemplazada. Avances signifl
cativaos han sido hechos én cornocimientos fundameﬁta]es y =
control tecnoldgico de las propledades de la cerSmica, y =
s utilizacidn en muchas nuevas demandas de aplicaclones =~
altamente tfenlcas. La Industria,; en general, y la técni-
ca electronlica de la cer8mica, en particular, hap ideado -

un control técnlco de produccién de pastas en cuerpos de =
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forma compleja, tenlendo esmerado control eléctrico, magng
tico, y de las propledades mecdnicas manteniendo una tole-
rancla en las dimensiones,; ias~cuales son bastante bugnasg
como para permlitir con relativa facllidad la unlén\cqn -

otros componentes.

La cevdmlica puede Ser controlada en cuanto @ sus cop*
diclones de calentamiento dentre de un rango + 1 % (no me-
nos que % 0.005 In) de una dimensi6n dada. Por precisién-
en la molienda después del calentamiento las toleranclas -

pueden ser de un':-O.QOi Tn.

Hucha cerfmlca es producida en volumen, como artfcu=--
los estandar; ladrillos refractarlos,; crisoles, muflas, ty
bos calorfficos, aisladores; tubos de proteccién (termo- -
par), capacitoras dieléctricos, sellos, etc., son rutina-=-
rlamente fabricados en una variedad de composlclones y ta=
mafios. ES generalmente ripido y barato fabricar artfculos=
comunes slempre que sea posible. Cuando la fabricacidn de
artfculos comunes no es conveniente seé fabrican artfculos-

con las especlficaciones de la clientela.

La fabricaclén de la cerdmlca tiene el apoyo de la ex
perlencla de Ingenleros y diseRadores que son los que call
fican el trabajo segqin el potencial de consumidores sobre=~

las detalles de disedo de la loza ceramica. Para optimlzar
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y minimizar el costo de un artlculo dado, es necesario la

cooperacién entre el consumidor y el productor de cerdmica.

Todos esos factores hacen de 1a cerfmlca una clase de
material con menos inconvenientes de trabajo que otros ma=
teriales de construccidn. Siniembargpj disefadores e Inge
njeros orlginalmente gularon a trabajar con otros materia~
les mis ficiles, hasta un nuevdo giro a la cerimica, porque
muchas de sus propiedades ﬁtl1§s son Unlcas y entévamente-

Tndispensables en 20 slglos de tecnologla.



B).= COLORANTES CERAMICOS,

Aunque 105 coloraates ceramlcos han sido usados por -
muchos siglos, no fue sino hasta cerca del afo 1800 en que
comenzé a desarrallarse la qulmica de los coldrantes cerd~

micos.

Los colorantés ceérdnicos pueden dividirse en 2 gran=-
des grupos; los colorantes usados en conjugacién con los =
productos basados en arcilla tal como las vajillas, el azy
lejo, loza para sanltarios, etc., o colorantes usados en -

1a fabrlcaclidn de vidrios.

Huchos productos basados en la arcilla son cublertos=
con un esmalte; el cual es frecuentemente mis vidrioso en
su naturaleza; &ste obvlamente es solo una capa envolven-
te. Ademds se debe también considerar la coloraclén del es
mal te dé la porcelana el cual es esenclalmente vidrioso en
cdpas Fihamente enlazadas 2 un metal tal como el acero, --
flerro, cobre o aluminio. Se pueden ldentiflcar apllcacio’

nes varladas para colorantes en la fabrlcacidn de produc-=

iy

tos cerdmlicos.

Esas aplicaciones Incluyen: cuerpos cerdmicos; decorg
clén bajo vidriado; esmaltes coloFfeados; decoracidn sobreé=
vidriado; esmaltes de porcelanas; lentes coloreados; y vi=
drios esmaltados (capas inorgdnicas, usualmente pigmenta=--

das, apllcadas. enicima del fundido de un vidrio).
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Aunque algln elemento o elementos pueden usarse paras
desarrollar un color dado en diferentes tipos de productos
muchos sistemas colorantes diferentes son usados en la fa=
dustria cerdmica. AdemSs la fabricacién de colorantes ce-
ramlicos, son afiddidos en cantidades controladas; muchos ==
productos a base de arcillia son hechos de matériales natu-
rales que desarrollen un color caracterlstico durante el -

calentamiento.

Los €fectos de los colores pueden ser controlados por
ajustamlento de la temperatura de calentamiento, por selec
c¢18n aproplada de la atmSsfera del horno, por adicidn de =

dFfuyentes y por uma miolfenda fina.

COLORES :PARA VIDRI10S.~ En la fabricaclidn de wvidrios, don-
dé Ta sTllce es el mayor lngredlente, la presencia del F{g
rro some Impurezs di ¢az éelérééi5n~dciéfﬂ!ﬁada,bé}é cond}l
clones normales. Ya que ests coloracién es generalmente -
Indéseabla, sa‘uSah‘decclbrrzadoresﬁébmo componentes del =~

vidrio horneado.

$1 el flérro puede oxidarse a través del uso de adlt]
vaos como el Asy 03 3 cezgog » Hoo 0, él efecto del taolo--
rante es considerablemente dlsminuldo a través de un medlo
qufmico, Alternativamente, €l efecto del flerro puede ser
negativé por la adleldn de Ingredlientes gug;pzoguden,pgr -

ellos mismos colores complementarios en el vidrio.
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Los materfales como el selenlo, 6xldo de cobalrs, oxi
do de neodimio y el didxldo de manganeso son usados para -
estas decoloraciones flslcasj la adlcidn de uno de estos =
materlales prodice un oscurecimlento leve pero esta coIOrg

clén del vidrio es m&s aceptable.

En lentes claros el color es producido principalmente
por elementos de transicién, solos o en comblnacién. En =
»efe;kq, en los vidrlos, a menudo una composlcldn de silica
tos, actda, como un solvente de los Tones de 1a soluclén =
co'loreada, lo cual produce un calor caracterlstlco de‘Poﬁ-
elementos Inclufdos. Por ejemplo, 13 adicidn de Faz 63: a
un vidrio (estd presenté como una Impureza)favorece Ja --

.- I £ e e s

presencia de los iones Fe vy ¥e3 3 un exceso de lTones »-
2% e ks R . W —
* en Combindcldn con el oxTgeno resulta ua color azul =

3+

Fe
puro; y el fe” en comblinacidn con el oxTgeno causa un tin
te café = amartililo. Mezclas de los lones produce colores=

intermedfos.

El color tamblén puede ser producido por el desarro--
Ilo de una suspensidn coloidal en una matriz de vidrio. ==
Los metales como el cobre {o posibleménte ei‘CuzQIa*Gro y
plata, y pigmentos materiales tales como sulfoselenurc de
cadmio son conocldos por produclr colores fuertes y son ==
usados comercialmente con este Fin. En slstemas de esta =

naturaleza se emplean procesos t&€rmlcos. E) vidrio es fun
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dido, formade y enfirlado bajo condleclones controtadas como
es el caso de todos los productos de vidrio. Este es se=~
guido por un recalentamiento @ una temperatura donde los -
Adcleos de log elementos & compuestos son formados; enton™
ceg la temperatura es ajustada para permitir que esos nid-~
cleos aumentan 2 un tamailo Sptldo para el desarrollo de un
color particular. La nucleacidn y el tratamlento de aumen

to es conocldo como strikling.

Vidrios transparentes u opacos, pueden produclrse por
la preclpltacldén de una fase ¢ristallia durante el enfria=
miento de un vidrio; por separacién de una fase Tnmfsctblé
vidriosa o por la preclpitaclién de una fase cristalinsg de
los vldrlos durante un c¢slentamliente secundario similar al

proceso striking meénclonado anteriormente.

En cualquier caso, la fase separada, tenlendo un Tnd}
ce diferente de refracclon que la matrjz vidrlosa, crea la
opacldad deseada, Las grandes dIferencias en los fndices =

de refracclén sefd el grado de opacldad

Los sistemas de vidrlos opacos é menugde contlenen - =~
fluoruros o fosfatos y desarrollan un color caracteristico
de blanco ~ lechosd en el producto resultante. EIl didxido
de titanlo es un ingredlente comunmente usado para desarro
1lar un blanco opaco, condicidén que resulta de la cristall

zacidn parcial.



En slstemas vidriosos usddos como revestimiento, Ta =
opacidad es producida por medlos similares o por la Inclu=
sidén de materlales inertes tales como TiOZ , Snoz é ZrSiOI

en la matriz vidflosa.

8).~ PROPJEDADES F1SICAS.

Efectos de la temperatura.- La temperatura y la atmég
feras de calentamlenté puedén tener efectos marcados sobre-
el color. La segunda es mds controlable. La temperatura=-

puede ser un factor Imitante en la produccidén de colores.

Estas condiclones Incluyen, por consliguiente, que un
8lstema de colorante dado, en el cual las condicliones de ~
disedo para un sistema de vidrio barnizado calentado a - ~
570°C, no serd necesariamente apropiado para usos ep otros
cuerpos colorantes. Esta temperatura puede tener, por con
siguiente un 1Tmlte extenso de apllcablllidad en un sistema
colorante dado, especlalmente cuando es una comblhacidn de
€d, 5, Se. Estas limitaclones son particularmente evidesn~
tes en vidrlos donde comblnaclonés de esos elementos son -
usados para producir roJo, anaranjado y matlces amarillos,

dependiendo de la cantidad presente de cada elemento.

Como era procesado originalmente a 1500°C con descom=

poesiclén de sulfoselenuro de cadmlo, el vidrio no mostraba
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un color definido. S{ algo de material es recalentado a ba
Ja temperatura, el sulfoselenuro puede recombinarse para =
producir colores jntensos. La temperatura empleada en la
fabricaci6n de productos cerSmicos excluye el uso de colo*

rantes organicos.

b).~- EFECTOS DE LA MATRIZ.

Adem3s de la temperatura, la composiclén qulfmica de -
la matriz en la cual el color es desarrollado puede tener~
un mayor efecto sobre el color producido. Esto es verdade
ro sl la matrlz es esenclalmente vidrlosa como falso para<

existencla crlistal lna predominante.

La presencla de clertos 6xidos pueden tener efectos =
deteriorantes sobre algin sistema colorante. Por éjemplo,-
combinaclones de Cr y Sn para producir una gama de colores
desde el rosa hasta el marrdn trabajan mejor en vidrjados-
Sr0~= libre o Zn0= libre teniendo un alteo con:enldo-dé tag.
Sobre el otro caso, combinaciones de Cr, Fe y Zn, usados -
para produclr clertos colores cafés, trabajan mejor con vl

drlos en presencis de Zn.

AsT cuando se proyecta usar colorantes cerdmicos es =
sconse}able pensar que no solamente se empleard el sistema
colorante, sino también la matriz en Ta cual serd desarro-

Ilado.



©).~ TAMARD DE PARTICULA.- El didmetro promedio de partl=
cula y la distribucién del tamaflo de partfcula de los colo
Fantes cérdniicos piede tner un considérable efecto sobre-

el color de los productos ceramlcos.

Generalmente si un colorante es reducido también a un
tamafio pequefio, el color resultante serd debilitado; el co
lorante serd mfs répldaménte atacado por la matrfz con una

prﬁbab?e pérdlda total de color.

Aunque es dIificl) generallzar debldo al amplio rango-
de ;omp;gstos utlllzados como colgrantes cerdmicos un did-
metro promedio dé partfcula de 1=7 s¢m es aceptable, aun=-
que algunos colores rojos y grises iienen an dtémgtno‘pro-
medlo  14em, Cusndo son disueltos completamente en un vl

drio, el tamafio de las partfeculds plerde lmportancla.

d).~ FABRICACION Y PROCESAHIENTO.

HistSrlcamente, Ya fabricacidn de:Cbluréﬁfes~gér5ml*‘
cos ha producldo una gran varledad de composiclones en wun
orden convenlente segiin las especiflcaciones demandadas ==
por Iqs‘ciiép¢f5~ Por otro lado el consumo preferente de
colores pastel, unido con la existencla de colerantes que
permiten mezclarse ficilmente para producisr tinturas dife~
rentes ha facllitado la produceidn reduciendo en algo el =

nimero de sistemas de pigmentos Individuales.
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Por combinaclén de Zr 0, ¥ SI Qz‘ddn fuentes de vana=
dlo; prasedcdimio y flérro, uno puede producir azul, amarl-
1lo:y matices rosas respectivamente. Esos compuestos flna
Tes pueden ser mezclados para eéncontrar una graduacidn con

tTiaua de color de un mlembré a otro.

Un nimero diferente de designaclones es dsado para ==
los colorantes cerdmicos en las diferentes ramas de Ja in-
dustria cerdmlca: LoOs colorantes pueden ser i!amaﬂﬁs:cdig
EEs u 6xidos esmaltados aungue el compuesto formads pueda-
sef clreonlo, antinonio o spinels. Pueden Ilamarse tam= -
bién tinturas de vidrio, tefildo de cuerpos, asl como colo~
res sobre vidriado o bajo vidriado o colores de vidrie. --
Aunque hay una diferencia en nomenclatura, ellos pueden te
ner una similltud en su composicidn elemental, acaso con =

djfergﬁies‘prOPQWClanes‘de 1os componentes.

Por causa de sus relaciones lnherentes de los coloran
tes cerdmicos es posible utliizar métodos simiiares de fa=
bricacién, aunque son operaclones unitarias Indlviduales,~
pueden ser varladas; los procesos bdslcos utlllzados son =
razénabYemante uniformes para todos los colorantes. Se ejer
ce Un cantrol cerrado en la seleccidn de materlas primas ~
{as cuales pueden ser Sxidos metdllcos ¢ algunas saleg. a~
propladas de los metales, normalmente substancias Inertes=

(desde el punto de vista de no produclr color por ellos ==



mismos) como s5fllce, aiﬁmlna, clrconlie, carbonato de cal=-~

cloy, arcilla; bSrax, etc.

Clertos minmerales, como &lgunos dlcalls o aluros de =
tierFas alcallnas, pueden afadirse para fomentar la forma-
cién de especles cristallnas deseadas en un tratamlento --

térmico subsecuente.

Cada colorante cerdmico es una entidad separada y sus
materlay primas y sus proporclones aprqpiadas»SQv,seieecig
nados con este pensamlento. Dependiendo del colorante =~ =
aproplado preparade la tolerancia de Impureza encontradas~

puede ser pequedia o relativamente anplla.

Siguiendo con la operaclén de pesaje, las materias --
prlimas son ;amplﬁtamente~mezcladas_ Aunque esite mezclado~
puede reallzarse en estado seco, }a mollenda de bolas hime
do puede usarse para llevar @ cabo no solaménte un fiezcla~
do completo slino también alguna reduccidn de tamafio. La mo
llenda himeda, m&s réplda, permite el uso de soluciones ==
acuosas de algunas sales metdllcas. Esas soluciones tam==
bl&n sirven para impregner transportidores tales como las
substanclas Inertes menclonadas, tamblén que cuando el = =
agua sea elimlnada, haya sildo alcanzada la mi3xima homoge-=
naldad. Adsmis ds Ea-mezcja‘gqe»oqarrs durante 'z moliends

himeda, realiza una reduccién de tamafo de partlecula.



Esta reduccidn es deseable porque las partfculas de =
didmetro pequeiio con su correspondiente gran drea de super
ficle reacciona mds réplidamente durante la operacién de --
calclinaclién. La capacldad de lag materlas primas en el ==
uso final de los colorantes es desarrollada a través de -~

-

una temperatura de calclinacién alta,

Dependlendo de }a composicidn utiilzada, la temperaty
ra usada e8 de 500 = 1400°C con una atmSsfera de oxidacién
neutra o reducida en el horno. Durante la calclinacidn las
materias vol&tiles son eliminadas, y el colorante es desa-
rrollado a través de una reaccién de sinterlzacidn, :

Las altas temperaturas son necésarlas no solamente pa
ra desarrollar los colorantes Inlclales sino tamblén para=~
establllzarse ellos para un uso posterlor., Con algunos ~-
sistenas colorantes; se déebe procurar no sobrecalentar lasg
mezclas, o el efecto flnal deseadd no se 1Iev5ra a cabo. -
Ademis para ta temperatura, el tlempo es también un factor

que se debe tomar en cuenta.

Es deseable por razones econémicas, Incluyendo una In
quietud de conservacidn de energia, qué 12 reaccidn quimi=-

¢a completa sea en el menof tlempo posible.

La caicinacidn pueds llevarse en el exterior sobrg ==
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unas baseés contf{nuas cuando son empleadas grandes carntlda~-
des de colorantes, o las composiciones de los colorantes -
pueden ser calentadas Individualmente en hornos. El calen
tamlento es usualmente heche en un horno de tunel, auhqueée-
la baja temperatura de calclnaclién puede 1levarse en el ex

terior en un horno de tube rotatorio.

Los reclpientes usados para contener los reactantes -
pueden ser crisoles refractarlos; éstos, pueden usarse = =
ablertos y expuestos a la atmésfera del horno o pueden es-
tar cubiertos. Los materlales usados para los reclplentes
deben ser resistentes al calor y no reacclonar con los ma-
teriales calclinados existentes. A menudo un jJuego dé rec}
plentes es ‘usado solamente con una familla dé colorantes -~

para prevenif la contaminacién de una mezcla con otra.

Débe tenerse ¢uldado &n uwna carga exceslva en Tos re-
cipientes refractarios, porque también una carga excesiva=
puede afectar la densidad encerrada, por conslguiente, la

conductlividad térmica y el grado de calcinaclén.

Ademds se debe prestar atencién a la volatillzaclén -
de algunos Ingredientes, especlalmente colorartes fuertes-
como CFZO3 , las cuales pueden acumularse sobre las pare==
des del haéno y contaminar otras mezclas calentadas mds --

tarde.
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Algunos colores concentrados pueden ser preparados en
una forma vidrlosa por la completa fundiclén de la mezcla-
de las materlas primas.y enfriandola con alre o en agua pa
ra producir fritados. MHancvalmente cualquier material pue=

de ser conflnado a una reduccldn de tamafo.

La siguiente calclinacién del colorante es motivo de =
mollenda para obtener la partTcula con su tamado Sptimo. -
Es usada una varledad de equlpo Inéluyerndo moliros de bos==
las, molinos dé martlllos, mollno de muelas, etc. La re=--
duccién de tamafo de partlcula puede llevarse en el exte=-
rlor por vTa hiimeda o seca. )

La mollenda himeda es ademfs usada en casos donde se
presentan materlales solubles. &I esta operacién no se ~=
usa, o si los matgriales solubles son lavados en el exte==

rior, puede desarrollarse una varlacién de colores.

En cuaiquier caso, la mollenda continGa hasta un dld~
metro promedio dé partfcula deseada o se alcanza uns dis-=
tribucidn de tamaﬁorde particula. S1 se utlllza ung mo- -
llenda himeda, e} material usualmente es secado en un recl
piente con aire callente 0 én un secador de tambor rotato=
rlo. Los materlales secos son triturados y en una mampara=-
se criban los agregados. Flnalmente, los colorantes pueden

ser mezclados con sus otros colorantes para produclr mati=
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ces lntermedlios (la famllia Zrzdz - SPOZ) 6 con materla-
les inertes, tales camo‘)a>sfllcé, alamlna; caolTn, etc. -
pafa‘prcduclr‘diferentgs tlntes o tonos de algunos matices
El Glslmo control utllizado en la fabricacidén de coloran--

tes cerdmlcos es en la aparvlencla final.

Como Indicamos antericrmente, los ¢olorantés deben =-%
ser compatibles ¢on las matrices en la cual serfn usadasjy~
por lo tanto, un coldorante dado serd evaluado contra un co
lor referido estandar, en una composicidn de vidrig espec]
flca. Una comparacidn viﬁual puede ser suficiente para al-
gunos casos; es preferible usar algunos tipos de colorfme-
tros © espectrofotSmetros para la determinacidn cuantitati
va de los pardmetros usados para describir el color produ=

cldo.

Como podemos notar, las posibllidades de fabricacién~
son muy amplios, pudiéndose asi lograr una extensa gama de

colores y matlces.

Se presentan en la tabla No: T en resdmen de algunocs~
de los Sxidos usados en la fabricacidn de colorantes cerd-

micos.
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Feg03

|1 a 10%)

Fob o8 ,de -
fierro -
rojo y =
negroe ar<
cillasg con
8% 6 mds -

[Café raji
120

verdsa

|fé rojizo

-Salmﬂn. 2

cra y ama
‘1rillantd.‘

8
Matariales colorsntes y algunas des sus caracterfsticas.
Tabla No. 1
'Materihi' ' éé aﬁade"7oloras en;:Tektursa U otrés en la Blqunas cafectenfaticaa
(% on sl barniz) | como: i1 barniz | efactos pasta Iimportantes.
Dxido'de vanadio | Pantoxido | Con mucho astaﬁo' - se ie'uaa éon estaio pg
V05 de lAmarillos | de une aparien--— : ta dar un color crama.
4 a 10%) vanadio clia da pasta sin
— _ | quenar. .
Oxido de fierrg Hematita Cafs Cafég Ca=

_apn Caf)

Ox.da co-

balto na=—-}

| dos con manchas

rojas y rosas.

, de fe, . . . ) . _
{Oxido de bo5ra Carbonato | Azules vy :Eq yadUcciEnry - Aumenta la solubilided
: ds cobra-| verdes ‘ggigiggsig;rﬁgig?; {del plomo.
tu CuCOy oxi rojos y efectos metdli-~ Se volatiliza arriba -
5 o E@Y do ds ©vo={| negras = | €08 con puntos--~ » — ‘
(2 & 5%) bre negro | cobre me | de difs colores. {del cono 8
. , RS L . f L _
Dxido de cobalto | Carbonato | Azulas Arriba dal cono Con adicidn de fierro;
1 L 9 combinsciongs msnganesc, Tutilo o -
Cal ds cobal~| con My = de Co ¥ Mg den- fousi ol color as mo-1
(0.5 a1 %) to. morade. | barnicas motea- | Azul nigual el coler s Mo

dificado.

&
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Tabla No. 1

{ Continuacidn )

1Gxidq de ctfamo
(2a5%)

Uxidb de Cr

.varde Crolz
dicromato - {
de potasio

_KaCroly

‘110, rosa, -
cafd y verda

Roja, amari-

Verda

cano 6. Muy rafrac

laualve ficilmanta-
en al Barniz.

Valatil arriba del]

tario y no se di=-f

|0xido de manganaso
Mn0
(2 a 6 %)

Catbonatq =
de Mn MnCO3

- bidxido de

manganeso

‘Café
azul moradg

grarse viole
Ltas,

| Can dxido de

Co puedan 1o

Pequefios pun
tas cerscte-

_;Isticus dal

Stpnwarei

‘aparicidn de
fias _manchas.

En‘atmﬁsfbfaMrédug
tora provoca la ~=
pequs;

Joxido de nigual
NiD

Ox. de ni=-= |
qusl verde-

NiO

‘ Dx;da.nfguﬂ
_negro Nip0y

Cafd
4
gria

fcﬁluraa nb fif&és-
{e .inciertos. Se le
Jusa como modifica~

dor a otros oXidosl

Rutila

{2 a xot%)

Ti0 con impurezas

Rutilo

Cafs
y
gris

tolarhmﬁﬁéié
do, gris en-
harnicaea con

'Cu, Fe, Lo y
"Cre ‘
{ Favorecs al=

dasarrolle =

_ds oristales |

vInérEménta‘lé‘bpaé

para dar texturas.

cidad. €3 usado --

Tnanita
|Ti0,can impurezas

(1a5%)

Ilmaenita

Cafeé

_gris

Usado a 80 =

‘mallas provo

ca manchas,

Manchas

Incramenta la ope-

ra dar texturas.

cldad. Es usado pe
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Tabla No. 1

( Continuacién )

 (Ia§@H

FeCrOy

Crameto de fierro

‘Crometo
de

| fierro

| café roji-

Usado en engobes -
e

para engobag gri-=
se8 y comg modifi=
cador de otros.

Cadmic y
Sslanio

1

[Setenic ma—
télico y sul

furc da od.

_ IRO_%jo‘

amarillos

Su solubilidad en=
y diffcil de lo===
grar 2l rojo.

Antimonio
. oro
plata

bigmuto

Antimonio

cloruros

| Amerillo de |
| népolas, |
Rojo, rasa- |
|y morade. |

Lustras |




En general los colores que encontramos en 1&5‘9152154
san dados por mezclas de dos o mis 6xidos obteniéndose asl

una gama mds amplia de colores.

La tabla No. 2 es un ejemplo de las posibllidades de

estas mezclas:

Tabla No. 2 =~~~ Colores en mezcla de dos Sxldog.

Oxido Oxldo: . Lelor
Cobalte =~ - - = =~ Gris=Azul

Cobre = = =~ = = VMerde lntenso; wver
de metdlico y ne-~-

gro .«

Manganese ~ « = = Café

L}
1
t
)
1

Flerra Vanadle - = = = Qérfe

i
]
i
I}
0

Rutllo Ocre y Café

Nlquel = = = = = Café a gris

]
1
[
1
L

Cromg Verdé con tonos ne
grog. A
Cobalte = - = = = Verde-Azul
Hanganese = = = = Amarillo-Verde
Vanadia = = = - - Amarilio-Verdé

Cobre Rutlla = = = = <« Verde intenso o -«
con textura.

Nfquel = = = = = Verde-Amarillo
Cromo - & % - & Vepde

Vanadio = = = = = . Gris Café



NTquel Rutlle =~ < = =~ - gafé
Cobalto = -~ = = = Azul=Gris
Cromo $ & = = & Café

Vagadio - - = =~ = Mostaza o amarillo

grisdseo.

Rutilo = = s = =  Azyl Intenso con -
testura -0 azul-grils
Cobalto Cromo - = =~ = = Verde-Azul
Rutllo Vanadle = - = = < Amarillo ocre.
Cromo ~ = = = % Verdé Intenso.

Cromo Vanadio =~ = - = - Verde amarillio.

Por supuesto, sl la mezcla es de mds de dos dxldos, -

las posibilidades son Incontables.

En un libro de “Ceramica Fina" Norton divide su estu=
dio por colores y d& una buena descripcidn de los constitu

yentes pafé colores comeérciales:

1.~ RojJos; Rosados y Marrdn:

a}) de orbo. $on estos colerantes disperslones coloida~-
les de oro metdlico en un vidrlo. Estsbles hasta conos 13
6 20. MHuy caros por lo que son usados solo en cerdmica ar

tistica.

b) Rojos de cobre. Dé dos tipos, uno de ellos debide

a los cristales de §xido cuproso y el otro quizd de cobre



coloidal. Las condiclones de la atmdsfera durante la que -
me exigen un corntrol estricto y son diffclles de lograr =-

por lo que son usados poco comercialmerite.

c) Rojos de uranlo. En vidriados con mucho plomo d&
rojos y en cerdmica blancd apardnjados. Son muy poco usa-~
dos. ‘

d) Rojos cadmio-selenio. Son 16s rojos mis brillantes
pero poco estables. Parece que el color €5 debido a una so
luclén séllda de CdS y CdSe que forma partfculas cololda
lLes.

e) Rojos de 6xldo férrico. Son muy usados sobre bar—?
nfz ya que no son estables a mds de 1000°C. Se han obteni-
do calclinando sulfato fé&rroso a una serle de temperatura y
mezclando el éxido ferroso con un fundente (4 gr. $10, 4 =
Pb,0, 12 gr. 3 gr. bdrax) en 86% de Este y Mg del dxldo.
LoS colores van desde el anaranjado hasta el rojo obscuro.
Melrt y Mellor cbtienen los slgulentes colores a diferen--

.

tes temperaturas de calcinacidn:

Temperatura °C Color
600 Anaranjado
760 Escarlata
800 Rojo violdceo
900 RoJo vieldceo obscuro.

1000 Grils



0tros rojos son obtenldos por la calcinaclén de mine-
rales naturales con composiciones de Zn02 - F°2°3ry Zn0, -
5101 = Fe 03 ‘

En pastas el &xldo férrico sirve para dar rojos pero-
de tonos poco brillantes. ta mfxima temperatura no debe su
perar los 1050 & 1100°C para que no se forme sillcato fe--
rroso obscuro., En el color Inflioye la Composicidn de la ==
pasta, el Cad y Mg0 no deberan formar mis del 1 & del to=-

tal y el 51203 no debe superar el triple de las de Fe203f

f) Rojos y rosas de cromo-estafo: Es el colorante de
ctomo-estafio quiz§ el m&s utlllzado. Se ha comprobado re-
clentemente que son cristales de Ca0 Sn02 = 5102 con cro~
mo absorbido.

Varlos estudios han demdostrado en proporciones de es-

tos dxidos se obtlenen dlferentes colores:

TS

AN
VAVAVAN
\/\/\/\

/\/\/\ A\

Barnices rojos cromo-estadio.




Barnices cono 10:. en todos los casos es agregado 3 & de --
cromato potdsico.

M - Marrén R = Rojo V = Verde A = Azul

Se observa que los rojos Sptimos se obtenfan en barn}
ces de alto contenido de Sxjdo de plomo y cal, ya que los
alcallnos en alta proporcidn tienden a dar tintes violeta.
ST &l sTlice &s excesivo la acidez resultante tiende a dar
verdes. Esto mlsmo sucede si la aldimlna supera los 0.5 e-
quivalentes, E1 zinc y el magnesio también alteran los co-

l. OreS »

»

g) Rojos cromo-aluminlio. Estables a temperaturas mis-
altas que los anterliores pero tiefidén a dar tonos rosados=
y pérpura. Colores coral se obtlenen si son usados gran =-

proporelén de zige y aldmina.

h) Colores magneso-allimina: Son rosas estables pero =
deben usarse con bajos contenildos de €2l y Sxido bérico y

alto en zlnc.

1) Rosas cromo-clirconio. Son é&stables y dan colores -

parecldos a 1&s de c¢romo=estafo,

J) Rosas cromo=zinc-aldmina. Son colares de uso muy -
extendido en ia industria del azulejo y loza sanltarias, =~-
contlenen § al 15 % de Sxido de cromo, del 10 al 40 % de -

6xido de zinc y aldmina y poca cal.



k) Rosado cobalto. Se calcina CoO con Mg0 danda lugar
a2 un rosa debjdo a que el to+2‘esté €n coordlnacidn séxtu-
ple. Ademds de los anterlores exlsten algunos otros en ba<

se a Zroz » VZOS i ZfOz“AQO ' Fe203 - ZrOz .

2.~ Anaranjados y amarillos.

a) Amarillo de flerro. El Fett disuelto es un amari-
110 pdlido, &l F6203 eﬂ pastas <on mucha cal d8 amarfllos-
y ante. No suele seor muy usado debido @ su sensibllidad <=

con la atmésfers del horno,

b} Amariilos de antimonlo. Es el conocldo como amarl-
Ilo de nfpoles a2 base de antimonlato de plomo. Es de tempe
ratura baja y se afiade In0 y Aﬁzﬁs‘para establlizarlo y po
der usarlo a cono 2. Sirve para vidrlados de baja tempera

tura y alto contenldo de Zn0 y PbO.

c) Amarillo de cadmio. Es CdS que se prepara en seco-
por fusldn del Na,C0; con azufre o por preclpitacidn de ==
una sal con H,S. Se usa como color sobre vidriado pof no
ser estable arriba de los 850%°C. HMezclado con rojos Cd Se,
se obtiene una amplja gama de colores.

»

d) Amarlllo de rutilo. Se debe al hlerro natural del~-
rutilo dando amarillos ¢laros, tostados y ante; se debe em

plear en atmésfera oxlidante y a temperaturas bajas.
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e} Amarillo plata, Los lones plata se difunden en Ja
estructura de un vidrio y dan el color amarillo debido a -
la presencla de partfculas coloidales de plata. Se¢ usa en

vidrio pera poco en cerdmlca.

f) Amarillo de cromo-tltanfo-antimonlo. Producto de =

una patente de Harsham chemical Co. con composfclén:

Tio, - 5.75 partes Gr203 - 0.2 partes
55203 = 5,99 partes Na0 = 0.2 partes

Los éxldos se mezclan y se calclnan a temperaturas sy

&

periores a Yos 800°C se muelen y se layan usdndose en un =

intervalo de 1000 a 1300°C.

g) Amarillos de vanadle. Son &stos los que han sust}
tuldo @ casl todos los demds siendo estables hasta tempera
turas de cono 11 en casl todos los vidrlados, se prepara a
base de V-Sn 6 V~Zr la proporclén dxido de vanadlo va del

2 al 8 %.

Otros amarillos son fogrados con cerlo, praseodimfo =

circonle ~ praseodimio y praseodimio - cerlo.

3.% Verdes.

Searle ha publicado una tabla en donde como sé puede-

ver exfsten varlos tonos de verdés.
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Tabla No. 3 Porcentajes de Oxidos en colorantes verdes.

Substancias verde verde verde verde verde verde verde
salvia Victo azulade oliva hoja  seger marino
ria S

O0xido crémico 16 - 20 24 20 -- 35
Oxido de afquel-- .- - 3

Oxlido de cobal
to. . - 8 32 10 - 1k

0xido de Zzlnc &= s 16 1% 15 o 21

Blanco de espa :
Pa. - 20 -~ - - 20 30

Carbonato potd ,
slco Pedéernal 49 20 32 7 35 20

Carbonato s6d}i ‘
co hidr. - 33 - - - 2

Feldespato 8 .-

Bleromato pots 7
sico T e 27 - - e 36

Cloruro <c&lcf
CO. ' 25 - - - - 12

Fluorespato - g =" i - p—— 10

a) Cromo. En general Tas condiciones reductoras din =
mejores colores y las barnices con zinc no suelen dar bue-
nos resultados. Por adicidn de Col0 se obtlenen tonoss ver-=

des claros.

b) De cobre. Se utilizs para dar verdes brillantes -
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en barnlces de plomo y sobre el barniz, ho $on estables a
elevadas temperaturas aunque recientemente se han logrado~
barnlces con Cu=V y Cu-Zr que son estables a mayor tempera

tura. En barnlées alcalinos se obtlene el llamado turquesa

¢) De nfquel. Son poco estables y poco brfillantes, de

ahT que no se utlilicen comérclalmerite hoy en dfz,

d) De vanadio=circonio=silice. Son productos estabies
‘hasta 1600°C. Con una composicidn: clrconlo 71.4 gr; sfli-
ce 23.8 gr. metavanadato amdnico 4.¥ gr. obtenlida en 1948

por la Harshaw Chemical Co.

Otros verdes son obtenidos a partir de Co = Cr - VCo~=

$n - V y Co -~ Zr = V aungue en composlcidn poco conocida:

4.~ Azules.

a) Azules de cobalto. Tiadlicionalmente el azul en la
cerdmlica ha sido logrado a través del cobalto, matefial ~--
usado en aleaciones de alta temperatura y herramienta de-
corte por lo que serfa convenlepte éncontrar un substituto
para la Industria cerdmica y parece que los azules de vara
dio servirdn.

Algunos esmaltes son vidriados que toman color azul -

por el dxido de cobalto disuelto y $e usan para colorear -

pastas y vidrios.
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Ld mayorla de azules cerdmicos es obtenida por el sis
tema: Co0 = Zno - A1203 s El azul mas perfecto contiene -

€o0 20 gr. Zn0 20 gr. y Al,0, 60 gr. conocido como azul ma

2°3
te o azul thenard.
Fig. No. 2

LeD
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/\/\/\/\
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bHzules de Cobalto.

El azul mate no es estable en el barniz sobre &l 6‘bg
jo & porque es atacade por la pasta sllicea volviendo el
color azul marino dado por el sillicato de cobalto, varia=-
ble con la proporciaon de Col y STOQ . Algunos de los azus
les antiguos son mis agradables qu; algunos de los actua-~
les, mas chilloies porque en aguellos habla impurezas en -

el mineral como manganess y nTquel.

b} Azules de cobre. Normalmente son colores de solu-
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cidn en barnices de gran acidez. Para un azul puro sin ten

dené¢la al'verde. el plome y la dalumipna deben ser gscasos.

¢} Azules de vanadlo. La composicidn de éstos es pare
cidad a la de los werdes V - Zr - 5] con un pequedio porcen=
slgulente tabla:

Tabla No. 4 Colorantes azules de 2Zr = V = S}

Constltuyente | i R0 v v Vi Vit

HH VO 10 10 10 10 - 10 10
7 125 125 125 125 125 *

60 60 60 60 60 60 60

irg

O W AQ
L)
(%31

$10, 4
Ha F ,

KF

o [ =] w0
]
i
§
$

L N 4
i
[}

0 wn w

Zr_FI' s g - -- - - - — =

N2 f03 v 0 - o - = = 4

Temperatura

de cocclidn.®C 750 750 950 750 750 75¢ 750

tolor azul gzul azul azul azul azul  azul
claro vlaro c¢laro ¢laro claro c¢laro claro

-

Estos colores se obtienen con éxldos de flerro, ciromo,
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aldminag y ziné. Usados en vldriados con mucho zlnc hasta =
cono 12 strven casl para cualquier vidriade pero blanguean
en exteso de Cal y HgO. Son bastante estables si se cug==
cen en atmésfera oxidante. Los tlpos mads usados son los -

de cf‘rz‘?oj = In0 - :F?e‘zos_ - A1203 A

Tabla No. 5 . .. Colorantes pardos

Constituyente, Gramos

pardo pardo pardo - pardo
6s5éuro 6 fizo claro amarlllento

2% 8o 30 80 80

Fe

Cr,0 76 76 st 76

3
Al,05 206 et 51 103

6.~ Grises y negros.

Es dIfTcll obiénegr sstos colores pures y cas! slémpre

tienen reflejos de algin otro color.
a) Combinacionés de elementos de transiclén.

Se obtienenh estos colores combinando Co0 , Fep05 ¥ ==

C’z

0. con algunas adlclones dé‘ﬁnOI‘Y“HlO! tomo se puede-

ver en la tabla. Ferro Corp. ha desarrollado negrfos a par

thr de V,04 = A1293 .



Tabla No, 6 7 __Colorantés negros

Constltuyente Gramos

negro Regro negro negro
parduzco  verdoso parduzco

Lol 31 19
7 18 76 76

Fe, 05 36 57 ko 8o
Hno 2 12 21

N0 13 5

t

b) De platino. Los mis estables negros y grises son
obtenldos con este metal probablemente en estado cololdal.
AsT por ejemplo: con 0:062‘66‘P§02 en up barnlz de plomo -
se obtiene un grls ratén. Por su alto costo gon solo em= =

pleados en cerdmica artlstica.
Gtros negros pueden ser obtenldos de uranlo y grises=-
azulados son Togrados con estafio y antimonlo.

A contlnuacidén se lncluyen grificas gque dén Tos Inter

valos de establlldad de los colores estudlados,
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Intervalo de estatilidad de les colores usades;

Rojes

—

Amarilles |

; { cis

| sn8pqcry04

Vardas

; Cuh

,_J Ced

AzZules

788

O el

Temperatura ¢

939

1000
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[__Jcds kas

Rejos <Jcr2ng-snez

f]vnz

Anaraniade | 7  1

[Fe,0,

| Fey 6‘3 ~m4 92

Amarille | T . ] sby0s-Fbo

S—— T T

': 1 C1'2.3

verde ‘,i -  Niey

| Cus

—Jcae

Al [ T {
. _——d2rey-Vo?3

Negre | ] . - 1 c‘f2“3ic°‘°'?e'2’5'gn.?‘

{Fleme cryde

Intervale

d= madura * - Pritade
aién Asl- | D ' i :
vidrio ‘ forcelann} .. )

M8 1Am 1198 129 1306 1490 1500
Tamperatura ©°C

Intervalo de éstabilidad de los celorantes del vidriado.
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Rojes |

17 }G r231

i —‘?ézﬁg

Anarenjade———

{Pey0y

pards

Timo-igd

-Sn02

Rutile

Amari1lo[___

Yeérde

;Azul

pirpura

283-Cro®4-71025b,95
_ Cr8.
&2
———
Manz=Page
_ - | 'Y .

Hegre gris

Losa rojs

Intervale de|

i
1

Per

solens agrs [

Percelany blanda
—] uxe

’,Tltvitren

>4

1000

1188 1288

1308

Temperatura 9C

1408

Intervale dé egtahilidad de coldraiitas ds le nasia,



e).~ Aspectos Econdmicos.

Los colorantes cerdmicos son rara vez fabricados para

~¢

‘su uso @ltimo. Debido al mercado Ilmitadd y la variedad
complejidad de sus sistemas, solamente un pequedo ndmerc ~
de fabrlcantes (Ferro Lorp., Fusidn Ceramics inc, General-
color and Cheémical Co., Harshaw Chemical Co., Hércules Inc
(drarenfelo), Mason Color y Chemical, Pemco Products Group
(SCM corp.) and D, Hommel Co. produce colorantes para la
Industria cerdmica; ademds de que aldunos colorantes son -

Importados.

La propia naturalezs de la industria imposibilita - =
cualquler Informacién definltiva, pero una estimacién alre
dedor de 300 toneladas métricas producidas anuslmente nos
parece razonable:. Este dato no ingluye algunos sistemas -
colorantes que pueden usarse en aplicaclones no cerdmicas-
{pldsticas, gomas, azulejos de venil, etc.) sistemas de e%
maltes premezclados, v Sxidos tales como Cr203 y'TfUz' los
cuales son consumidos en grandes cantidades en la fabrica-

cién dé papel v pinturas.

El costo promedio de los colorantes cerdmicos (197%)=
es de $ 7.70 / Kg. pero el rango del costo va desde § 4.40
/Kg. 6 mis alro, dependiendo dg‘ia'ccmposfclénua{ameﬂtal v

el procesamiento requerido durante su fabricacidn.



Los colorantes mds usados son aquellos que contienen-
oro o combinaciones de cadmio y selenio para produclr mat]
ces rojos. Los rojos obscuros son mds usados que los colo=
res brl)lantes. Los colores de uso en la Industris del vi-
drio son ©btenidos segdn como se emplean Tos materiales en
la fabricaclén de colorantes ceramlcos. Eses materiales =
son vidrios coloreados Intensamente por ellos mismos, y ==
son mezclados y fundlidos con vidrios menos colereados y se

descargan por canales en un depdsito.

Esta técnlica permite la produccidn de uno o mis vi- =
drios coloreados de una forma sencilla foera de la necesi=

dad de hornos Individuales para cada producto coloreado.

Nota: Todos 1os datos econdmicos; son como se menclona an=
teriormente del afio 1975, por lo que hasts 13 actus~

Tidad han sufride camblos considerables.



CAPITULO .
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TECHICAS DE AMALISLS
GENERAL I DADES .

El andlisls quimico tiene apllicaciones muy extensas -
en Investlgacidn, desarrollo y control, adn cuando la naty
raleza de las materias primas cerfmicas y de sus reacclo-=
nes necesltan él empleo de muchos otros métodos ademds del
andllsls. El1 conocimlento de la composlcién quimica de -=
las materltas primas, pastas vidriades y productos cerdml~=
cos es frecuentemente muy Gtil, pero debldo a que los and~
‘11sis completos de los materlales sillcatados por métodos=
cldsicos requleren una Scemana para sy dcabado, ng se Utilﬁ
zaron al princlplo como determinaclones rutinarlas de con-
trol.A veces solo deben comproharse uno o dos componentes,
y se desarrollan para ellos métodos qufmicos rdpidos. Ac-~
tualmente una serle de lnstrumentos aceléran notablemente~
el anéIisls-quTmI§o‘da tal modo que cada vez puede utlli-~

zarse mis éste para propdsltos de control.

ANAL1S)S COLORIMETRICO.

Los ensayos de color estfn muy extendldos en andlisls
cualitativo. El uso del color en el trabajo cuantlitativoe =
es posible cuando estd presente solamente una sustancla co
loreada, Por le tanto es necesario ui dandllsis ¢ualltativo
previo. 51 no estdn presentes sustancias perturbadoras, el

calor del ensayo se obtiene usvalmente por adiclén de reac
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tivos adecuados y comparacidn posterior con la intensidad-
de color del mismo compuesto en una solucidn de concentra-
cifn conoclda. Es esenclal que las dos soluciones tengan =

el mismo color.

EY ojo humano sin ayuda de medlios auxlliares no es, =
realmente adecuado para efectuar comparaciones de color; =
 se puede apreclar cuando dos tonalldades son de fgual in--
tensidad y cuando son diferentes, pero no puede dar el gra
do de diferencia. Los modernos colorfmetros para observa--
¢lén visual poseen slistemas 6ptfnos que llevan }a nmuestra-
de ensayo y el patrén de comparacién en las dos mitades --

del mlsmo campo de vIslon,

ANALIS1S ESPECTROFOTOHETRICO. .

Los métodas espectrogréficos para el andlfsis cuallta
thve y cuantTtatlvo presentan conslderables ventajas sobre
los métodos hdmedos ordinarios. En primer lugar el andlisis
es totalmsnite objetive, determinsndo tanic los elementos =
Inesperados como los esperados. En segunda lugar, es ca=-=
paz de determlnar cantldades menores de gonstituyentes ra=
_ ros. Por Gitime, &5 répldo, ya que un andlisls completo de
sTllcatos exige solamente de tres a cuatro horas, y requle

re soldo pequefias muestras.

El aparato se compome de¢ un espectrégrafd, una fuente

- de extitacidn, y medios de reglstro fotogriflico, de Obser=
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vaclén y de comparacidn. Para espectros de emisién la - -
muestra debe prepararse de tal modo que pueda volatizarse=
completamente en el arco, ¥y asl puedan reglstrar su presen

©fa todos sus constituyentes.

Para trabaJo cualitativo se compara el espectograma -
obtenldo con un espectro puro que tlene numerosas lfneas -
pbr'ejﬂﬁpiéy»ej hierro, y asl hace poslble su ldentlfica~-
cl6én 1a poslcién exacta de las 1Tneas dadas por la nuestra

_de ensayo. Para trabajo cuantitativo se miden las Intensi-
dades de 1lneas culdadosamente elegldas en comparaclién con
patrones fotograflados en condlclones idéntrcds@‘oeﬁldq a
la sensibilidad del m&todo, los patrones pars comparacio--
nes deben prepararse a partir de sustancias espectroscdpl«

EL FOTOHMETRO DE LLAMA.
Una adaptaclién especlal del anfllsis espectroscdpleo~
para ia determinacion cuantltativa de clertos eiementog ==

particulares es el fotdmetro de llama.

En cerdmicas se usa predominantemente para determlnat

los dlcalts (1ltio, sodio y posasio) y el calelo.

La Intensidad de las I1Tneas espectrales emltidas por-
un dtomo excitado es propofrcional a su concentraclén. En =
el fotdmetro de llama se pulveriza en una Jlama una solu==

¢idn adéecuada del componente a determinar, con lo cual se



=

produce la emlsidn. Se¢ seélecclonan Iflneas caracteristicas~
del elemento intercalando filtros en el camino del rayo de
luz producido por un sistema de lentes enfocando sobre la
Tlama. Lé intensldad puede déterminarse entonces con una -

célula fotoeléctrica y un galvandmetro.

Lange ha tabulado la longltud de onda mds adecuada pa

ra cada elemento y la sensibllldad de su determinacldn.

TabT?,wa 7.

Elemento Longltud de onda (m 4 ) Sensibilidad (mg/ml)

B sig 521 { 172 ) 0.7

Ba . 554 516 y 527 (3/4) 0.4
Ca 616 556 (1/3) | o.01
co 535 1.0

cr : 521 387 (1/5) 0.7

Cs : 852 ‘ 0.04
Cu , 52y 518 (1/1) 0.4

Fe ‘ 536 526 (i/1) 643 (1/2) 0.5

K : 767 0.0006
Li i §77 610 (1/6) 0.003
Hg | 553 383 (1/2) 518 (1/2) | 0.3

Mn { 601 561 {1/2) 1 0.2

Ho 557 642  (1/2) 0.7

Ha s 589 0.0003
Ni | 548 618 (374) 472 (1/2) | 0.6
Pb 561  Lus (1/5) 1 5

Rb 780 795 (1/3) 0.0005
sn | 607 k2 (1/2) 1 2

Sr v 616 707 (1/1) 0.05
Ti : 535 377 (172) I 3




El idstrumento debe calibrarse con soluclones que sean
Yo nds andldogos a la solucidén de ensayo que resulte posl==
ble, es decir que contengan los mismos aniones y catjones.
El método es por lo tanto de émpleq‘5pt1mu‘en‘aqugitg§kca“
s0s en que deben anallzarse un gran nimero de puéstras que
contengan cantidades diferentes de los mismos constlituyen~
tes. Las ventajas del método son la rapldez, sin ningdn sa
crificlo en la exactitud, y la pequeda cantidad de mate~ =

rlal requerlda.

Hétodos para Ta realizacidn de anflisis quimicos com=
pletos o “iltimos"™ de materizles silicatados y de Jas de=~
mds materfas primas requerfidas en 12 industria cerdmica se

describen a contlauacidn.

3.1. ANALISIS OE MATERLALES CON ALTO CONTENIDO DE SILICE =
Y ALUMING. SILICATOS:

Oy

HEtodo gspectrofotomitrico.

E1 método espectrofotométrico es usado princlpalmente
cuando los resultados de sfllcé y aldmins se deben obtener
en aproximadamente 2 horas. Cuando se requiere un andlisls
completo; este método e€s una ganancla de tiempo. Esta téc=
nlca tlene la ventaja de unos resultados mds confiables, -
yad que los errores de silice y aldmina son menores de = ==
#+ 0.5 %. "

El m&todo es aplicable con las sigulentes condicliones:



(1) La muestra debe ser capaz de descomponerse por fusidn-
con hidréxido dé sodlo para asegurar una soluclon Jimpla =
en scido nTtrico. Esto slgniflica que los materlales que ==
contengan m3s del 42% de A1203 no pueden ser analizados.
(2) La muestra debe ser soluble en dcldo nltrico, sulfir]-
co, y fluorhfdrjco © ser atacada por los Alcalis, cal y ==
magnesla,

(3) La presencia de Indiclos de fosfato o venadato en la -

muestra afectardn el resultado de contenldo de sTllce.

L

() Este proyecto de anilisis solamente es adecuado para

materiales que no contengan otros elementos incluldos en
los métodos siguientes.
Reac¢tivos
Reactivos adlclonales.
Solocrome de Clanina.
Acldo tloglicéllco

Preparacién de reactivos.

Acetato de amonla (aprox. 40 %): Diluir 570 ml, de --
&cido acétlco (glacial) en 1700 ml. de agua y adadlr culda
dosamente 570 ml. de soluclién de amoniaco (d=0.88). Hezclar
en #lar y ajustar el pH a 6.0 con acido acétrico o solucidn

de amoniaco.

Acetato de amonia (aprox. 10 %)t Diluir la solucién -

anterior en 3 veces su volumen de agua.
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Molibdato de amonlo (80 gr/it): Disolver §0 gr. de mo
libdato de amonlo en 1 lt. de agua; flltrar si es nécesa--
rio. Guardarla en un fraseco de poliuretano vy desecharla ==
después de 4 semanas o antes si se¢ observa cualquier depd~

sito de Sc¢ido molibdico.

1:10 Fenantrolina (10 gr/lt): Prepare bastante solucidn a
una concentracldn de 0.1 gr y acidule en 10 m} de& Secldo ==

acético diluido (1+1).

Solocromo de Clanina (0.75 gr/it): Dlsolver 0.75 gr de sus
tancla en 200 ml de agua. Adadir 25 gr de NaCl, 25 gr de =
nitrato de amonlo y 2 ml de dcido nTtrico {(dwi.lk2). Dllu{r
a 11ty flltrar. Reposar la solucién por 24 hrs. antes de

usarse. Se descompone después de 4 semanas.

Hezcla de dcldas fosféricos y sulfirico: Culdadosamente ==
afada 200 m! de &cido sul fdrico (dwi.BL) y 500 ml de fcido
fosférico (d=1.75) a 300 m! de agua, enfrie y mantenga blen

mezclada 12 solucidn durante la adliciSn de los dclidos.

Mezcla de dcidos sulfdirico y nftrico: A 650 ml de agua, ==
afada 100 m] de Scido sulfirico dl1uldo (1+1) y 250 m} de

Scldo nitrico (d=i.42}).

indlcadares Solueidn estandar
Calcelna EDTA (5 gr/it)

Metiltimol azul
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Preparacidén de la muestra.
La muestra de an8lisls serd molida hasta que pase por
un tamiz de 120 mesh,
Los materlales silicatados y aluminosilicatos cornte--

nlendo arflba del 42% de A120 pueden molerse en un morte-=

3
ro de 3gata o flerro tratado con Imén.

Procedimiento
Determinacidn de la pérdida por Ignicidn.

Pesar 1.000 gr. de muestra secada (110°C) en un cri<-
sol de platlino. Calentarlo en una flama baja y aumentar -=
lentamente la temperatura en up perfodo de 20 min. Trasla-
dar el crisol a una mufla a ¥000°C y calentar hasta peso -

constante; 30 min. es generalmente suflclente.

Determinacidn de sflice, alidmina y titania.

En materiales no calentados contenlendo grandes canti
dades de qaterfa»carbonosa 85 ventajoso usar la muestra en
fa cual &e’determinG la pérdida por ignicidn, de otra mane
ra algin reslduo de carbdn puede Interferlr en la solucldn

f’.nai .

Fusién.

Fundir 3 gr de hidrdxido de sodio en un criscl hasta-
elimingar el agua. Pesar exactamente 0.2000 ar de muestra -
mollda, secada por ignicidn, mezclandola con la muestra =--

fundida.
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Extender de manera homogenéa la muestra sobre la su=-
perficie del hidr6xico de sodio, agregarle 1 ml de etanol~-

(95 %) y evaporar.

Cuando el fundldo estd sobre el mechera, hay que mo=-
verlo hasta Gue $e mezcle y despuds aumentar la temperatu=-

ra al rojo vivo; 5 min son suficlentes para la fusidn.

Extraccién de la masa fundida.
Enfrfe culdadosamente la masa hasta que se solidifi--
que. Coloque el crisol caliente en un reclplente y cubra =

con un vidrio de reloj.

Levante la tapa, llene el crisol con agua hirviendo ¥
reemplace el wvidrlo de reloj. El crisol estard callente pa

ra disolver la masa fundida.

Ponga 40 ml de dcldo nTtrico dilufde (1+2) en un ma-
trdz, ajuste el volumen de la fusién extrafda, hasta = =-
175 mi. _

Enfriar réplidamente @ temperatura amblente, diluir a-

500 m! y mezclar para dar la solucldn base.

Determinacidén de siilces

Transferir 25 ml de Ta solucidn base a 2 matraces vo~
lumétricos A y 8. A cada uno afadlie 10 ml de adcldo nltrico
dilufdo (1#4) y dilufr a 50 ml.

Al matrdz agregar 40 ml de soluciS~- dé molbdato de --
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amonio con agltacién, apuntando el tiempo e€xacto en que se
agregs. Dllufr las soluclones en cada matrdz & 100 ml y -=
agitar plen. V

Medir A contra B en Unas celdas de 10 mm & 40 om no-
antes de 5 min nl después de 15 mln después de la adicidn-
de mollbdato de amonlo. Se tomardn 5 lecturas y se sacard=,
un promedjo. El contenldo de sTllce se calculard con una -

ecuacibn,

Determinaclén de alimlnag.

Se debe tener cuidado al tomar la muestra para evitar
la contamlnacldn por humos de HF, porque una pequéda cantl
dad como 0.7 gr de fldor puede causar un error de 3 al 30%
Huestras contenlendo del 10 = 40 % de altdmina.

Transferir una alfcuota de 20 ml de la solucldn bage~- .
8 un matrdz, dilulr a 500 ml y mezclar. Pasar wuna alTcuota
de 20 ml de esta solucldn & 2 matraces A y B, y afadir - =~

agua para completar un volumen de 100 mi.

Al matrdz A se le agregan 10 ml de dcido tioglicélico
dit. (1+159), y &l matrdz 8 5 ml de EDTA. Degpué& agregar-
a cada matrdz 25 ml dé solucidén dé solocromo de cianlna vy
20 ml de acetato de amonio., 0ilulr las solucfonss a 250 ml
y agitar blen.

Reposarlas por 10 min a temperatura ambjente y medir-



..7'5-

A contra B en celdas de 10 mm, a 536 nm, enjudgando las --
celdas con la solucién un mfnime de 6 veces antes del 1le-
nado final.

Se: toman 5 lecturas y se calcula promedio. Determine-
el contéenido de aldmina en una griflca de callbraclén es~--

tandar.

Muestras conteniendo del 0 - 2 § de alimina.

Agregar 20 ml de la soluclidn base a dos matraces A vy
By dilufr a 100 ml.

Todos los pasos sigulentes son iguales a la técnica -

para muestras conteniendo de 10 - LU % de aldmina.

Determinacisn de tlitanla.

Transferlr una 3lTcuotas de 80 ml! de la solucidn base
a cada uno de los matraces A y B. A las soluciones de cada
matyradz, afnada 5 ml de la mezcla de acido sulfirico y‘fosfg

rico v a! matrdz A, 10 ml de perdxido de hidr8geno (6 %).
Dilufr las soluciones a 100 ml y agltar blen.
tomparar A contra 8 en celdas de 40 mm a 390 nm.
Determline el contenido de titanla en una grifica deg =~

callbracion estandar.

Determinacidén de oxldo férrico, cal, magnesia y dlcalls,

Descomposicién de la muestra.

Pesar 0.250 gr de muestra, previamente secada y calen



tar para remover la materla .orginica. Al recipiente frfo -
afiadir 10 ml de la mezcla de dcldos sulfirico y nltrico, -
10 mi de HF (40 '3 w/w) y evaporar a sequedad. Enfriar, afa
diy 10 ml de la mezcla de §cidos sul firico y nltrico., Eva=-

porar culdadosamente a sequedad.

Enfrlar, secar el residud y afadir 20 wl dg‘HNO3‘dLl,
{1+19) y disolver con calor. Enfriar, flltrar 3] €s necesa
rle; y Tavar con agua fria. DITufr el filtrado a 250 ml en
un matrdz para formar la solucidn A.

Determlnacidn de dxldo férrico.

Transferir una alfcuota de 5 ml de la solucién A para
un matrdz de 100 ml. Ansdif 2. ml de c¢clorure de hidrdxide -
de amonio, 5 ml de 1210 fenantrollina y acetato de amonlo =

hasta que aparezca un color rosa, después afada 2 ml mis.

Dejar reposar 15 mln., dilefr a 100 ml y mezelar.

Medlr 1a denetdsd Sptlceas da la solucidn contra la del

agua en celdas de 10 mm a 510 nm.

betermine el contenido de Gx1do férrico en und gr&fi-

ca de ¢alibracidn estandar.

Determinacidn de cal.
Transferlr unas alfcuota de 100 ml de la solucién A a

un matr&z de 500 ml. ARadir 5 ml de trietanolamina dil, ==
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(131} y 10 ml de hldréxido de potasle (250 g/l1t¢) dilufr a-
200 ml.. .
Apadir 0.015 gr de Indlcador calcelna y titular cod -

EDTA, el color cambla de verde fluofescente a rosa.

Determlnaclén de la suma cal y magnesia.
Agregar una alfcuota de 100 ml de Ta solucién A 3 un
matrdz y abadir 10 gotas de HC1. Agregar 20 ml de triétano

lamina dil., & 25 de amonlaco, dilufr & 200 m¥.

Anadir 0.04 gr de lIndicador azul de metiltlmol y titu

lar con EDTA, el color cambla de azul a Incoloro.

C8iculo de magnesla.

El voldman dé EDTA usado en la tltulaciSn dé cal es -
restado del volumen de EDTA usado para la mezcla cal-magne
sfo. El resultado es el EDTA requerido para tltular el mag
nesio.

Determinac|dn de &lcalis.
La determlnacién de Slcalls por el método dal fotdme=~
tro de 1lama ser§ descrito posterlormente.
Calibracién de Instrumento.
;Srliéég
Resctlivos adiclonales.
Se pueden usar muestfas‘estanaar‘dG:SIlJceMch tonte=

nldos cenocldos.



Procedimiento.

tras estandar con contenldos de sTllces conoclda se reall=
zan separadamente, y se deétermina la densidad dptica en 1a
escala de lectura. La fuslén con sfllce pura se hace con =
0.2 gr ¥ 0.1 gr. dando puntos de 100 y 50 & respectivamen=
te. Alternativamente, las muestras estandar dan el 96 y -=
50 %.

Puesto que la calibracién Forma la base para los cal~-
esenclal ‘hacerlo le mis exacto posible. Se sugiere enton--
ces que se hagan 4 fuslones dé cada una de las 2 sTllces y
1a determinacidn de la densjdad dptica se haga de 2 allcue
tas de cada solucién, haclendo un total de B lecturas y la

promedio ¢s la aceptada.

Cilculos de 1a calibracidn.

Las celdas vaclas apropiadas sersn deducldas de las 8
lecturas y los valores promedio darén 2 medlos densos.
Xy exlstencia del medio denso para alto contenldo de sili
ude1:¥i%Y gzgexfstencla»de un medic denso para bajo conteni

do de sTlice, Y; 3 .

Se ha encontrado gue la grdflca de densidad dptica ==
contra contenlido de sflice es una 1Tnea recta la cual co-

rrésponde a la formila general:



Yemx =g
Ponde: Y es el % de sllice
m és 1& pendlénte
x .es la densidad Sptica

£ &5 Una constante

De donde
x‘] = xz
ta constante; C, es debldo a la sfllce presente en ==
los reactivos; ésta constituye el *Reactive blanco™ y se =
expresa como un porclentc de sTlice. Este se obtiene como-
slgues

Algmina,
Solucliones estandar.
Estandar de aluminlé: 1.0 mg Al,0,/m)

Estandar de aluminlo Intermedla: DITuir 20 ml dé Ta solu==

¢i6n estandar de aluminio a 250 ml.

1l e 2%
Estahdéf‘dafﬁlymlh39'dlluﬂd§ (TO - ﬁu‘z):‘§1iulrgzb‘ml de

; — 0.08 mgA1,0

la estandar de aluminlo Intermedia a 500 mi. no comservar-

méds de 24 hrs.

t ml = 0.0032 mg A1,0,
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Estandar de aluniinfo dilufda (0 - 2 %): D1lulr 20 ml de la
estandar Intermedia a 500 ml,

1 ml] — 0.005 mg Al,04

Soluclones blancas.

Solucién blanca de fusidn (10 -~ 40 %)}. La fusidn se =
descr1bl6 anterformente. Dilulr el extracto de la fusldn =
a 500 ml.

A Sofuclén blanca de fus15ﬁ‘(0'e 2 % ). La fusién es reallza
da separadamente con 0.2 gr de sTlice purdo. DIlufr el fun=

dido en 500 ml.

Procedimiento. (10 - 40 % )

Con la contraccidn de alGmina en la estandar dijufda,
i vaEE 1 2 I,U‘zb“3 « Por lo tanto g].éétodd es callbrado a
20 %y 40'% por el uso de 20 ml y 40 ml. A cada uno de los
matraces A y B, aftadlr 20 ol de solucidn blanca de fusidn-
{10 - 40%) y el volumen requeride de alumlnlo estandaf dI-
tufdo {16 - 40%). Diltufr a 100 ml.

El matr8z A afiadir: 10 ml de dcido tiogllicdlico dil.,
25 ml de claninad y 20 ml de acétato de amonio.

£l matrdz B agregar: 5 ml de EDTA, 25 ml de cianlna y
20 ml de acetato de amonio.

tlenar cada matrdz hasta la marca con agua, agltar vy

reposar por 10 win a tempeéeratura amblente.
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Comparar A contra B a 536 hm én una celda de 10 om, -

enjuagindolas por lo menos 6 veces con la solucidn antes -

del Tlenado final.
Catcular la lectura promedio de la densidad después =
de deductr las celdas vaclas y encontrar la ecuacidn de ca

1ibraclén.

Con Ta contracién aldmina en la solucién estandar di~
luTda, 20 ml=— 1 zsA1203 . Por lo tanto se caljbra a 0.5
£y 2.0 § por el uso de 10wl y 4O ml de estandar dllulda.
Se procede como slgue: '

A cada matr3z A y B; adadlr 20 ml de soluclén blanca-

.

de fuslén ( 0 = 2 %) y el volumen requerldo de estandar de

aluminle dilufda (0= 2%). Dilulr 3 100 ml.

Todos los pasos slgulentes son lguales al rango de -=

(10 - 40 %).

tdlculos.
Muestras conteniendo 10 !‘h0”2~A1205
s} YI es la lectura promedio de densldad de 40 .

Y, es la densidad promedic de 20 %.

Y Va densldad promedio de la muestra.

Entonces el % alimina, x, es dado por:
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20 (¥ - v,)

x = 20 % ==
(y

y " ¥g)

Muestras contenlendo 0 - 2 3 de:A'ZQB ‘

ST Yi denslidad promedio de 2.0 %

Y& dénsidad promedio de 0.5 %

Y densidad de la muestra
€l % alimina, x, es dado por:

1.5 (Y =~ ¥,)
X = 0.5 + = —=
- YQJ

(Yl

Titania (TV0,)
Soluclones estandar.

Estandar de titania: 0.64 mg Tiozlml'
Estandar de titanla dilufdas DIluTr 50 ml de solucibhn es-~
tandar de titanla 3 500 m).

1 ml = 0.064 mg Tio, (0.064 mg TiO, = 0.20 ¥ Ti0, -

an 1a muestra)

Solucién blanca: Doble cantldad - la fusldn es hecha apar-
te como se menciond anteriormente omitiendo la muestra pe-
ro dobldndo las cantidades de hidréxldo de sodio y Scido =
nlftrico.

Procedimiento.

Con 13 concentraclén de titanlo en la solucldn estan=
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dar dilufda, 25 ml — 5 % Tt0,. Por lo tanto el m&todo es
calibrar a 0,1,3 y 5 & de Ti0, por la adicign de 0, 5, 13
¥ 25 ml dé estandar dilulda a una alfcuota de 40 mi de la

doble solucién blanca. Se procede como sigue.

A c¢ada matrSz A ¥y B, se transfiere 40 ml de la'dbﬁleﬁ
solucién blanca y el volumen requerido de estandar de tita
nlo dil. Al matréz A afadirs 5 ml de mezcla de dcldos sul
firico y fosférico y 10 ml de perSxido de hldrégenc (6 %).
Al matrdz B afadir: 5 ml de la mezels Scldo sul firicoe y --

fosfarico.

Llenar cada matrdz hasta 18 marca con agua,; agitar =-
bien y mlda A contra B en celdas de 40 mm a 398 am.
Calibra cada punto en dupllcade y trace una gr&fica -

de densidad contra 3 de TI0, .

Oxido férrico

Nota: SI el Sxldo férrlico contenfdo én la muestra es deter
minado con una alfcusta de una solucldn de fusidn de hldrs
xldo de sodlo, la callbracidén de curba serd construlda por
fusidn de las muestras estandar CORn contenidos conocldos =

de dxlido férrlco.

Reactlvos

Soluclones estandar.
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de flerro estandar en 1 lt.
1 ml == 0.01 mg Fe,0y

Solucidn blanca: DIlulr 20 ml de fcido nTtrico dil.(1+19)

Procedimlentos

ton la concentraclén de flerfo de la solucldn estan~~-
dar gilelda, 1 m‘,EE 0,2 % ngﬂj" Por lo tarnto a p§r¢r¢~
nes de 5 mi de solucl8n blanca afadir 0, 5, 25 y 50 ml de
solucidn estandar de flerro dilufda y desarrollar el color

como se menéiond anterjormente.

Comprobar cada punto en duplilcado y graflcar contra -

porcentaje de Eggpa .

3.2; Determinacldn directa de aldmina en materlales sili~=

catados .

El contenldo de aldmina de las rocas siliceas y los =
productos refractarlos con alts contenido de aTlice es vis
tal, y €5 necesario su determinacién sin hacer cualquier =
otra parte del anilisls. Por esta rfazdn, se han desarro--

1tado m&vodos dlreciss pats Ya determinacldn de adimlna en

€sos materfales,
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Son dos los métodos empleados para la determinacidn -
directa de aldmina: El métode gravimétrico y el método vo-

lumétrico con EDTA.

El segundo es preferlido porque presenta una limpla se
paraclén del fierro y tltanio de la aldmina, por medlo de
una extraccldn de solventes, y tamblén evita la adlclén ig
deséable de aldmina a 13 soluclén; para asegurar una com=-=
pleta precipitacicn. Por lo que para la cerdmica es mfs -

Importante este m&todo,

H&todo volumé&trico en EDTA. )

Se toma una muestra apropiada, basada en el contenido
anticpado de aldmina; y se descompone cop &cidos fluorhl=-
drico y sulfirico, segufda por una evaporacidn a sequedad.

Una nueva evaporacidn con Scldo sulfdrico por Ignliélén se

hace aparte para asegurar el removimiento de los floruros.

El residuo es fundido en carbonato de sodlo y Scido =
bérico y &ste es dlsuelto en scidos sulfirico y ctérhfdrt-
€os El flerrd-y el tltanio son quitados por medlo de una -
extracclén cupferron / clorofofmd y se ajusta la acidez de
la solucidn. Se agrega un exceso de EDTA, la solucién bu-=
fer es calentado y enfrlada. Se afade un volumen Igual de
4él;ohol, sequldo por el Tndlqadcf ditizona y el exceso de

EDTA, tltulanda con solucidn de zinc.
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Rango.,

El método e diseNado para materiales que coﬁtéﬁgaﬁ =
2 % de alidminpa, pero para una cantidad adecuada del peso =
de la muestra o del velumen da EDTA adadlido, el método .&s
satisFactorio para contenldes de aldmina arriba del 5 %.

Reactivos

Preparaclién de reactivos.
Solucidn buffer de acetato de amonio: Agregar 120 ml.
de Scldo acétlco glacial a 500 ml de agua y 74 wl de solu-

clén de amoniaco. Hezclar, enfrfar y dllufr & 1 1t.

tupferron (60 gr/lt): Disuelva 3 g¢ de cupferron en 50 ml.
de agua frlfa y Filtre. Esta soluclén ‘debe prepararse en el
Instante de usarse.
indlcadores

AzZul de bromo feriol

Dirizona.
Soluciones estandar.

EDTA (0.05 M)

Zinc (0.05 M)

Descomposicidn de la muestra.

Pesar 1.000 gr de polvo de muestra, secarla (110°C) =



en un crlsol de platino. Sl se sabe que el material contle
ne menos de 0.25% de aldmina, se toman 2 gr de muestra. Hu
medecer y agregatrle 5 gotas de &cido sulfdrico y 8 ml de -
dcido fluorhfdrico 6 15 ml sl son 2 gr de muestra. Cubrir-
el reclplente y reposar la mezcla por 15 min. en un bafoc -
de arena calliente en una ¢dmara de vapoar; para faclllitar =
el ataque de la muestra antes de la evaporacidn; después =~
destaparla y evaporar para que humee llbremente. Enfriar-
agregar 2 ml de dcido fluorhidrico & 8 ml con 2 gr de mues
tra, y evaporar a scéquedad. CLalentar el residuo seca has~-
ta que los humos del sulfurc cesen y después aumentar la -

temperatura a 1000%°C y calentar por 5 min.

Mezclar el reéslduo con 2.5 gr de carbonatoe dé sodio =
anhldre y ¥ gr de acldo b&rico. Calentar a temperatura mo
deréda hasta que se fundan las sales y completar la fusidn
a 1000°C durante 20 min, remover constantemente el fundldo
durante este lapso. Dejar enfriar el contenldo y después=~

pasarlo a un reclplente provisto de una cublerta de vidrio.
ARadlr 30 ml de agua, 10 ml de &cido clorhfdrico y 2§
ml de dclido sulfdrico dilufdo (1+7).

Determinacidn de alimina.

Enfriar y transferir la solucién a un embudo de sepa=

racién. Agregar 20 ml de clocfoformo y 10 ml de cupferron.-



Tapar y agltar vigorosamentes Dejar separar las capas y -~
quitar 1a del cloroformo. Confirmar que la extraccldn es -~
complieta ¢omprobando que con la adicldn de unas gotas de =

cupferron no se¢ produce un precipitado coloreado.

Agregar nuevas porciongs de 10 ml de clorsformo v re-
petir la extraccién hasts que la capa de cloroformo sea ln

€o ]Dl’a -

Descartar el extracto de cloroformo y transferir la -
solucién acuosa y lavadés del embudo a un patrdz. Agregar-
unas gotas de Indicador azul de bromo fepol y afadir solu-
cién de amonfaco hasta que la solucidn sea aléallna. Reac]
dificar répldamente con dcldo clerhfdrico y afadier 5 6 6 =
gotas en exceso-~ Agregar suflclente EOTA para prevenir el
exceso de algunos mm. En Un gramo de wmueéstra:

1 ml de €DTA (0.05 M) — 0.255 % Al 0q -«

Después agFegar solucldn buffer de acetato de amonio-
hasta que el Indicadéi se tarne .azul, después agregue 10 =
ml} mis. Calentar 1a solucidn a ebullicién por 10 min. ¥ en

friar rdpldamente.

Agregar un volumen Igual de etanol (51 los sulfatos =
son- pré¢ipitados por el aléohol, se aiiade suficlente agua
para redisolverlos) seguido por 1 = 2 ml de indfcador dit}



Titular con solucién estandar de zThe del verde Hasta

la aparicién de un color rosa.

tadlculos:
Sl w es el peaso de la muestra en gr.
v ml es el volumen del zinc wsado en la tltulacién
donde el porclento de aliimina, x, estd dado por:

k.

3.3 Andlisls de magnesitas y ' dolomitas.

Preparaclén de la muestra.

La muestra preparada para anallzarse se muele hasta -

que pase por up tamlz de 120 mesh.

Cualquiera de estos materiabes son relativamente blan
dos y puedern ser molidos en un mortero de dgata sin 5PF¢“
clable contaminacidn. En pocos casos el material es lo su
flclentemente duro para.seér contamldado 'y en ese caso se -
preparan 2 muestras, una mollda en flerro y tratada con ==
Imdn y la otra molida en dgdta. La primera muestra 6s usa
da para el andlisis princlpal y la segunda para‘ﬂa‘ﬂénﬁﬁﬁg
naclén de flerro, el resulitado de fa primera muestra ser§=

correglda por la contaminaclén de flerro.



Determinacién de la pé€rdida por Ignicidn.

La pérdida por ignicién es determinada a 1025%25°C.

ﬁeétt?ﬁos @dicloﬁaiESa
Hitrato de amonlo c¢cérlco
Dilfenilcarbazida
Magfliok

Azida de sodio.

Preparacidn de ceactivos.

Acetato de amonlo (aprox. 10 %): D¥lufr 140 ml de Scido -~
dcétlco (glaclal) en 200 ml de agua y agregar cuidadosanen
te, con agitscldn, 140 ml de amonlaco mezclar, enfrlar y -
aJustar &l PH a 6.0 ~6.5 con Scido acétlco o solucidn de =

amonlaco.

Buffer de acetato de amonla: ARadir, con agltacldn, 120 ml
de Fcido acético a 600 m)l de agua, después 74 ml de amonfa
co. Enfrlar y dilufr a 1 1%. y mezclar.

Nitrato de amonlo ¢érico (10 gr/lt)s Dilulr 2.5 gr de este
compuesto en 200 mV de agua, afadir 7 ml de Scido sulfiri-

€0, gnffiéﬁ, d¢iluir @ 250 ml y mezclar.

wiibdato de amonio (80 gr/lt): Disolver 80 gr de molibde~

to de amonle en agyé, flltrar sl es necesaris, dilufr a =-



Hitrato de amonie {10 gr/lt): DIlulr 10 ml de dcido nltris
co en 200 ml., Adadir solucldén de amonpiaco (1+1) hasta que-
la solucién sea alcalina al azul de bromo fenol. Enfriar y

ditulr a1 lt.

Cupferron (60 gr/1t). Disciver 1.5 gr de cupferron en 25 -

ml de agua; filtrar sl es necesario.

Acldo diamiao tetra acétleco, sal disodlo, EDTA dihidratado
(50 gr/1t): Disolver 25 gr de la sal en agua tlbia, fil~ -

trar, enfriar, dilufr a 500 ml y mezclar,

Difenilcarbazida (10 gr/it): Disclver 0.1 gr de &ste com=-
puesto en 10 ml de acetona. Esta solucldn debe prepararse-

en el Instante de usarses

Megflok (20 gr/1t): La resina es un 1lquldo viscoso y es -
preferible transferir una gota para pesar la cantldad toma
da. Se agrega agua suficienté para hacef una solucidn de -

20 gr/lt.

1:10 Fenantrollna (10 gr/lt): Prepare bastante de esta so-~
lucifn para uso Iomediato a una concentracidn de 0.} gr --

acidulando com 10 m! de dcido acético {1+1),

Oxido de polietileno (2.5 gr/lt): Agregar 0.5 gr de 6xido~
de polietileno a 200 ml de agua despacio y con agitacidn,~

preferiblemente agitador mecanlico, hasta disolverio.
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Dietilditiocarbonato de sodlo (100 gr/lt): Disolver 5 gr =
de este compuesto en 50 ml de agua y filtrar. Esta solu~- -

cién debe prepararse en el momento de usarse.

sulfito de sodlo (500 gr/lt): Disolver, por calentamiento,
1 gr de cloruro estafioso en 1.5 m]l de CTHI. Enfriar y di- =

Tufr a 100 mls

Acido sulfuroso: Sature 250 ml de agua con didxlde de azu-

fre.
indicadores.

~ &ul de bromofehol
Lalcelna

2,4 dinltro fenol
bitizona

Negro de solocromo 68

Soluciones estandar.
Calclo (0.05 M)
DCTA  (0.05 M)
EDTA  {0.05 H)
EGTA  (D.05 N)
Zine  (0.05 M)

Procedimlento.

Determinaclén de Va pérdida por Ignlcién.
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Pesar 1,000 gr de muestra, previamente secada a 110°C
en un £risol. Casi cubierto é&ste, colocarlo en una mufla y
lentamente aumentar la temperatura a 1025 + 25 *C. Calen~-
tar & peso’ constante a esta temperatura. Una lgnlcidn de =
30 min. es suflclente. Sacaw el criscl, completamente cu==

blerto y pesar réplidamente.

Determinacidn de sflice,; dxido férrlco, titanla, S6xldo de

magneso, Sxldo cromico, aldimina, cal y magnesla,

Descomposicién de la muestra.

Pesar 5.000 gr de muestra seca, y transferlrla & un’=
recipiente de 250 ml. Agregar 25 ml de agua y 40 ml dé HC1
y tapar con un vkdrio de reloj. Pasarla a un batio de are=

na y calentar por 30 min.

Determinacidn de la sTllce principal.

‘ Permitir que se enfrle el reclplente y énjuagar el vi
drlo de relo] Aenrra de 1a solucidn. ABadir una tabla aqé-
leradora de Whatman y agltar para desmenuzar fa masa, des-
pués afiadir com agitacidn, 5 ml de 6xido de polietileno y
dejar reposar 5 min, flltrar y transferir la sTlice al fiL
tro con Hélidii. (1+19) callente. Lavar el preclpltado 6 -
veces cton este dcido y despuds con agua caliente hasta 1]

brar de cloturos. Guardar el filtrade y lavados.



Transferir el papel con el precipitado a un crisol y-
pesarlo. Calentar & baja tenmperatura hasta que el precipi-
tado est& 1lbre de materia cerbonosa y después calentar en
una mufla & 1200°C hasta peso constante, 15 min. sénﬂﬁufi_

&lentes.

Humedecer ¢l contenldo del crisol ya frfo, afadir § =
gﬁfaﬁvde‘“ésﬁﬁ’dll” (141} y 10 ml de HF. Evaporar a seque~

dad en un balié de arena em una cdmara de vapor.

Calentar el residuo, cautelosamente primero, sobre ==

una flama y Finalmente por % min a 1200°C, enfriar y pesar.

57 el residuo pesa mis de 30 mg. repetir el tratamiento =-
con H;S0, vy HC1 para asegurar que la sTlice es eliminada,
Lta dlf@fﬁn;[a entre los 2 pasos representa la sTilce gras
vimétrica®,

Preparaclén de la solucidn para la determinacidn de sfllce
resldual, 8xldo férrico, Exldo de manganeéso, titanla, &xi-
do crémico, slimtna, cal y magneslo.

Funda el reslduc de la sTlice “gravimétrica'* con 2 gr
de carbonato de sodio y 0G.% gr de Scido bérice y disueiva=
el fundido en el filtrade principal. Enfriar, dilulfr a 500
nl y mezelar. o

Esta solucidn se llamard "solucidn base".

Transferif 5.0 ml de solucidn base a un matrdz, A, ¥y

¥



anadir 15 ml de agua. Agregar 2 gotas del indicador 2:4 -=
dinitrofenol y dilufr é&n sol. de amonlaco (1+1) hasta que
el Indlcador camble & amarilio (apunte la cantidad de ama-

nlaco usado) déespuds afada 5 ml de HC1 dil. (lek).

- En el otro matrdz, B, adada 20 ml de agua y la misma~
cantlidad de amonlacod que usd para neutrallzar 13 alTlcuata~
en el matrdz A, Agregue 2 gotas de 2:4 dinttrofenod y dile
ya con HCl; hasta que Ia soluctdn sea neutra y despuds § =

ml en exceso.

A ambos matraces afiada 6 ml de mollbdato de amonlo y=
deJar reposar de 5 a 10 mln. @ und temperatura no menor de
20°C y no mayor de 30°C. Ahada, con agltacldn, 45 ml HCT -
dit. (141) y repdsela 10 min, Agrégue 10 ml de cloruro es-

tafioso, ditufr a 100 mi y mezclars

Hida la densldad dptica del matriz A contra la del B~
en celdas de 10 mm a 800 nm, o usando un Filtro de color =

én un Instrumento apropiado.

El color es estable entre 5 y 30 min. después de la =

adlcidn de clorure estafioso.

Determlsné el contenido de sélice en una grafica de ca

Tlbracién éstandar.

C&lculo del ¢ontenido total de sTlice.
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Sumando el contenido de la sTlice residual obtenido =
en la grafica & la silice "“gravimétrica' se obrendrd la st

lice total.

Determinacidn de Sxldo férrico.

Esta determlnacidn eés para flerro expresado totalmen~
te como Sxido férrlco. Cualquier flerro presente en la - -
muestra se oxldard al estado férrlco durante fa deteralna~-

cién de pérdlda por ignlcién.

Dilufr 50 ml de soluclén base en un matrdz y mezclar.
Esta solucién se llamari “solucidén base dllulda™ y se usa-

r& para la determlinacién de magnesla.

Transferlr 5 ml de esta solucidn a un matriz y agre=-
gar 2 ml de clofuro de hidréxido de amonio, > ml de 1:10 =
fapantrollne y 2 ml de acetato de amonlo. Delar reposar 1§

min. dllufr & 100 m) y mezclar,

Medir 1a densjidad Gptlca de la solucldn contra la del
agua en celdas de 10 mm a 510 nm. E) color es estable fc'-
15 a 75 min después de la adlcldn de acetato de ambnioQ De
termine el contenldo de 6xido férrico en una griafica de ca

libracidn estandar.

Determinacidn de titania.

S1 la muestra tiene alto contenido de oxldo cgdmico, =
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dando una coloracién amatrilla, se debe controlar el cromo=

Transferir 20 m¥ dE‘SOTﬁC[Gh*ﬁﬁse:gfﬁaﬂB und de Tos ~
matraces A vy B. A gada matraz adadir 10 ml de Scido fosfd-
rico dilufdo (2+3) y al matrdz A, agregar 10 m) de peréxi-

do de hidr6geno (6 %). Dilulr las soluciones a 50 ml y mez

clar.

Medir la densidad 6ptica del matrdz A contra la soilu-
clén 8 &n celdas de K0 mm a 398 am. E1 color es estable =
de 5 min @ 24 hrs después de la adicidn de perdxldo de hi-
drégenc. Determine el contenldo de titanta en una grdfica=

de calibraélén éstandar.

Cotocar 10 ml de soluclén base en un reciplente y afa
dir 70 ml de H,50, dil. (121), 5 ml de HNO; y evaporar pa=
ra elimlnar los c¢laruros. Agregar 2Q»ml'd@ HN03 y 10 ml de
dcido fosférlco dil. (1+49) y completar a 50 ml de agua. Ca
Tentar para eliminar los vapores nitrosos, enfriar Tevemeg

te y agregar 0.2 gr de periodato de potasio.

Calentar por 2 min, transferif & un bafio de vapor y =
mantenerla callente por 10 min, dejar enfriar y pasarla a

un matrdz. Dllulr la solucidn a 100 ml y mezclar.

'Hgdir la densldad dptica de la solucién contra la del

agua en celdas de 40 mm a 524 am. Determine €l contenido -
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dé 6xido de manganeso en una grifica de calibracidn estsan-~

dar.

Determinacién de &xldo crdmico.
Hétodo de diferllcarbazida (para contenldos de Cr203 hasta

0.1 %)

Transferir 10 ml de solucidén base & un recipiente, afadlr
5 ml de stokldil. {(149) y eovaporar a sequedad. Al reslduo
afadlr 2 ml del mismo dcldo y 15 ml de aguda. Calentar pa-
ra disolver el reslduo lo mis poslible, Flltrar, ;! es nece
sarlo, y lavar con agua tibla. Evaporar hasta 20 ml. Agre-
gar 2 m! dé nltrato de amonlo cérlco y delar reposar en un
bpnofdg!vapdr por 25 min. Enfriar a 10°C y abadir solucidn
asclda de sodlo, gota a gota; para destrulr el color debido

a1 excéso de lan cérlco.

Pasar la solucldn a un matr8z contenlendo 3 ml de - =
H¢50a dil. (149) y dilulfr @ 90 ml. Afadir 2 ml dlfenllcar-

bozlda. dilufr a 100 ml y mezclar. Dejar reposar 5 min.

Hedlr Va densidad Sptica de la solucldn contra la del
agua en celdas de 10 mm a 540 nm, determine ol contenldo =

de éxido cr8mico en una griflca de calibracldén estandar.

Hétodo con EDTA (para contenidos arrlba de 0.1 % )

Transferlr 50 ml de soiucidn base a un embudo de sepa



ractén. Anadir 20 ml de cloroformo y 10 ml de soluclén de
dietilditiocarbonato de sodlo. Taparlo y agltar vigorosa-=
mente. Dejar que se separen las capas y quitar la capa de
cloroformo. ARadlir porcignes de 10 m] de cloroformo y repe
tir Ja extraécldn hasta que el preciplitado coloreado no se
forme. Flnalmente Tave la fase acuosa por 1o menos 3 veces
con porclones de 10 ml de cloroformo. Descartar 165 extrag

tos de cloroformo,

Pasar la fase acuosa a un reciplente, calentar los ves
tiglos de cloroformo y enfriar a temperaturd.smbiente. Afa
dir 20 gotas de HC1, 10 ml de sulfito de sodio, con aglta=
cién; 'y calentar por 5 min. Enfrlar a teémperatura ambiente
afadir 10 ml de EDTA y solucidn de amoniaco, gota a gota;=
hasta la primera aparicion de un leéve precipltado ptfhﬁﬂeb
te. Disolver &ste precipitado aRadlendo 20 gotas de dcido~
acético dil, li%l)‘ftdllurf a 200 ml., Calentar la solucién
2 ebul f1elén por 10 a 15 min, enfriar, ditufr a 250 @1 en

gn ‘vm‘&“tjré-zi ¥y mezc Yar.

La determinacién del contenlde de Sxide de crémico se

hace igual que én el método anterior.

Determinacién de aldmina.
Transferir 100 ml de solucién base a un reciplente, -

afiadir 10 al de dcido sulfurosc y calentar el exceso de ==
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didxTdo de azufre. Enfriar levemenpte, agregar 5 m} de - =<

.h"NO3 y calentar por 15 min,

Enfriar hasta 80°C, afadir 5 gr de cloruro dé amonlio-
y agitar para disolver; despus afadir solucién de amonla=
co dil (141),con agitacidn, hasts que la soluclén sea alca
llna para el indicador azul de bromo fenol. Calentar leve-

mente el éxceso de amontaco.

Dejar reposar la solucién por 5 win pars que el precl
pltado se asiente, después filtrar., Enjuagar el reclplente
con nitrato de amonlo callente y vaclarlo a través del fil
tro. Descartar el filtrado y lavados. Colocar el vaso de =
precipitado bajo el embudo y disolver el preclpitade con -

40 ml de HC1 caliente. Lavar el papel y descartarlo.

Enfrlar y transferir la solucidn a2 vn embudo de sepa~
raclién. Afadir 20 ml de cloroformo y 10 ml de cupferron. =
Taparlo y agfitar vrgqrdsamentétlyermltir que $€ seéparen ~-
las capas ¥y quitar la de cloroformo. Para comprobar que la
extradlcifn fue completa afiadir unas gotas de cupferron vy
comprobar que no se forma un precipltado coloreado. Aitadlr
porclones de 10 ml de cloroformo y repetir Ta extracclidn -

hasta que la capa de cloroformo sea incolora.

pescartar el extracto de¢ cloroformo y transferlr la -

solucldn acussi 3 un matrds. Afsdlr unmas gotss de Indicador
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azul de bromofenol y después afadir amonlaco, gota a gots,

hasta que la solucidn sea alcalina.

Reacidificar rdpidamente con dcido clorhfdrico y agre
gar 5 6 6 gotas en exceso. Agregar 10 ml de solucidn estap
dar EDTA; é€sta serd suflclente para 2.5 % de alUmina. Des-
pués afadir solucidn buffer de acetato de amonlc hasta que
el indicador cambie a azul, agregar 10 m! en exceso. Calen
tar pér 10 min. y enfriar. Ahadir un volumen de etanol = -
Tgual al volumen total de la solucidn, y 162 m] de ditl-
zona, titular con solucidn estandar de zinc del color azul

/verde hasta la aparicidn de un color rosa permanente.

§i  V es el volumen de EDTA (0.05 M) y
v ml e% el volumen de zlfi¢ Usado en la tlitula- =

cién; el T de aldmina = 0.255 (V - v)

Determlnaclién de cal.

Transferlr una 2lfcuote de 50 ml de la sociucidn base~
38 ufn matraz, agregar 5 ml de trietanolamina dil. {(1+1), 10
ml de solucidén estandar EGTA y después djluflr a 150 mi. --
Afadlr hidréxido de potasio hasta que no haya precipita~ =
cldn, agregando 10 ml en exceso, seguldo de i0 ml de solu=
c¢lén magflok, Dilufr a 250 ml; agltar y dejar 10 min para
que se aslente. FLILFEF &n uf vaso de precipitado seco. ==
Pipetear 200 m) del flltrado a un matrdz y agregar 15 ml -

de hldréxido de potasio.



Afadir 0.03 gr de Indlcador calceina y tltular con so
luciSn estandar de cal hasts que aparezca un verde fluores
cente.

S V ml es el volumen de EGTA

v m) de Ca0 usados para la tltulaclién

£l % Cal = 0.701 x (‘% V- )

Determinacidn de magnesia.

Transferir 100 ml de Ysolucidn base dilufda' a un em~
budo de separacidn. Afiadlr amonlaco dil. {(1+1), gota a go-
ta, -hasta que la solucidn sea alcallna para el aZul de bro
mo fenol. Reacldlflcar con HC1 dil, (143) y agregar 4 ml -

en exceso.

Agregar 20 ml de clorofarmo y 10 ml de dietilditiocar
bonato de sodlio. Tapario y agltar vigorosamente. Dejar que

se separen las capas y quitar la de cloroformo.

Afadir porclones de 10 m)l de cloroforme y repetir la
extraccidn con porciones de D.D.C. hasta que no se forme =
un precipitado coloreado. Flnalmente lave la fase acuosa 3
veces con porciones de 10 ml de cloroformo. Esta separa- -

cién quita el flerro y manganeso.

S1 la muestra contiéne mas del 1 % de alUmlna serd ne

cesario hacer aparte una extraccifn de solucién buffer - =
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cepferrén/cloroforme como slgues

Afadir s6ly amonia dil. (i+}) hasta que sea alcallnas
al azul de bromofenol. Reacidiflcar con HET dil. (1+9) Y -

agregue 20 ml. dé sol. buffer de acetato de amonio,

Agregar 20 m} de cloroformo y 10 ml de cupferrdn, ta-
par el embudo y agltar. Dejar separar las capas y quitar -
lg del cloroformo. R8pe€ir 12 extraccidn con porclones dé
10 ml de cupferrdn y lave la fase acuosa 3 veces por por=-
clones de 10 ml. de cloroformo. Esta separacidén guitard el

aluminio y titanio.

Transferir la fase acuosa de 1a separacién 0DC a un -
matrdz y calentar los vestigios de cloroformo. Enfriar y -
anadir 2 gr de cloruro dé amonlio y 2 ml de trietaneldmina<
dil. {ﬂ&}),édﬁ agltacldn, agregando una cantidad conogida=
de DCTA. Esta adlcién es por la forma compleja del magne-
slo antes de que la sol. sea ale¢alina, tamblén por la ten~
dencla del hidréxido de magnesio de precipltar y &sts lo =

reduce,

Después de afadir 30 ml de amonfaco, 5 ml de €loruro~

de hldréxldo de amonilo,

Afadir 0.015 de Tndlcador negro de solocromo 6 B y: tl
tylar coén DCTA de ufn rojo a través de un pirpura hasta un-~
azul Timplo. Esta titulacidn Incluye l1a de la cal y es de=

terminada por el matodo ya descrito.
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51 Vv es la cantldad total de DCTA sRadids y
v .es la cantldad equivalente de DCTA requerida =
para reacclofar ¢on Cal en 0.2 gr de miestra

entonces el & Mg 0 = 1.008 (Vv = v ).

3.4 Andlisls de materiales que contlienen cromo.

Preparacidn de la muestra.

L3 muestra preparada para el andlisis debe molepse ~=
hasta que pase completamente a través de un tamlz de 120 -
mesh.

La preparacidn de una muestra para estos materlales -
es complicada por el factor de que son magnétlcos y por lo
tanto no se puede usar Imidn para quitar el fierro contaml=-
nante. Hay una alternatlva para‘CQMpietar la mollenda que-
es un mortero de percusién dé flerro. Afertunadamente el =
fierro contenido en esos materlales es alto, tal que el --
flerro introducido por contaminacidn representa una peque=
ta fracclién de la cantldad de la muestra. El materval es -
duro en general para permltir el uso de morteros de porce-

lana y dgata.

Hétodo cldsico.
Reactivos.

Sulfonato de bario difenilamina
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Cloruro mercdrico
Didxido de aziufre: lTquide

Estafio: granuladg

Preparacidn de reactivos,

Acetato de amonlo (aprox. 10 %): Ditulr 140 ml de d¢ido ==~
acétlice en 2000 ml de agua, y afadir 140 ml de amonlaco, =
mezclar, éenfriar Yy ajustar el pH a 6, con dcldo acético o

salucidén de amonlaco.

Hitrato de amonlo (10 g/lt)}: Dilufr 10 ml de HHOB a 200 ml
afadir amonfaco dil. (1#1) hasta que la solucldn sea alcd-

Tina al rojo de metilo, diTulr a 1 lltro.

Fosfato de amanio (TOUNQITt): Disolver 2 ¢ de¢ ortofosfato~
de hldrégeno dlamonio 'en 20 ml de agua. Esta scluci{dn debe

prepararse en el Instante de usarse.

Agua de bromo (saturada): Agltar 20 ml de bromo con 500 ml

de agua en un frasco de vidrio tapado.

Cloruro mercdrico (saturado): Agltar 20 gr de clorurc mer=

cirico con 250 ml de agua.
1:10 Fenantrolina (10 g/1t): Prepare bastante soluclidn pa=
fa usa Tnmediato a una concentraclidn de 0.1 g de este com=

puesto en 10 ml de dcido acétlco dil. (I1#1),
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Nltrato de plata 1 gri i)z Disglver G,1 g de nitrato de =

piata en 100 ml de Acido nlirico dit. {1+9)..

Cloruro estahoso (30 gr/1t): Disolver por calentamlento, -
3 g de cloriutro estafoso en 30 ml CHI. Enfrlar y diltulfr a =

100 mls

Mezela de dcidos sulfirlco y fosfdrico: Culdadosamente ada
d4a 75 ml de fcido sulfdrico y 75 ml de dcido ortofosférico

& 350 m] de agua.

Acido sulfuroso: Sature 250 ml de agua con diéxido de azu-

] res

Indicadores.

sulfonate de barle difenilamina

Azul de bromofenol

Rojo de metilo.

SOTucfoneé‘estandﬂfﬁ

Sulfato ferroso de amonlo (aprox. 0.1 N)
Dlcromato de potasio (0.1M)
Dlcromato de potaslie (0.05K)
Permanganato de potasio (0.1N)

Procedimiento

Determinaclén de 1a pérdida por lgaltcidn.

Pesar 1.000 g de muestra secada en un crisol. Colocar
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éste en una mufla y aumentar lentamente la temperatura & -
1000+ 25°C. Calentar a peso constante a esta temperatura;-

30 min son suflclentes,

Determinacidn de sTlice, alimina, Sxido férrico, titania,-

6xido de manganeso, sesquidxido de cromo, cal y magnesia.

Determinacin de 1a muestra.
Pesar 0.5 gr de& muestra, secada en un érisol, Afadir=
b g de HaiCDg-anh}dro y 1.5 g de dcldo bdrico y mezclar.
Calentar sobre la 1lama de un mechero; aumentando len

tamente la temperatura hasta que la mezcla empiece a fun=-
dirse y mantenerla a esta temperatura hasta que se funda -
completamente. Es importante que el estado Iniclal de ca=-
lentamiento sea bajo, pues Ja reacclén es muy vigorosa y =
el fundido puede desarrollarse,Después aumente la tempera
:uﬁi lenta y uniformemente hasta que 1a 1lama alcance su =

maximo.

Daspués de 5 min a esta temperatura, glrando el conte
nido del crisol, asegurando que las partTculas de la mues~—
tra 'estén en contacto parejo con el calor.

Contlniie calentando a esta tefMperatura por 24 § 25 ==

min dependiéndo de 1a haturdleza de la muestra.

eEnfriar y colocar e) c¢risol en un reciplente contenlen
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do 75 m]l de @gua y taparlo con un vidrio de reloj. Agregar

25 ml de HCI.

Reposar en wn bafo de vapor hasta que Se desintegre =
e] fundido. SI gqueda algin residuo, por fusidn incompleéta,

éste se¢ puede Flletrar y Fefundle.

Determinacldn de sTllce.
Transferir la soluclién s un recipliente evaporador y =
anadir 25 ml de metanol. Colocar el recipliente en un bafio-

de yapor y evaporar 3 sequedad.

Enfrlar, adlclonar al residuc 10U ml de HCl;, y deJar =
reposar por unos min. ARadir 75 ml de agua callente y re-
posar en ln bafo de vapor por 5 mln para dlsolver las sa-=
Tes. Filtrar, lavar 5 veces con HC1, dil. callente y des=~-
puds con agua c¢sllente hasta que ¢l lavado ests libre de -~

cloruros.

Afadlr otros 25 ml de metanol y evaporar completamen=
te a sequedad en un bafio & vapor. Cubrir el récliplente con

‘un vldrio de srelo} y calentar a 110°C por 1 hr.

Dejar que se enfrfe, después adlclonar al resliduc 10~
ml de HCI. DejJar reposar por unos minutos, afadlr 75 ml de
2gus callente y disolver las sales en un bafio a vapor por-

5 min.
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Filtrar, lavar 5 veces con HCl} dl}. caliente (1+43) vy

déspués con agua callente hasta quitar los cloruros.

Reservar el filtrado y lavados para la determinacidn-

de los grupos 6xidas de amoniaco.

Colocar los 2 residuds y papeles, sin secarlos, en un
crisol y calentar para secar el reslduvo y carbonlzar los =
papeles. Despuds quemar el carbdn a baja temperatura, de ~
otra manera puede ser Imposible ellmlnar €ste, y flnalmen~-
te caliente 3 1200°C por 15 mln y después a pesd constante.
Dejar enfrlar y pesar para obtener el peso de la sT!lce im

pura.

Adiclonar al residuo 10 gotas de H,S0, (131} y adadie
5 ml de HF. Evaporar a sequedad en un badd de arena en una
cdmara de vapor, Calentar el resjduo seco a 1200°C por §

min, déjar enfriar y pesar.

Restar el peso del residuo, del peso de la sflice Im~
pura para obtener el peso de }a s[lice contenldo en la ~ -
muestra., St el reslduc pésa mads de 5 mg repetir el trata<-
mlento con los Jcidos fluorhidrico y sulfdrlico para asequ-

rarse que la sfllce a sido eliminada.

Funda el residuo con 1 g de Nazt03 anh. y disuelva en
HC1 dil. (1+1). Adada la soluclidn a la que se guardd por -

la determlinaclidn de grupos &xlidos de amenlaco.
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Determinacién total grupo Sxlidos de amonlaco. (RZQB)
Ajustar &l volumen de la solucidn reservada para esta
determlnzcidn hasta 300 ml, adadir 10 ml de &cido sulfuro=

so y calentar el exceso de didxido de azufres

Enfriar lentamente ls soluclén afiadir 5.ml de dcido =
aftrico y calentar por 10 6 15 mln. Enfrlar a 80°C, agre=-
gar 3 a 5 gr de cloruro de amonio, sequida por una soluclén
de amoniaco dll., con agltacidn, hasta que la preciplta= -

cldn sea completa.

Alcallinlzar la solucién y calentar por 2 min, dejar -

reposar por 5 min y Filtrar,

Flitrar el preclpltado lavindolo 5 véces con sol. nj=
trato de amonio caliente. Acidiflcar el filtrado y lavarlo

€on HCT y guardarlo.

Colocar el vaso dé preciplitado bajo el embude y disal
ver el preecipitado a través del papel filtro con HCI dil.-
callente {143)y lavar el papel con agua caliente, Dilufr =
1a soluclén a 300 ml y repetir la precipitacidn como antes.
Flltrar y Javar 3 veces con nitrato de amonio caliente. --

Acldlficar el flltrado y lavados cen HC1 y guardarlo.

Uisolver el precipitado con un exceso de HC1 y des- =
truflr el papel filtro. Dilulr a 250 ml y repetir la preci-

pltaciadn.
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Filtrar conp nitrato de amonio callente. Aclidiflicar el
filtrado y lavados con HC1 y anadir las soluclones guarda-

dass; retener el papel y precipitarlo pare la lgnicidn.

=

Evaporar los filtrados combinados a 250 ml y afadlr 5
ml de agua de bromo. Hacer la sol. alcalina para el indica
dor azul de bromo fenol con amoniaco dil,(1+1) y calentar-

el exceso de amoniaco.

Flitrar con solucién de nitrato de amonjo caliente. -
Lavar &1 precipitado 5 vetes con ésta Soluclén. Acldificar
el filtrado y lavados con HCI y guardarlos para la determ]
nacién de cal; transferir el precliplitado a un reclpiente y

disolverlo con un exceso de HC] y destrufr el filtro.

0iTufr 8 150 ml, afadir 5 ml de agua de bromo y repe-
tir la preclpitacién. Flltrar y lavar el %recjprtadb 11bre
de cloruro ¢on nitrato de amonlo caliente. Guardar el pre-
cipltado y papel para la Ignlcién, acidificar el flltrado-
y lavados con HC1 y aftadirla a la solucidn guardada para -

la determjnacién de cal.

Colocar los precipltados y papeles, reservados para -
igntclén; en un crisol ya pesade y calentarlos, prlﬁero -
despaclo, para secar los precipitados y calclnar el papel.
Quemar el carbén, y Ffinalmente calentar a4 1200°C a peso ==
constante; 30 min. Enfrlar y pesar. Asl se obtlene el peso

de Ja mezcla del grupo de éxidos de amonlaco.
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Separacién de la mezcla del grupo de 6xldos de amonlaco.
Transferlr los &xldos calentadss a un mortéro de fga-
ta y mezclar culdadosamente ¢on 5 g de ‘Na_zco3 anhldro y --

0.1 gr de KNO,. Regresar la mezcla a2l crisol y mezclarse =

3-

fuara del morftero con 2 g de NaZCOj anhidro. Afadlr ésta ~»

al contenldo del crisol y mezclar conclenzudamente.

Fandlr la mezcla sobre un mechero; aumentar la tempe=
ratura lentamente hasta que cesé la espuma, después comple

te 13 fusidn a 300°C por 1 hr.

Apagar el fundlido sumergliendo el fondo del crisol en~
agua frla, después coloque el crisol tapado en un recliplen
te contenlendo 100 ml de agua caliente. Afadir 1 6 2 ml de
etanol para reduclr el manganeso; cuﬁf!r:el reclplente con
un vidrlo réloj y dejar éste en un bailc a vapor hasta que
el fundido esté completamente desintegrado. Quebrar cual=-
quler terrdn que permanezca en la solucldn y filtrar. Trans
ferir €1 residuo para el filtro con.Nazc03 callente. Lavar
8 veces con esta solucidn y guardar el filtrado para la de

terminacidn de sesquidxido de cromo.

Transferlr el residuo ¥ papel al crlsol y calentarlo~
lentamente para secar el reslduo y calclnar el papel; que-

mar el carbdn a baJa temperatura.

Hezclar el residuo en &) crisol con 5 g de N32003‘aﬂh-
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y fundirla por 30 min a 900°C. Extraerlo con agua; afadir=
etanol; filtrar y lavar como antes. Aladir el filtrado con
los otros reservados para la determinacién de sesquidxido=

de cromo.

Otra vez regresar el residuc y papel al ¢rlsol y ca=~-
lentar levemente para secar el reslduo y calcinar el papel.

Después quemar el carbdn a temperatura baja.

Funda los Gxidos residuales en lamuéstra en un orisol
con 10 gr de blsul fato de potasio. Enfrfe el crisol y ponga
¢l fundldo en un reclplente con 150 ml de agua a Va cual =~

se le 39!‘396 10 ml de HZSO‘I .

Enfrie la soluci6n y diluya a 250 ml. L& solucién ob=

tenida serd 1lamada como "soluclén base de prueba’.

Determinaclién de 6xldo férrico.

Hétodo espectrofotomdtrice,

Transferir una alfcuota de 25 ml de “solucl6n base de

pruebs" a un matrfz, dilufr a 200 ml 'y mezclar.

Pesar upa alfcuota de 20 ml de esta solucidén a un ma~
traz, afadir 2 ml de ¢loruro de hidrdxido de amonio, 5 mnl
de 1:10 fenantrolina y actetato de amonlo hasta que aparez=

ca up color rosa, agregar £ ml mis.
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bejar reposar por 15 min, dilulr a 200 ml y mezclar.-
Hedir la deénsiad Sptica de la solucién contra la del agua=
eén celdas de 10 mm 2 510 nom en un Instruménto dproplado. =~
Dejar Ta solucién en las celdas por 5 mlh y comprobar gque

no hay Incremento en su @ensldad;&ptlcaﬁ

Determine €l contenldo de dxido férrico de la solu~ =

¢18n én une grifica de callbracién estandar,

Determinacién de titania.

Colocar una alfcuota de la solucién base de prueba a~
cada matrdz A y B. A cada uno afadlr 10 ml de Scido fosfé~
rico d11. (243) y al matrSz A, 10 ml de perdxlido de hldré=

geno (6%); Dilufr las soluclones a 10 ml ¥y agitar blen.

Hedit A contra B en celdas dé 40 wm a 398 om o usando
filtros coloreados en un Instrumento aproplade. El color -
- es estable de 5 min hasta 2§ hr. después de la adlcién de

perdxnlds de hldrdgens.

Determine €l contenido de titania en una grifica de =

calibraclién estandar.

peterminacidn de 6xldo de manganeso.
Transferlr uga alfcuota de 50 ml de la éoluc16h; base
de prueba a un recipiente de 250 ml. Agregar 20 ml de HN03

y 10 ml de dcido fosférico dil. (1+3].
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Calentar para ellminar los humos nltrosos, enfriar lg
vemente 'y afadlr 0,2 g de perlodato de potaslo. Lalentar -
por 2 min, transferirlo a un baflo de vapor y mantenerlio ca

liente por 10 min.

DeJar enfriar y pasarla a un matrfz. Dilulr la solu--

cidn a 100 ml y mezelar.

Hedlr la densldad éptica de la solucidn contra la del
agua en celdas de 40 mm a 524 nm o usando un flltro colo=-

reéado en un Instrumento aproplados

Determlne el 6xido de manganeso en una grdfica de ca=

ilbracién estandar.

Determlnacidn de sesquldxido de cromo.

Calentar Yos filtrados alcallinos reservados para la =
determinaclén de sesquldxldo de cromo. Enfriar y afadir ==
0.5 gr de peréxido de hidrdgens. Calentar por 10 mln para
descomporier los excesos de perdxido. Enfriar y afadir 120
m) de H,50, dit. (143) pasar la soluclidn a up matrdz y di-

iufr a 500 ml.

Afdadlr permangdnato de potasio, gota a gota, suflicien
te para dar un exceso como se ala un color &mbar y después
calentar por 5 min, Enfriar levemente, y agregar 20 ml de

HEY 411, (1+3) y continuar calentando por 15 & 20 min para
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destrulr €l eXceso de permanganato y elimina® €l cloro,
Enfriar répidamente a temperatura ambiente y reducir-
el dicromato por adlcidn de un exceso de cristales de sul-

fato ferroso y amonlaco.

Anadir 25 ml de dcifo fosférico y 10 gotas de fTndica-
dor sulfonato difenllaminag deé baric, se hard una retroti tu
Tacién del exceso de sulfato ferroso y amoniaco con solu-=
;15gsg§tanﬂar-de:&tgrgmatb de gqtaslﬁ‘ﬁasta que ¢l color -

verde cambie & verde=azul y después a pUrpuTa -

El volumen estandar de dicromato de potasie requerido
para oxidar dlgo de sulfato ferroso y amonlaco ugsado en la
determinaclén es obtenldo por wuna tltulacidn sinilar,
Caleulos: Slendo V ml el volumeén estandar de dicromato de
potaslo requerido para oxldar 1 g de sulfato Fferroso y amg
ntaco, y # gr es el peso de S.F.A. afadldo a la sol. estan
dér de dicromato de K que fue reguerido parz 1z rarrovitn-
taclén del exceso de S.F.A., y 0.5 ¢ de material fueron te

mado originalmente, el % dE‘Cfigj‘j Xy es5t§ dado por:
x = {wV =v ) x 0,5067
Determinacién de alumina.

£l péso de alimina en la muestra se obtlene por <¢dleu

] Qs .



Restando los pasos de sesquldSxido de cromo, &xido fé~
rrlco, titania y dxido de manganeso del peso total de Ta =
mezcla de 6xldos obtenldo de la preciplitacién de amonfaco-

se obtlene ¢l peso de alimina en la muestra,

Determinacidn de cal.

Evaporar el filtrado guardado para la determlinacidn -
de cal hasta 300 ml. Enfriar; cubrlr con un vidrio de re--
loj, anadir 100 mi de‘HHOB ¥ evaporar a sequedad, mantenign

do el reciplente ablerto durante toda la evaporscidn.

Enfriar, afadir 5 ml de HCT, dilufr hasta 300 ml y ca
lentar hasta que Tas sales se disuelvan. ARadlr 5 gr de --
dcldo ox3llco v calentar, después amadir, con agltacidny =
amonldco dil. (1+1) hasta que la soluclién sea alcalina pa-

ra el azul de bromofenol, agregar 10 ml mds.

Cubrir el reciplente y digerir la sol. en un bafip a ~

vapor por 2 hrs.

Enfriar rdpldamente y filtrar en un embudo y lavar el

precipitado 8 veces conm oxalato de amonio fria-

Acldiflcar el flltrado, lavarlo y guardarlo para la -
determlnaclén de magnesia. Disolver el précipltado a tra--
vés del flltro con 20 ml dﬁé‘HN'_O3 dit: callente ¥y lavar con

agua callente. Transferlr la soluclidn lavada al vaso de =~
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precipitado, afadir 2 gr de &§cido oxdlico, calentar y pre-
cipitar e} calclo como se hizo anterjormentc. Enfriar rdpl

damente, Flltrar y lavar con agua frla.

Acldificar el flltrado con HC1 y guardarlo para la de

terminacltdn de magnesia.

§1 es visible la pretfpitathn de oxalato de magnesio;
en la prime a preciplitacidn de calcio, el 2% precipitado -
debe ser redisuelto, reprecipitado, flltrado y lavado como
se hizo anterliormente, el filtrads lavado se guarda para -

la determlnacidn de nmagnesia.

Disolver 12 22 5 32 preclpitacidn del calcio, segdn =
el ¢éaso,; a través del flltro con 50 ml de HZSO& dil. ca<~—

»

liente ¥ lavarlo con agua ciliente.

Transferir la solucidn @ un vaso de precipitado, ca-
lentar a ebullicidn y titular con sol. estendar de perman=

ganato de potasio.

CSlculos:

1 ml KMnGy (0.18) — 0.002804 gr Ca0

Determinacidn de magriesla.

Combine los filrrados de las varlas preclipitaciones =

de cal ¥ evapore hasta 300 - 400 m).



Afada 5 gr de fosfato dclide de amonio; caleéntar la so
lucidn a ebullicidn y adadlr amonjaco dil, con agltacldn =
hasta que 1a solucidn sea alcalina para el azul de bromofe

nwol y enfrlar a temperatura ambliente.

ARadir 30 m) de amoniacp, asgitar vigorosamente y de-

Jar reposar toda 1a noche a baja temperatura.
Filtrar el preclpitado de fosfato de magnesio. Lavars

el precipltade & veces con sol. fria de amonjaco descartan

do el fiTtrado.

Transferir el precipitado y pepel a un crisol ya pesz
do y calentar & sequadad el precipitado y calcinar el pa~-
pel. Quemar el carbon a baja temperatura. Finaslmpente callen
te a 1TIS0°C por 15 min. y despus a peso Constante. Pesar= |

el residuo como pirofosfato de magnesilos

CSlculos: » -

Peso de Hg,P,0, x 0.3623 = pesc de MgO.

3.5 Andlisls de clredn y de materlales refractarios conte
nlendo clrcén.

Reactivos
Preparacifn de Reactivos.

Acetato de amonio. Afadlr 120 mi de acldo acético a 500 ml
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de agua, seguldo por 74 ml de amonlaco. Mezclar, enfrlar y

dilufr a 1 Yitro.

Mol lbdato de amonio (80 g/lt): Disolver 80 gr de mol Ibdato

de amonlo en 1 1t de agua; flltrar sl es necesarlo.

Cupferrdn (60 g/it): Disolver 3 gr de cupferrén en 50 ml -

de agua frla y Flltrar,

Licro lavado de cupferrSn: Adadir 100 ml de HC! a 800 m] =
de 3gua. Disolver 1.5 g de cupferrén en 100 m! de agua = -
fria y flltrar. Hezclar las 2 solucliones. Esta solucidn de

be prepararse en el Instante de usarse.

1:10 Fenantrolina (10 g/1t): Prepare bastante solucién pa-
ra uso Inmedlato a una concentracién de 0.1 g de este com-

puesto y acldule con 10 ml de dcido dil (i#1).

O0xido de polletileno (2.5 g/lt): Afadir 0.5 g de &xido de
polietiieno a 200 ml de agua lentamente con agltacién, has

ta disolverlo.

Indicadores.

Azul dé bromofenol.
Calcelna

2,4 dinltrofenal
Ditizona

Negro de solocromo 6 B
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Solugliones estandar.
talcto (2mg Cal/m1)
EDTA  (0.05M)

EDTA (S5 g/it)
EGTA (5 g/1t)
Zinc  (0.5H)

ProcedImlento
Determinacién de la pérdida por Ignicién,

Pesar 1.0 gr de muestra seca en un crisol. Colocar el
crlsol en una mufla y lentamente aumentar la tempeératura;-
30 min son suflciéntes:

Determinacidn de sfllce, alimlna 8xido férrico, tlitanla, -
clrconia, cal v magnesia.
Descomposicidn de la muestra.

Pesar 1.000 gr de muestra seda. Adadir 5 g de mezcia~
de fusidn y 2 gr de dcldo bérico y mezclar.

Calentar sobre un mechero, primero culdadosamente, ==
después aumentar la temperatura hasta el mixlImo por un pe~
riodo de 10 min.

Finalmente calentar el rec}glgn:g an uns mufla a = we

1200°C por 15 min. Sacar el reclpiente y dejar que se en~-

frie.
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Afadlr 15 ml de H, S0, dil. (1#1) y 20 ml de HCT1 d1V.-
(1#i) y colocar el reclpiente en un bafio a vapor para facl

litar la disolucién del fundido.

Determinacién gravimétrica de sllice.

Dejar el reciplente en el bafo a vaporbhasta que se -
forme un gel duro y mezclar con una tibleta aceléeradora de
Whatman hasta que se haga homegénea, asegurdndose que el -

ge! adherido a las paredes del reclplerite sea despegado.

Anadir lentamente, conaglitaclidén, 5 mi de solucidn coa
gulante de 6xido de polletileno y mezclar blen. Adadir 10

ml de agua, mezclar y reposar por 5 miln.

Filtrar, transfiriendo la sfllice al flltro con HCY1 -~
dil. callente (149). Lavar 5 veces el precipitado con este
Scldo y después con agua callentea hasta que guede 1ibre de

claruros. Guarde el flltrado.

Calentar el preclpltado y el papel en un crisol ya pe
sado. Calentar a ba}a temperatura hasta que el precipltade
esté librae de matéria carbonosa y después calentar en un =~

horno & T200°C a peso constante.

Humedecer el contenido del crisol ya frio, afadir § -
cotas de HZSOE dil., (1+1) y 10 m! de HF. Evaporar a seque-

dad en un bafko a vapor en una cdmara de vapor.
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Calentar el crisol y residuo, primero cuidadosamente,
sobre la 1Jama de un mechero y Flrzimente por 5 mila a - -~
1200°C. Enfriar y pesar. La dlferencia entre los dos pesos

representa la “sTlice gravimétrica't.

Preparacldén de Ja solucién combinada del filtrado de sTll-

ce y sTlfce reslduai.

Al filtrado de la determinacidén de la sflfce princji=~=~
pal adadlr 40 ml de CHI y calentar la soluclén hasta un vo

fumen de 250 ml. Se evitar3d prolongar la ‘ebullicién.

Fundir el residuc de la sflice YGravimétrica™ con 2-~
gr de pirofosfato de potasio. Disolver el fundido en 10 ml
de agua y 5 ml de H,50, d11. (I1+1), en el crisol, sobre ==
‘una llama baja. ARadir esta solucidn el Filtrado de sflice

para formar la “soluclén combinada™.
peterminacién de 1a sumi de mezZclas de 6xidos de ¢irconio,
tltanlo y fierro.

Enfriar la "soluclidn combinada™ a una temperatura me-

nor de 10°C en agua frfa o en un refrigerador.

Adadir 125 ml de sol. frfa de cupferrén, lentamente =~

con agitaclén, seguida por una pequeiia cantidad de pasta
de papel filtro. Mantener el recipliente en el frfo por § =
min y agregar unas gotas mis de cupferrdn para comprobar -

que no hay mds precipitacidn.
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Filtrar y lavar el precipitado con licor frflo de cup-

ferrdn. Guardar el §iltrado.

Colocar el reclpiefité eén un horno a 110°C hasta que -
el precipitado est& seco y después quemar el carbdn a baja
temperatura en una cdmara de vapor. Flnalmente, caliente -
la mezcla de 6xidos a 1200°C y peso constante, Enfriarn, el
peso corresponde al peso de clrconla, thtanla y dxldo fé~=

rrlco en 1 gr de muestra.

Cuidadosaménte funda la mezcla callente, pesando el =
reslduo, en un reciplente c¢cn 15 gr de pirofosfato de pota
sio. Enfrle y disuvelva el fundido en 30 ml de agua y 20 ml

de‘RZSOQ‘dlIa (1+1) sobre una llama baja.

Enfriar 1a soluciSn dllulr a 250 ml y mezclar.

Determindcldn de 6xido Férrlco.

Transferir una alfcuota de S m] de Ja solucidn de pre
clplitados de cupferrén a un matrdz. Anadir 2 ml de cloruro
de hidréxido de amonlo y 5 ml de 1:10 fenentrolina. Adadir
acetato de amonio hasta-qua‘apareZta un coloF rosa y des=-

pués afadlr 2 ml mis.

Dejar reposar por 15 min, dilulr a 200 ml y mezclar.-
Medir la densidad Sptica de 1a solucién contra la del agua

en celdas de 10 mm a 510 nm o usando Filtros coloreados en



un instrumeénto aproplado. El colar es establie entre 15 y 75

mln después de la adlcidn dé acetato de amonlo.

Determine el contenldo de &xido férrico en la solu=~ =

cién en una grdfica de caljbraclsn estandar.

Determinacién de tltanla,

Colocar una alfcuota de 10 ml de la selucidn precipl-
tada por cupferrdn a cadd matrdz A y B. ARadir el matrdz A,
10 m} de peréxido de hidrégeno dlluflr las solucliones a 50

ml y agltar bien.

Medir la sol. A contra 13 sol. B en celdas de 40 am a
398 om. E] color es estable entre 5 min y 2b hrs. Después-
de la adiclén de perdxido de hidrégeno. Determine el conte

nldo de tltania en una grdfica de calibracidn estandar.

C4lculo de clrconia.
El peso del preclipltade por cupferrdn, meénss la suma-
de Jos pesos du-&x[dqs férricos y titanla, es el peso de -

clrconla en 1 gr de muestra.

Se. notard que este método fo distingue entre clrco~-
nla y hafnla. Asl que la grafica obtenlda para circonla es
Zer+ Hfoz .

Preparaclén de la solucidn para la detérminacldn de sfllice

resldual, alﬁmlna,~¢al Y magnéslag
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Transferir el flltrado, guardado de la precipltacién-
por cupferrdn, a un embudo de separacién. Agregar 20 ml de

cloroformo y agltar vigorosamente.
DeJar separar las capas y quitar la de cloroformo. Re
petlir la extraccldn con 2 porciones de 20 ml de cloroformo

y descartar el extracto de éste.

Poner el extracto en un recipiente y agregar 100 ml
de peréxldo de hidrégeno. talentar la solucidn h&sta que ~

" el volumen sea de 400 ml; en esta etapa la soluclén serd -

tncolora o de un verde briilante, sl Ja soluclén tiene =
otro ‘color se agrega 2% ml de perdxido de hldrdgeno y se =~

tantard por 15 mln,

Dejar éﬁfrlnr ia solucién, dilulr a 500 ml y mezclar.
La solucidn ast obtenlda serd llamada “s0luclén base de =-

prueba.

Determinacién de la sTlice residuzl,

Transferir una alfcuota de 20 ml de la “solucidén base
de prueba' a cada matrdz A y B; afadir unas gotas del indj]
cador £:4 dinitrofenil. Al matrdz B agregar amoniaco hasta
que el Indicador camblé a amarlllo (anote el nimero de go-
tas usadas) después agregue 5 ml de HC1 dil. (V+h). Al ma-
trfz A ahada 5 ml de HCI dil. (1+4). A} matrdz A adada 5 -

ml de HCT1 dil. (1+h)y algunas gotas de amoniaco (1as usa=~=
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das para héutralliaf la solucidn en el matrsz B) después -

aftadlr 5 ml de mollbdato de amenio.

Dilufr las soluclones a 50 ml y agltar bien. Medir =
el color del silicomolibdato en el matrdz A contra el de <=
la sol. en el matriz B en celdas de %0 mm a 440 nm en un =
instrumento apropiado.

Hedir la densidad 6ptica entre los 5 a 15 min después

de la adlclén de molibdato de amonio. Determine el cghtenj

N N v
do de la sTllce en una grdflca de la callbracién estandar.

G&lculo del contenlodo total de sfllica,

Sume el contenlido de la sTllce residual a la sTllce-

"gravimétrica' para obtener la sTlice total.

Determinacién de alimina.

El método descrlto antes es para materlales refracta
rios normales conteniendo ¢lredn donde el contenido de €al
es bajo. S! la cal se agrega deliberadamente, 10 gr de sul
fato de smonlo serd efiadlde & 13 allfcucts pars ls determi-

nacién de alidmina. .

Colocar una allcuota de 200 m) de solucidn base de =~
pruéba a un matrdz. Agregar unas gotas de indicador azul -
de bromofenol y adadir amonlaco hasta que 13 solucldn sea
alcalina. Reacldificar ripidamente con HCl y adadir 8 8 6

gotas més.
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Agregar suficlente EDTA para prevenir el exceso de al

gunos mi111itros. Después anadir scluclén buffer de aceta-
to de amonio hasta que cambie a color azul, agregar 10 ml-

wds, Calentar la solucidn por 10 min y enfriar rapidamente

Afadlr un volumen Ytgual de etanol y 1 6 2 ml de Indi~-
cador ditizona y tltular con solucidn estandar de zinc de-

verde a la aparicidn de un rosa permanente.

tElcuilos:

st ¥V nl es el volumen dé EDTA (0.05 M) y v es el véluy

men de solucién estandar de zlnc (0.05H) usada en la tiltu-

laclén, donde:

% Al o $.275 (Vv ~ v) para !lf;uota de 100 ml.

293

% Al,0

05 = 0.6375 (V - v) para alfcuota de 200 ml.

Daterminacién de cai.

Transferir una alfcuota de 50 ml do soluclén base de

pruebs a un matraéz. Ahadisr 5 =)} de tristanclamipa dil. - =

(1#1) 5 ml de solucidén estandar EGTA, S50 ml de KOH y di--
¥

Agregar 0.015 gr de Indicador calceina y titular con=-
soluclén estandar de cal del rojo al verde fluorescente.
Calculdss

S1 se toma una alfcuota de 0.1 gr y 1 ml de EGTA’EE'X



mg Ca0 y V al de solucié~ estander de cal son usados en Ja
titulactan, entonces el porcentaje de £al = 5 x - V.
Détefmfnacién de la suma de cal y magnesla.

Transferlr una alfcuota de la solucién basae de prueba

a un matrdz, Agregar 20 ml de trietanolamina dIf. (141), =

il
¥
ot

42 =¥ de smonlacs vy 5 m) de clorurs de hidr8xide ds shonis

o

y ditufr a 200 ml.

Agregar Indicador solocromo negro 6 B y titular cop =

solucién estandar EDTA de rojo pasando por plirpura hasta =

un azul limple. h .
C4lculo de magnesla.
Cajeule los millgremos de Ca0 én 1 g de muestra (m).
$T 1 ol de EDTA EEE*Ymg‘dewcaD’ﬂdndb 6! volumen de =~ =

'EDTA usado para titular la cal es = m/Y.

S} V = es la cantidad total de EDTA para titular el =
€20 + Hg0 entonces el volumen de EDTA para tltular o] Mg
es = V = @/Y ml, | ’

3.6 Determlnaclén de dlcalls.
El procedimiento mds usado para 13 determinacién de -
£lcalls es el del fotémetro de Ilama, y e} Instrumento mis

usado es el electroselenio de Evans modefo 100. Esta equipo
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tiene la ventaja de ser muy simple; siendo disefado para -
I'lama de gds de carbdn y usando flitros de longltud de on-

da selecgionada.

Reactivos.

Redctivos adiclonales,
Preparacldén de reactlvos.

Sulfato de aluminio (10 mg A1,0,): Aluminlo puro con-
HC1 etanol y éter. Pesar 10.58 g de aluminlo puro, secarlo,
adadilr 4o ml de~”ﬁ5°a ¢ 120 @l de dcldo nftricoe y 50 ml de
agid. Dejar que reacclone en frio, aumentando la temperaty
ra gradualmente y calentar hasta que se disuelva el metal.
Enfriar y disolver el fundido ﬁniagug'dgstflada y dllulr &

2 1itéos.

Sulfato de aluminio (2000 ppmﬁAJZQB): Dilule 400 @) de sul

fato dewaﬂumlhiQ:(JOyﬁg Aizoj) a 2 1itros.

Sulfato de ceslo (300 ppm Cs): Disolver 0.82 g de sulfato-

de cesio ‘en agua, y dilufr a 2 litros.

Mezela de dcldos sulfdiricos y nftrico: A 650 ml de agua, -

afiadlr 100 ml de ﬂisﬁq‘dil_ {11} ¥ 250 mi ﬂé-ﬁﬂﬁg .

$olucliones esvandar,



Soluclén estandar concentrada de litlo A (leo'ﬂ 400 ppm).
solucldn estandar de litio B (lep'a 40 ppm).

Solucidn estandar concentrada potaslo/sodio A (KZQ = L4oo -

*

Solucidn estandar potasio/sodio B CKZO = 40 ppm, Nazo = 10
ppm, Na,0 = 10 ppm).,
HETODOS
FOTOMETRO DE LLAKA
A.- Procedimlento para la determinacién de dlcalis en mate
rlales con alto contenido de sfllce, aluminositlicatos, ma -
teriales con aluminio, frlturas de b&rax, frituras de bis]
licatos de plomo y vidries. {y una extensidn que Incluye -

materlales con alto contenido de lltio).

Introduccidn.

La deéscomposiclén de la muestra para todos estos mate
riales es 1déntica a las descritas previamente. €l resulta
do de la "soluclén A de la muestra'' es usada para la deter
minacién de &lcalis, cal y magnesia (y algunos xidos fé==
rricos). Como el H,S0, es usado en la descémposicidn, pue
de ser Gtil para determinar cal vy magnesie de la solucidn=
base principal (preparada del filtrado de silice y el resl

duo de sTllce) si ha sido preparada:



Este método es esenclalnente para el modificado fotd=~

metro de Tlama EEL modelo 100 que quema propano.

El sodio y el potasio son determinados de la dilusidn
de la "soluclidn A de 1a muestra’ después de agregarle sul-
fato de aluminlo y cesio. El 11tio es determinado dlrecta-

mente -dé ta Ysolucldn A de la miéstra'.

Las muestras deben contener mencs del 10 % de Cal,; es
declt menos de 50 ppm en Ta solucién uvtillzada para el ins
trumento, porque 1a cantidad de sulfato de aluminio agrega
do para vencer la Intérferencla espectral de la ¢cal en la
determinacidn de sodio es Insuflciente para porcentajes a)
tos.

La callbraclén ha sido ajustada para dar una escala -
amplia de lectura del 4 % de‘kzo y 1% de Na,0 para evitar
diluclones de otros fundidos, vidrios cop muchos Slcalis,=
&tc.

<Talibraclén
Boluclones adlicionalés.
Estandar tope de 1ltio (leﬂ‘h 20 ppm): Dilulr 25 ml de so
Tuctidn concentrada de litio A y 40 ml de HN03 dit. (1+19)-

a 500 ml en un matrdz y meZclar.

Estandar tope potasio/sodio ( K,0 = 20 ppm, Na,0 = 5 ppm):
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A un matrd&z anadis 40 ml de HN03 dit. (1%19), 100 m)l de ==

sulfato de cesio (300 ppm Cs), 30 ml de sul fato de aluml==
nilo y 50 ml de gsolucidn estandar concentrada de K!Ha”h,;di

Tufr a 1 1t y mezclar.

Estandar cerc PQta@Lolso¢i6‘(dllufr para Slcalls en exce~=

sos de & § de K;0 , y 1 % de Ha,0 ): A un matrdz adadir 490
3;631_,’1004ml de sulfato de cesio y 30 m] de sul

fato de amonlo, dilufr & 1 1t. y mezclar, Comprabar los es

ml de HNO
paclos de Ngzo‘y quupﬁr pulverizaclidn con el cero fllado~
en agua destilada y la escala fljJada en 1a solucldn estan=
dar tope. Los valores tTplcos son desvilados 2 pawa‘NazO':y
7 para K,0 . Lecturas muy grandes Invalidardn el uso de la
solucidn y el origen de los espaclos se Investigardn y rec

tificaran.

Calibracién de estandars Intermedios.

Litlo: A & marraces. anadir & ml de HNDg‘dII. y 10, 20, 30
y 40 m} de estandar tope de litlo, dilufr & 50 ml y mez= -
clar, Estas concentfaclones sqn:gqulyalénres‘a~h@ 8, 12 ¥

16 ppm de L1,0 6 0.4, 0.8, 1.2 y 1.6 % de Li,0,

Potasio/sodio: A 7 matraces agregar 8 ml de Hﬂ03‘d31~, 20
ml de sulfato de ceslo, 6 m} de sulfato de aluminlo y 'S, -
10, 20, 40, 50, 60 y 80 mi respectivamente de solucién es-

tandar de K/Na B para dar, 1,2,4,8,10,12 y 16 ppm de Kzﬂ
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y 0.25, 0.5, 1, 2, 2.5; 3 y 4 ppm Na,0, equivalentes a las
dlluciones usadas para 0.2, 0.4, 0.8, 1.6, 2.0, 2.4, 3.2 %

Instalacién del Instruménto.

15 min antes de usar el Instrumento, el gas serd en~~-
cendido y el aire ajustado a 10 ibiinz..Vaporlzar el agua-~
y ajustar el flujo de gas para dar conos blen definidos; -
cuando el lnstrumento estd caliente révisar otra vez el ==

gas y él flujo de alre.

Lalibracién,
ingertar el flltro aproplado.

Para ol lltlo 1a escala se ajusta eh los 20 ppn de -~
leo‘da la soluclén estandar tope y a cero &n el agua des-
tildéda. Pulverfizar 18 solucidn-estandar de callbracién In-
termedla y anotar las leécturss, comprobanda la escala y el

CeFD frécuentemsnic,s

De las lecturas hacer una grifica de callbracidn.

Para el potasio y el sodio ajustar la escala en la so
luclén estandar tope de potaslo/sodlo y el cero en ld es=-
tandar potaslo/sodio. Puverlzar la estandar de callbraclén

intermedia y anotar 1as lecturas.

Preparar otra grdfica de callbracién.
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E! litlo estd éu}eto a etrores causados por el paso =
de la luz del K a través del filtro. La wmagnitud del error
debe ser comprobado por la Instalacidén para la callbracién
del Titlo y la pulverizacidén de soluclones de 20, 50 y 100
ppm de Kzﬂféqurvalentes‘al contenido de muastra de 2,5 ¥ =

10 % de V‘Kzﬂ y preparar una graflca corregida.

Procedimlento.

La "solucldn A de la muestra’ es la preparada por el

atague de los Scidos ?luorhfdrlto, nTtrico y sulfirlco a =

la muestra y se describld anteriormente.

Determinaclén de 3lcalis.
Potaslo y sodlo.

Transferir 25.0 ml de la “soluclén A de la muestra' =
& un matrdz contenfendo 5 ml de sulfato de cesio y 5 ml de
sulfate de zluminio. Oiiulr a 50 ml para dar la "solucién~
Bt 7

Instalar el aparato, Insertar el filtro aproplado y =
pulverlzar la solucidn 8, afustando la eéscala en la solu-;‘
clén estandar tope potasfo/sodioc y el cero ¢on la estandar
cero de potaslo/sodlo. Sf el §lcall contenido estd en éxce
so del rango normal, las lecturas pueden llevarse a otra =
escala, por la diluclén de la solucidn B con el cero estan
dar o por una dilucidn aproplada dé una alfcuota de la so-

Tuclidn A antes de afiadir sulfatoes de cesio y aluminlo.
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‘Litlo.

inserte ¢l Flltro para 11tlo y pulverice la solucién-
A, fljando la escala en 20 ppm d¢~LJIQ y al cero en agua -
destilada. Apunte las lecturas aplicando la correccién pa-
ra el éontenldo de-Kzo determinada previamente, en la gré-

fics cerrsglds.

Extensidn del método para materiales con alto conten]

do de TItla,

Clertos amateriales cerémlcos son muy similares en com
poslicién a los alumlnoslilijcatos, excepto que ellos tlenen=
grandes cantldades de 11tlo, por eJemplo, potalita, lepldo
i1ta, ambligonlta etc. Los‘vldrl;a tambléh pueden tenar =--

del 2 a) 3 % de~L120‘;

El procedlmiento adoptado pare la determinacidn de &
calfs en aluminosilicatos, descrito previaments, puede apll
carsc directamente a4 es50s materiales, con la excepclidn de
1a determinaclSn do 1itio. Esta modificacién se describe a

continuvacidn.

Calibraclén para el litlo.

-

Soluclones adlcionales.

Estandar tope para contenldos altos de litlo. (L:zanzo

ppm): A un matrdz afiadir 40 ml de HHO, dll., 100 ml de sul
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fato de ceszlo, 30 ml de sulfate de alumlinlo yrﬁb ml de la
solucién A astandar concentrada de ll1zlo, dilufr a 1 Vitro

y mezclar,

Es tandar caero para contenidos altos de litio: Use la solu~
cién estandar cero de potasio/sodlo preparada anterlormen-

te.

Calibracién de estandar Intermedios.

A 7 matraces afladir 8 ml de HNQ33'20 ml de sulfato de
ceslo, 6 ml de sulfato de aluminlo y 5, 10, 20, 40, 50, 60
y 80 ml Je‘soluclﬁn B estandar de litlo para dar 1, 2, hyd
8, 10, 12 y 16 ppm de L1 Oz:respcczlvamente;.equfvalehte a
1a dlluclén usada para 0.2, 0.4, 0.8, 1.6, 2.0, 2.4 y 3.2%

de LI0, respectivamente.

Callbracién.
Insertar el filtra para litio e Instalar el lnscrumaé

 to como se describld anteriormente.

Fijar la escala en los 20 ppm de la estandar tope pa-
ra altos contenidos de litio y el caro en la misma soiu~ =
c¢i6n; Pulverizar la estandar de calibracién Intermedia y «
anotar las lecturas. De &stas hacer una grifica de callbra

eldn.

Procedimlento.



La alfcuota de 1a soluclén A estandar para la determ]

naclén de potasio y sodlo es usada tamblén para el 11tlo.

insertar el flltro y pulverizar la alfcuota dil. fl--
Jando 1a escala y el cero en la ostandar para altos conte~
nldos de litlio. Interpolar el % sza de la gréfica prepara
da de la calibraclén de la estandar intermedia. Corrija el
% szo por la interferencia del potasio en la gr&fica co--

rrejlda.

8.~ PROCEDIHIEHTO PARA LA DETERHINACION DE ALCALIS EN MAG
NESITAS, DOLOMITAS Y HMATERIALES CONTENTENDO CIRCON, -
CROMOD. '

Introduccidn.
Este método estd diseNado para materialés con bajo ==

contenido de &lcalls y donde no se hace otra determlinacién.

La descomposicién dela muestra para estos materfales~
- es identica a Ya de los sluminosiliicatos, &tc., sxcspic ==
gue se ugs 0.1 gr‘&e muestra: Para esta clase de materis=-
les 1a soluclén resultante no se usa para la determinacidn
de otro constituyente, y tamblén Fsta técnlca permite de--
terminar el sodlo, potaslio y LI en una escala de lectura -
equivalente a 0.5 % Ha, 0, 2.0 3% K0 vy 2.0 LIZU, La canti~-
dad de suifato de aiuminio adadido en esie procedimiento =
eés lncremntado hagta una concentracién de 3000 ppm de A1203

en la solucidén utilizada para el Instrumento.
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Galibracidn.
Soluclones adicionales.

Estandar cero de litlo/sodlo/potasio: A un matriz, ==
afadir 200 ml de HHO4 dil., 100 al de sulfato de cesle y -

300 ml de sulfato de aluminio, dilufr & T lltro y mezclar,

Estandar tope de sodio/potasio (K,0 = 20 ppm, Ha,0 = 5 - ~
ppu); A Un matraz afadir 200 ml de‘Hﬁﬁs,dll; 100 il de sul
fato de cesio, 300 mi:de‘sulfamb de aluminio y 50 ml de la
soluclén. A concentrada estandar de potaslo/sodlo, dilulr-

a 1 Yigro y mezclar.

Estandar tope de 1ltfo. (L1,0 = 20 gpm),'g up matr&z, aha-
dir 200 mi de ""93““‘~' 100 &l de sulfato dé ceslio, 300 -
mi de sulfato de aluminlo y 50 ml de Fa solucldén A concen~
trada estandar de potasio/sodlce, d11ufr a 1 lltro y mez- =~
clar.

Estandar tope de 17tlo. (L1,0 = 20 ppm): A un matrdz, ana-
dir 200 ml ggwﬂﬂ0§ dTi.g 1gdlml,ﬂg‘ﬁulf&:g~dg'¢€slg;:390 -

ml de sulfato de aluminio y 50 wl de solucién A concentra=

da estandar de 1ltlo, dilufr & 1 Titro y mezelar.
Calibracién
Ho es necesario preparar griaflcas especiales de cali-

bracién para sste procedimlento. Las gréflcag hechas para
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‘los‘alumlﬂosi)lcgtos puedén usarsae. ‘Se notard, sin embargo,
que los resulitados de ﬂqzd-y KZO deharin ser divididos por
un factor 2 debldo & qua las soluclones para el Instrumen=~
to son 2 veces wmds fusrtes gque la de los aluminosi!icatos;
pero los resultados de lep pugden leerse directamente de

la gréfica,

Procedimiento.
Descomposlicién de la muestra.

Pasar 0.100 de muestra, seceda (110°C) y calentada~-

para qultar la materlia orgénlca.

A) recliplente ya frfo agregar 10 ml de la mezcla de -
HHO 4 y;uzsoa y 10 ml de HF. Transferlr el reciplenta & un
bafié @ vapor &n una éimarafdc“vappr,edéjéf raacclonar por-
15 min despus evaporar s scquedad, tenlendo cuidado de =~

que no se derrame.

Enfrlar, afladir 10 ol de la mezcla H,80, - HHO; . Eva

porar a sequedad.

Al reslduc seco y frfo agregar 20 ml de HHD3,d!i. y =

lavar para disolver el residuo.

Transferir la solucidén frTa, flltrando s es necesa--
rio, a2 un matriz conteniendo 30 ml de sulfato dé aluminlo,
y 10 m1 de sulfito de cesio. Dllufr a 100 ml y mezclar pa~-

ra formar 1a soluclén muestra.
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Determinacidn de 51631!5.
Insertar el filtro e instalar el Instrumento.

Fljar la escala aproplada en la estandar tope y el ce
ro en Ja estandar cero. Pulverizar la solucidn muestra y -

anotar las lecturas de KZO ’ Nazo y;szoa

Leer los resultados de las grifkpas-hechas para &l -~
procedimnlento de los alumlinosilicatos. Dividir los resul s
dos del Ha y K por el factor 2, y corregir el resultado -
del Iitlo, por la Interferencia del K en la muestra, en la
grafica correglda.

3.7 Determinacién de sulfatos en materlales slllcatados.

Dos mEtodos de'descomposicidn de la muestra son des~-
critos, uno usando la fusl8n del hidréxido dé sodlo y la -
stéa una fusidn de carbopate de sodio. El primero eos mis -
t8pldo y es apllicable a trabajos de rutlnazcn'ﬁitarfilas -
sillcatados y aluminosilicatos los cuales son atacados por
la fusién. No se puede usar para aluminios refractarlios, o
@508 que tleneén alto contenlido de sulfato da barlo. El mé=
‘todo que usa l1a fuslﬁn‘ﬂa,NaZCOB‘es apllcado 3 trabajos ==~
exactos y para materlales psra &l cuai el primer método no

es aplicable.

Principlo dél mé todo.
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La muestrd es deéscompuesta por medioc de la fusidn de-
un alcéalino usando carbonato de sodio o hidrdxido de sodio.
E1 fundido es ‘mezclado cn agua y el residuo flltrado. A =
1a solucidn conteniendo sulfato y otro anidn soluble, jun~
to con sflifce y allmina, es anhadido bromo para oxidar cua]
quler sulfurc al estado sulfato. la solucién es acldifica~-

da y calentada para qultar el dldxldo de carbono.

Cloruro de barlo es agregado a la solucidn calfente y
se deja reposar toda la noche. €1 preclpitado de sulfato -
«de bario es flltrado, calentado y pesado para trabajos = -
.ex;ctQi‘o~¢Uando hay cualquleér Indicio de precipltaclén, =
1 , : - . . .
gomo upa flltraclén lenta, el reslduc es tratado con HLI1 ¥y
HZSDA » evaporado, calentsdo y pesado.

Resctivos.
Preparaclén de reactivos:
Agua de bromo (saturada): Aglitar 20 ml de bromo corn 500 ml

de agua en un frasco de vidrio tapado.

Nitrato de plata (1 g/it): Disclver 0.1 g de nitrato de ==

plata en 100 ml de Scido afTtrico dilufdo {¥+9).
Procedimiento.

Descomposicidn de la muestra.

Fuslon del carbonato de sodio.
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Pesar 1.00 gr de muestra seca y mezclar con 7 g de =-

Ha,C0, anhidro. Transferir el crisol con la muestra a wun

2303
mechero y léntamente aumentar la temperatura hastd que ce-
se la espuma, después compléta Ta fusién a 1000°C por 15 -
min.

Apagsr el fundido por Inmersidn del fondo del crisol~-
en agua frfa, después colocarlo en un reclpiente con 100 =
ml de agua. Cubririo con un vidrio dqirgiqj y dejar en ba-

fAlo de wvapor hasts que el fundido esté desintegrado.

Filtrar, pasando el preclplitado por el flltro con agua

callente y lavarlo culdadosamente.

Fusldn de hldrdxido de sodio.

Fundlr 7 g de HaOW en un crisol hasta secarlo y obte=
fner un fundido limplos Dejar enfriar. Pesar 0.5 g de mues=
tra seca y extenderla homogeneamente sobre la ;qperflcié -

del fundido frlo. Agregarle etanol y. después evaporar €ste:

Fundir sobre un mechero, girando ocaslonalmente el <=
crisol hasta que se disuelva la muestra;después Incremen=~

tar Ia'fempe;a;ura hasta el roje wivo durante 5§ min.

Enfriar hasta que el fundido se soljdifique. Colocar-
el crisal en un reclplente y taparlo con un vidrio de re~-

1ojj. Quitar la tapa y llenar el crisol con agua &l punto =
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de ebulllcién y reemplazar el vidrio de rfelaj. El crisol =
serd calentadé bastante para calentar el agua y disolyer =
la pasta fundida. Filtrar con carbonato dé sodio callente.

Lavarlo con esta hsma solucldn.

Determinacidn de sulfato.

Al flltrado de cualquiera de las descomposicionés de
muestra adadir 5 ml de agua de bromo, achkdificar con HCI,-
agregandolo gota a gota, y adadir 2 ml en exceso, Calentar

por 2 min para quitar el CO, .

Afadir gota a gota mlentras se callenta, 5 ml de clo-
ruro de barlo, continde calentando por 2 min mds y deje re
posay toda la noche. Flitrar y lavar con agua callente, ==

Descartar el filtrado.

Pase el preclpitado y papel @& un crisol ya pesado, ca
1lente para sear e 1 résiduo y calcinar &1 papel > después -

gueme el carbdn a baja temperatura, dejar enfelar.
Anadir al reslduo mis gotas de H,50, dil., agregue 5
ml de HF y evapare lentamente a sequedad en un baflo a wva-

por. Calentaf el residuo & 1000°C, enfriar y pesar:

Célculos.= Peso de BasO, x 0.3430 = peso de 50, .



CAPILTULO Vs
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fa composicién y preparacidn de los tintes o coloran=
tes ceramicos recales se vé influida por varias consivera~-
clones derivadas del método de decoracign para el que han-
de utilizarse ¥ de los posibles efectos gue pueden produ--
cirse sobre ellos; en las piezas acabadas. Las distintas -
técnicas de decoracidn se describen brevemente a continua-

cién.

Tintes de pasta.

En este caso el colorante preparado se mezcla fntima-
mefite con la paeta ceramica y se cuece con ella por lo tan
to debe resistir todo tratamiento que se dé a la pasta. En
ia tabla No. 8§ s¢ ennumeran algunos colorantés usados para

pastas;

Tintes de vidriado.

Son colorantes suspendidos en una carga de vidriado.-

Deben resistir todo tratamiento que se dé al vidriado.

Colorantes bajo el vidriado.

Estos se utilizan para trabajos de decoracion sobre =
la pasta en estado de bizcocho, siendo cubiertos después -
por el vidrlaoe crudo y sufriendo la coccién de vidriado -
sin reacclionar con el vidriado propiamente dicho; pues de

1o contrario aparecerfan corridos.
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Tabla No. 8

Algunos colorantes usados para pastas.

tolor Tipo de colorante Estab.
llgéte Comentarios
Rojo Hlerro 1050 Blanqueaaoicon-
cal

Rosa Aluminato manganeso 14500
Rosa Oro 1500
Haranja Antimonio~Tltanlo~Cro

mo 1300
café Hlerro-cromo-zine 1300
Café Hierro 1100
Canela Tltanfa-cromo 1300
Canela Hierro~cromo=-zlnc 1300
Canela Hlerro-antimonlio 1300
Amarlllo Antimonlo=tltanlo=-cromo1300 varfa con barnlz
Amarillo Estafio~vanadlo 1300
Amaritls Circonlo-vanadio 1300
Verde Cromo 1500
Verde Vanadio-cromo 1300 )
Azul Cobalto 1500
Azul Cobalto-aluminato 1500
Azul Vianadio-clrconio 1300
‘Nebro Cobaito-cromo~hierro 1500
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Colorantes sobre el vidriado.

Estos colorantes se emplean para trabajo decorativo =
sobre un artfTculo vidriado. Se fljan al vidriado por una =
cocclén ulterior a esmalte a baja temperatura (700 = 900°C)
y se van ayudados para €sto por mezclado con fundentes de-
tal forma que penetran en el vidriado sin gque ocurra corrj
mlento alguno. La decoracldn sobre el vidriado presenta el
problema de la duracidn, puesto que ‘c.uairito mayor sea la d}
ferencla de temperatura entre 13 cocclén a esmalte y Ta ==
cocclién de vidriado tanto mds expuesta se verd la decora-~

clén a la abrasidn y la acclén qufmica.

K contlnuacién se presenta un diagrama de flujo para-

la produccidén de colorantes cerdmicos (Fig. No. 4).

Los principales procesos impllicados en la preparacldn

de colorantes son:

1) Mezciado; 2} Calctnacidn; 3) Lavado; 4) Mollenda.
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viagrama de flujo para la produccicdn de colorantess cerdmicos.
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1. Hezclado.

El color'final obtenldo a partir de un agente se vé -
influfdo considerablemente por los restantes const]tuyen--
tes del tinte compuesto: Por consigulente, si las cargas -
han de ser fdéntlicas es muy Importante que se pasen y mez-
¢len culdadosamente materias primas de confianza, unjfor=-
mes y de composlicidén conoclida. Es por esta razén que muchas
fuentes minerales de agentes colorantes que podrfan dar co
lores muy bellos no pueden aprovecharse ficilmente para la

produccidn en gran cantidad.

El mejor método de mezclado consiste en la molienda -
himeda, secado y tamizado. Otros, métodos mezclan los ingre
dientes hacléndolos pasar a través de un tamfz de 60 ma==

11as o blen trabajan en un mezclador meécdnico en seco.

2. Calclinaci6n.

La calcinacidn €s la operacidn principal de la prepa-
raclén de colorantes ceérimicos, slendo su flnalidad confe~
rirles establllidad. Pueden produclrse varias reacclones di
ferentes, que dependen de la naturaleza de las materlas =~
primas y del producto final deseado. La teﬁper;tura de cal
cinacidén debe ser al menos lgual a aquella a la cual se ha
bri de cocer posteriormente el tinte sobre la pieza y en -

ciertos casos debera ser lo mis elevada posible. Los dos -



tlpos de reacclién que se producen durante la calcinacion ==

son: &) Descomposleldn, y b) Combinacidn.

a) Descomposicidn.

Muchas materltas primas se descomponen por ¢ayeh;ﬁmtgg
to desprendiendo gases, por ejemplo, carbonatos, sulfatos,
6xidos de manganeso y §xldo cobiltice. S] ocurriese &sto -
después de la aplicaclén ﬁgi’cblqrgngg al material, el des
prendimlento de gas podrla producir burbujas o el defecto-
conacldo coms "soplade', dejando manchas blancas en la su=
perflcle decorada vy ﬁran&f{rfendo-coloranxé a sltios no de
corados. Por esta razén tales descomposiciones deben GOm;~

pletarse en la calclnacidn.

b) Comblnacidn.

La €omposlicidn coloreads empleada realmgnte para te-~
Air el materlal se obtlene frecuentemente durante esta cal
cinacién en la que se combfnan materlales coloreados e In=
coloros para dar un producto que resulte {nerte frente a -
ta aceidn disolvente tanto én 1a pasta como del viadriado-
Tales composiclones son las espinelas que Sés?bfmhﬁ:a‘tem;
peraturas elevadas por reacciones en estado sdllda y pue-=~
den por lo tanto emplearse para tintes de pasta y de vi- =
driado Incluso & altas temperaturas. Es lmportante una cal
cinacién muy intensa cuando se mezclan entre sf varios a--

gentes colorantes, tales como se hace con frecuencia para=-



obtener tintes negros. A no ser que sufran reacclones en -
estado s6lido ¢ sé sinterlcen perfectamente, tales compo=-
nentes padrdn separarse ficllmente por discluclicon diferen=
cial en el widriado y dar @si a la decoracidn a los colo=~-

reados.

Control de la temperatura,

Huchos artesanos son guiados Gnicamerte por la expe--
rilencla para el control de la temperatura en la quema. Es-
to es muy comin en los objetos de pasta roja de baja tempe
ratura, debldo a que el artesano trabaja con uno o dos ti~
pos de pasts, y poca variedad de los tonos y materiales pa
ra decoracidn con lo cual adquiere gran destreza en €l pro

ces0.

En casos en que se requiere el control mis exacto de
temperatura por la calidad o el tipo de pleza, o en talle-
fes en que hay una subdivisidn mavor del trabajo, &1 uso -

de los conos plromé&tricos es muy extendido.

Un cono biro&étrlco es una plirimide pequefla y delgada
de arcllla y otros materiales cerimicos que se suavizan vy
deforman al llegar a una temperatura determinada. Son usa-
dos para Indlcar la temperatura alcanzada y la uniformidad

eri ¢l horno.

Existen dos tlpos de tonos: Los Segger y los mds co=



munmente usados gque son 105 Orton. Los Oftod in;luyan sE=m-
senta y un‘nﬁmercsrd{smintdﬁ de cono, desde el 022 en el =~
extremo mis bajo hasta €l nimers 26 en el extremo soperlor.
Los hay en 2 tamafos: El mis pequefdo de 1 1/8" y el normal
de 2 1/2". Ho slendo. intercambiables aunque estdn numera-=

dos de ldéntico modo.

‘Los ¢onos se fljan en placas de arcilla y %e inclinan
un dngulo de 8% cortdndose la base. Dében colocarse para -
una quema tres conos; en el centro va el qué Indlca la tem
peratura de madurez, y a los lados los que din JVas lectu':
ras proxima, Inferior y superlor, con el objeto de saber '~
cuando se estd alcanzando la temperatura deseada; y sl en
algin caso se supera ésta, lo cual puede ser de Importan=-~
cla cuando se iusan barnlces o colores ya que la diferencia

carrespondiente a un cono puede dar otros efectos.

La velocidad de calentamiento afecta las lecturas en~
los conos. Un calentamlento muy lento hace que el cono se
§qaie demasiado r3plds &ntes da alecanzar la temperatura de
seada y“UﬂO‘fﬁpﬁdE‘hé;e que e} doblez se cfetarde. Tamblén-
Ta atmésfera del horno los afecta, asl una atmdésfera reduc
tora los hace rigidos retardando el doblez y una atmdsfera
sul furosa ttende‘a‘htndharkei cono ¥ arrugar su superficie.
De &sto podemos ver que un ¢ono no mide teMperdturas espe=

cTficas si no una relacidn de temperatura <tiempo-atmSsfe~-



ra, por lo cual es necesarla cierta experliencia con el tra
bajo de €stos en el horno para obtener buenos resultados.-
Pueden construlrse conos piromé&tricos ¢on arcillas €on que
se hacen las pastas, mezeclindolas con vidrio de botella, =
los cuales se cocen y se calibran pudiéndose obtener asl =

un buen control de temperatura & un bajo costo.

La siguiente tabla No. 9 nos dd una ides de las dife~
rentes equivalencias segiin 1a velocidad de calentamlieénto,=
Los estandares son dados por la primera columna cuando se
tiene un régimen de caléntamiento de 60°C por hora, las =~
dos {ltimas columnas nos din 1dea de los rangos en que S€

usan estos conos.

La tabla No. 10, la figura No. &y la flgura No. 6 -~
pfesentan temperaturas del decorado sobre el barniz, canti
dades de &xldos fundentes en baranices y los clclos de ca=-

lentamiento para el quemade respsctivamente.



Tabla No. 9

qu_lf[\?aulf;enft{esl de temperatura a diferentes rangos de calenta

miento y colores del fuego para diferentés objetos.

Conc Estandares Color dal Efecto en Tipos de
60°C/hora  150°C/Hr. fuags ta arcilia objetos vy

barnices.

022 585 600
021 602 614 sale el a-
gua de la

020 625 635
plasticldad

015 668 643
017 727 747 Se quema - Barnjces
G1E e a7 materfa of rojo de
. . . . Empleza 1a
01> . 730 s04 hidratacisn
013 866 869 Lustres
01z - 369 ' 884 '
011 886 894  Rojio
L . Cereza
ota 887 894
ay 915 923 Barnices
: ’ de plomo
08 ks 955 baja €oc¢
a7 973 984 7
06 fﬂSi‘ 999  Naranja
05 1031 1046 Maduran  Objetos
; , las ar= de barro
0k 1050 1060 clllas ante.
ante:.



03
02
a1

1086
1101
1117
1136
1142

1152

1168
177
1201
1215
1236
1260
1285
1294
1306
1321
1388
1424

1101

1320

1137

1154

1162
1168

1186
1196
1222
1240
1263
1280
1305

1315

1326
1346
1396
1431
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Amarillo

8lanco

Maduran

las ar~
cillas
ante.

Se funde
Ya arci-
114 roja.

Stoneware

Madura la
porcelana

0 b:jgtg‘s
de barro
ante.

Barnices
de porce
ldna.

Stoneware
barniz ~
sal.

Porcelana



Temperaturas

niz usado.
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Tabla No. 10

del decorado sobre barniz dependiendo del bar

Tipo de

Temperatura

Quema del decorado

madurez del barnflz sobre barnfz

Porcelana de

pasta dura

Porcelana

de hueso.

Porcelana

de frita

Loza blanca
pastas de =

bajJa cochura

Cono

Lono

Cono

eto no

12-16

-6

(1165°¢C -1190°¢C) Cono

06-03 (1005°C -1080°C) Cono

(1310°c =1450%C) Cono 013 (825°C)

(1165°C -1190°C) Cono 016 (735°C)

016 (735°C)

019 (630°c)
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3. Lavado.
Después de l1a calcinacion se tritura el colorante y a
continuacién se lava para ellminar todas las materlas solu
bles, en particular si éstas son coloreadas (las cuales -~
pueden deberse a un exceso de materias primas solubies o =
a@ un subproducto de reaccidn soluble)s Debe utillzarse - -
agua <allente para eliminar el dicromato y los cromatos, -
pues de lo contrario éstos producen halos alrededor de una
marca, de color del cromo. Los boratos; si no se eliminan,

forman una plel sobre el colorante.

5. Hol¥ienda.

A continuaelbn se muele en himedo el residuo Insolu--
ble en un mollno de bolas o de plato hasta la finura desea
da. No exlste regla alguna acerca del tamaiio de granc de ~
los colorantes;, si blen 81 requisito normal es que &l todo
pasec pov un tamlz de 300 malleés. Los colorantes Insufician
temente molidos son granujientos, diffciles de aplicar, ==
tlenen un poder cubriente bajo y aparecen moteados después
de 1a cocclidn.Los colorantes molidos excesivamente produ-

‘cen polvo y puede ocurrir que no se agarren blen el vidria

do, ocasionando 'arrugado’.

La aplicablildad de los colorantes cerdmicos ests i~
w.itada de algin modo por condiciones de temperatura y am--

blente. Asl muchos colorantes se descomponen o se volatil}
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zan a temperaturas Inferlores a aquellas a las cuales se ~
veriflcan‘algunos procesos cerdmicos y pueden emplearse so
lamente para aplicaclonés a temperatura inferlar. Por esta
razén el campo de colorantes utillzables para decoracidn =
sobre el vidriado es mucho mds amplio que en el caso de la
decoracién bajo el vidriado o en el de los tintes de vi=- -
drlado y de pasta; el campo de colores mas reducldo es @l
correspondiente a los trabajos a la temperatura mds eleva-
da, a saber tlntes para pasta y vidriado de porcelana dura.
Otro punto a canslderar en la eleccidn de colorantes sobre
el vldriado es su resistenicia al ataque de Adcidos y dlca=~
Jis: algunos colorantes son camplatamente'ﬁéstrufdgs‘por,-
los 3cjdos organicos de los allmentos, mlentras que el migA
mo color producida por un colorante diferente puede 3ser re

sistente.

Materias auxliliares para la aplicacidén de colorantes-
ceramicos.

Diluyentes y fundantes bajo el wvidrlado.

Los colarantes bajb'el vidriado pueden précisar ser -
mezclados con materlales lncoloros para su diluclén y para
fiJarlos a la superficie de tal modo que no sean deteriora
dos por la aplicacién del vidriado. La dltima funcidn es =

desempefiada por los denominados 'fundentes’. Dichos funden

tes deben fundir alrededor de las partfculas colorantes du
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rante el endurecimiento en el fuego, sin llegar a fundir -
1o suficiente para formar una mancha vitrea sobre la gque -
no puede agarrar el vidriado. Por otra parte un fundente =
de punto de fusién demasiado alto no flja suflclentemente~
el colorante y puede conducir al desconchado posterior de

la decoracidn junto con el vidriado exlstente sobre &sta:

Algunos fundentes bajo el vidriado tTpicos son:

1.~ Pltchers vidriados o mezcias de pltchers widrlados vy
pledra.

2.- Hezclas de pledra, feldespato y pedernal.

3.~ Mezclas de bdrax y pedernal.

4.~ Hezeclas que contienen yldrio.

5.~ Hezclas que contienen plomo, bérax y pedernal.

Fuentes sobre el vidriado.

Los colorantes destinados a emplearse en decoracidn =
sobre el vidriado se mezclan con vidrios o friltas de bajo~
punto de fusidn, denomlnados en este caso '""fundentes". - =
Cuando se calientan a 700-B50°C en el horno de esmalte &s-
tos fundén incorporindose al vidriado, fijando por lo tan-
to ia decoracidn. Se exigen varfas propledades de éstos ==
fundentes. En primer lugar deben madurar a una temperatura

lo mads baja posible, pues este recalentamiento del artfeculo
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vidriado puede ser causa de la formacién de gases en la ==
pasta y de los defectos en la superficle conocldos como ==

"soplado'.

En segundo lugar se requiere una buena Intégracldn me
cinjca de la mezcla fundente-colorante con el vidrlado,. ==
Sin &sta la decoracibn puede desprandersze en éscamas debl~
do a coeficlentes de expanslén Incompatibles, o perderse -
fiacllimente por acclién abrasiva durante el uso. El tercer =
requislto es una adecuada resistencla a los dlcalis en el
agta de lavado. Sé han encontrade que éstos atacan el fun~-
dente reduciendo el brillo y exponlendo gradualmente al g
lorante a su elimlnacidn por medios mecdnicos. En cuarto =
lugar, el fundente debe resistir el atague de los dcidos -

existentes en los alkmentos.

Los factores que Influyen en la duracidn de la decora

cidn pueden agruparse como sigue:

1.~ MNaturaleza dé& la supeirflcle vidrlada a decorar.
a) Constlitucidn del vidriado.
b) Grado de madurez del vidriado.
¢) Presencla de vapores del vidriado en 1a atmSsfera<
del horno.
d) Presencia de aceites, de gases sulfurosos y otros=
en 13 atmésfera del horno.

2) Espesor del vidriado.
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f) befectos en el vidriado, particularmente burbujas.

2.= Aplicacidn de 1a decoracién.
a) Composlcidn del colorante.
b) Composicisn del fundente.
¢) Incorporacidn de aceltes, colas, etc., el aplicar~

el color,

3.- <Condlciones de }a cocclén de asmalte.
g}‘znefgfa,canorfflca Tiberada en eV horno dé esmalte.
b) Temperatura méxims alcanzada en el horno.

¢) Diversos gases debldos al apartado { 2¢).

Aunque la preparacidn de colorantes cerdmicos estd ha
¢léndose cada vez mfs clentlfica y explicable, 1a necesl~-
dad de adaptacién a las sandlclénés particulares de produg
¢lén hace Tmposible dar insttﬁ;diaﬂgg‘generajesp‘§$ normail
utllizar una “receta" gque va llgada a condliciones partlcu=
lares de materia prima, mollenda y calcinacidn. En la ta-
bla No. 11 hemos extractado las principales "recetas' de -

que se dispone en la Industrla cerdmica.
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Cadmios Amarillos, aharénjguaé, o jos
Carios Mapfils
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b) pardes y amarillos

c) con estafio, rosados & carmesies

d) negros
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b) hegros
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b} pardo
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&) negro.

Usnadio: Amarillos, vardes, azules.

Colorantes compusstos: a) blancos

b) marfiles

‘€) nagros.
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CONCLUSTONES

Aunque tal vez, la cerdmica sea una de las Industrias
més antlguas del mundo;, no fue sino hasta el siglo pasado~
en que la tecnologla qulmica de los colorantes cerdmicos =

empezé a desarrollarse.

Debido al escaso mercado, a la variedad y complejldad
de sistemas de procesamiento, son pocas las Industrlas que
se dedican excluslvamente & la fabricacldn de colorantes ~

cerdmicos.

En Héxico solo exlste una Industria que se dedlca a =
Ta fabricacién de slgunos colorantes, émpleados en azule--
Jos y cerdmlica sanltaria princlpalmente, ya que fa mayorfa
de Jos colordntes cerlmicos o sus materias primas son lm--

portados.

Como 1a mayorTa de los métodos de Tabricacidn son pa=
tentes o "recetas", por lo tanto, los controles y anélfsis

que se debeén efectuar son egpecTflicos de cada uno de ellos.
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