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CAPITULO I 

IN TRODUCCION 

A) ,- Ob.jeti vo.- Si endo uno ·i e los fines -orinciue les

rie l '"' industr i~ "ui:n i c ci el ,.. ue los nrocesos ri e fabricaci6n de

nr 0du:-t;"ls t'i endan a s e r 6Dti:nos, se niensg aue es t::i ontimiza

ci~n e s nos 1ble l o~rP rln c on 1 2 mejo r utiliz2 c i6n d e los recu! 

sos • 'i s~onibles, tent"l :n '.3. teri a les cn mo human 0s o e n el me j or -

d e !"l s c a so s con l P s e l ecc i 6n de l9s va ria ble s d e o-oera ci6n en 

sus :ne.i0 re s c on ·1ic 1nnes :ie rendimiento , y a 0ue cuandos e trabP

ja 8'1 c on:licion"s fuer·~ d e lo nofm:ü , los f ~ c tores tJUe afectan

P l os ,., r oc esn s -;;i ennen ., 1esvü,rse, ur "l •iuci ~ndo nroduc to s ind~ 

se~bles r. u e en úl timo d e los c a sos se lleg2ri 2n a c onvertir en 

nrod•.\ct ·lS '1e iesecho. 2:n l ·- ~ ctu 00 lid ad l "'s tendencia s se mani

fi e st•' n hr ci · c - ntroles :n;'s estric t os en l ,o liberación de nr o

nuct::i s i e :'le ··ec "'. 0 l., ::- 4 z:Sn e s nue ~s-:os ,.,r -, duct os en funci6n -

d e la fu~n~e •e -1e n roven~ªn nue den resultar nerjudiciales U! 

r i" el m'O'iio 11m'J iente , ::>ens" n .io en :!.A uos ibi l i ·i.':i d d e utiliza-

·::i6n ie s11'&-p :- · ; ·J. ~tos ,:e f,, bricaci6n se h~ :iesPrroll a d o e l ..,r!!_ 

ser.t e trr>b : .i 'l , '~'. ·- 0 cán ,•0 10 1esde sus orí s;enes; as í .... or e j em-plo 

' ' e enc uen-::r ~ ,. , ~.· i e acue!" :l o a l de!'larrollo i el tema · se menci:J-

n~n n:!.~nt e 8~ien t , s ~ue no drían narecer ~j encs Al fin Último -

ners e,q;uido. La i ·ie <> de i nc l uir en él, es t e tino de situaciones 

es uara d:=ir un concento ~ucho más amplio e n el conocimiento de 

lo r ue c ons t ituye nuestr:=i ma teri A nrime, nor lo cua l no resul

t R ~ jeno el incluir los incisos en el nrimer canítulo de gene

rali ~ P des, titul?do · "descriuci5n ne uroceso base", '"1Uede obse~ 

vrir $ e ou e s e enumeran l'."s condiciones de re a cci6n del -proceso

~e obtenci6n de anilina y l as condiciones del hierro utiliza do 

en i~ re ~ cci6n nara c on ocer l a c omnosición aue nueda ser es ne-
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Por otra nari:e,con resnecto al enfoque general del

t raba j o se nrocur6 tener la mayor cantidad de información na

r?. el desarrollo de l os demás ca ni tules: de l os resul tados ob
' tenidos en los ?.nálisis efectuados s e deducen m~chas :e ~~s -

sunc>s.iciones i:eóricas hechas a l nrincinio, .• a cr.i.e co:no '() •-"eae 

·:>bservarse éstos resul-tados son congrueni:es con datos pr opor

cionados nor l a l i t era tura;no se ry retendi5 tomar éstos di:ttos

corno base,sino aue su encuentro :ué acci:iental des pués de ha

ber comn l etado el análisis.3n el ca nitulo referente a la a~~! 

cación de los l odos,se buscó una aiüica.ción aue es de gran :: 

i n t erés debido a que el tino de nroduci: o '.)btenido o sean los

oig:nentos snn de ~an utilidad para la i ndus i:ria de l as nin";~ 

ras que en Méxicn> si se conocen más am~lia~ente.Por último ~e 

mayor parte de las variabl es de oneración del oroces:o fue~on 

toma das de da tos de la literatura. 
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G E N E R A L I D A D E S 

Las aminas son derivados orgánic :i s del amoniaco 

( 'l E 1 /, aue incluyen l<> sus ti ;;uci6n de uno o más átomos de hi 

dr ó?eno {H) uor un ~runo: alkilo, arilo, aralkilo. ~Aeden re 

0resentarse nor la fórmula ~eneral: R-NH2, R2-NH y R1-N: 

n 01ubrándoseles en cada caso: aminas urimarias, aminas secun

narias y aminas terciarias, den endiendo del número de átomos 

:'" h1:i ró,geno susü tuidos. (l' 

Sn general R se c onsidera c omo un radical alifáti-

C" a r omá<.;ico o mix to : y a.si. se t ienen las aminas alifáticas 

i> r donde R va.rí e. ""~ 'le CH3-, CH ~.-CHz-, hasta las cadenas más 

::··,;i rl i cada :; . v las -:; :runas aromá;;icas caracte r izadas nrinci--

n<: :L:n ~nt; e nor ;,:.;_ ~ "'!1 su es:ruc;;ura, R está renresentado uor 

anill os cerrado s. Ejemnlo: anilina (C5H5 -NH2 ): el tercer ti

~ o de aminas son c omb inaciones de las do s anteriores. 

C0:nunmen te la nomencl a tura de :as aminas se l es dá 

n€ a cuerdo al radi cal: las aminas alifáticas se n:imbran j un

~a.~d o e l nombre del ~runo alkil a la ualabra amina (e j em.: 

~ '!-; - "1H2 , metil a:r.:..:-¡ a ; CH 3- NH-CH?-CH3, met i l-etil amina: 

( 8!i 1- CH2)3:...N, trietil amina), Para el caso de las aminas aro 

:né •1 c as el na trón lo constituye la a.~ilina (CóH5NH2), uuede

ocurr1 r a l~..ma confusión nara distinP,Uir donde se encuentra

el s us tituyente cuando no se trate de aminas primarias, por

~~~ª raz6n el nrefijo N nrecede al nombre uara nitr6geno su~ 

titui do. El tercer tino d~ amines o sea aquellas oue comnre~ 

den :as aminas mixtas el no:nbre se les d~ de acuerdo al or

den del radical, los radicales menores se nueden designar 
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como sustituyentes en el Nitr6 ~eno en la a.mina aue contiene

el r adical mayor (ejem.: C6H5(CH3)2, dimetil anilina): exis

te otro tino de nomenclatura recomendado nor la I.U.C. pero

escana del alcance de este traba j o. 

Las nrincinales nro niedades de las aminas se deri

van de la basicidad que nresentan, esta característica resul 

ta de ·~ a lJresencia de un nar de electrones libres (según te2_ 

ria electrónica) sobre el át omo del nitrógeno en su estruct~ 

ra: H3N:, H2NR, HNR2 1 R3N:. 

5:1. mayor o menor ~rada de basici dad también es una 

f unción de los ~runos sustituyentes, e j emn lo : en las aminas

a l i f á t icas el nar de elec t1·ones libres se encuentra nerfect!!_ 

. men t~ localiz~do, dando lugar a oue sean bases más fuertes -

aue el NH3: mientras oue en las aminas aromáticas l os elec--

trones l ibres se encuentran deslocali zados dentro del anillo 

aromá tic o , re duciendo su habilidad con un lJatr6n y haciéndo

l as bas es mucho más débiles que el NH3. Eje~nlo: (aminas ali 

fá ti c as ) . 

La i eslocalización del nar de e l ec t rones nuede ex-

nli car s e nor las e!¡ t ructu:- ;.s !"esonantes o.ue se forman en la-

mo l(;Yécu~~-Ejemnl17~o: ;;~inz.s ar;;G=~~1 ca~~ ___. r-=\.:.,,Y&~<S-Ail\ 
, " ,y H· --+•:-, - a. __. • - "" a. - 't.--!;-., 
- ·- - ~" ~ e:;> 

La t abla sii;uiente nos dá una idea de cómo varia -

l a basicidad de las a~inas con l os sustituyentes: 



7 

AMINA Kb pKb 

NH, l.26x105 4.90 

~H3-NH2 2.82x104 3.55 

~~~ 2.57xlo10 g.59 

02N-C5H5-NH2 7.08x10lL 1J .5S 

· 31:1 el ~aso esuecifico tratado en la nresente t esis, 

nuestro estudio se encuen"ra en el gruno j e las aminas arJná 

ticas que son la fuente 1e :a materia orima utilizada; única 

mente se mencionarán las oropiedadee físicas y qulmi~as ~ás

generales de éstas, y en especial de la ani l ina oara en~e n-

der la formación de los lodos desde su uroceso de fabric 8- -

ción. 

Las aminas aromáticas son líquidos oleaginosos de

al tos puntos de ebullición o-sólidos cristalinos, los liaui

dos adouieren colores oscuros nor oxidación cuando se les de 

ja a la acción de la luz o del aire. Las monoaminas sustituí 

das ~xcepto la anilina, son muy poco solubles en agua, oe~J

las diaminas son muy solubles; todas son solubles en disol-

ventes orgánicos. 

Se distinguen dos tipos de reacciones: unas de l 

gruuo amino, y otras del núcleo aromático; las reacciones 

del grupo amino, son reacciones de: acilaci6n, alkilaci ón, -

desalkilaci6n, formación de isocianuro y reacciones con com

uuestos carbonilos. 

METODOS DE PREPARACION DE AMINAS AROMATICAS. 

Muchos han sido los métodos utilizados en la prep~ 

ración de las aminas, y todos han ido tomando su importancia 

relativa de acuerdo a las disponibilidades de la materia pr~ 
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ma utilizada en las síntesis. Desde un nrincipio allá nor 

los ai'ios 1849 Hofmann inicia los descubr imientos de métodos

~ara sintetizar aminas. La alcohilación del amoniaco es el -

fun damento que utiliza nara :orenarar aminas. Parte de un al

c ohilo, haciéndolo reaccionar directamente con amoniaco y 

3ubsiguiente tratamiento con á lcal is . 

Otro método uti l izado también es e l aue se basa en 

l~ r educción de comnuestos de nitróg eno no-saturados.- Los -

nitri los o cianuros de a lcohilo. 

La anli cac ión del método esnecífico está en función 

de l R clase de aminas aue se desee obtener. 

Así , suces ivamente nodrian mencionarse alirunos mé

t odos más come nor e j emnlo: l a reacción de ~ofmann descubie~ 

t a er. 1881 nara nro ducir aminas nrirnari as: la reacción de -

Curtis de 1894: la sin t esi s de Gabriel, etc., nero el de ma

yor imnortancia uar a el obj etivo de este t rabajo ~s aquel 

oue se basa en los métodos de reducción ge compuestos que 

c on tienen en su estructura los gruuos: Nitro. Aunque cabe 

mencionar aue los métodos de reducción en la ureparación de

amina s también comnrenden a aouellos comnuestos con grunos: 

Nitroso, Hidroxilamino, Azoxi, Azo, Hidrazo, asi como tam--

bién las eximas, amidas, nitrilos y azidas. 

Por su imoortancia industrial y por ser el tema -

del oue se deriva el oresente trabajo, enunciaré algunos de

l os mét odos emuleados en los nrocesos de reducción nara pro

ducci ón de aminas, ellos son: 
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1).- Metal y ácido.- Método Becha.mp.- ~eneralme~ 

te utiliza como catalizador metales como: hierro, zinc, est~ 

ño, etc., con soluci6n de ácido clorhídrico (HCl), o ryuede -

utilizar: ácido sulfúrico (H2S04), ácido acético (CH3COOH). 

2).- Catalítico.- Incluye el uso de hidrógeno -

(H2 ) o .gases conteniendo hidr6geno y un catalizador tal :: ·Jmo: 

Níouel (Ni), .cobre (Cu ) , P1 2 tino ( Pt }. 

3).- Sulfurizaci6n.- Se utiliza nrincioalmente -

para la reducci6n narcial de comnuestos nolinitroa~omácicos~ 

y nara la reducción ge nitroantroouinonas. 

4).- lnectrolitico. -

5).- Metal y álcali. 

6).- Sul f~to de sodio, 

7 ) • - Sulfuro. 

8).- Hidruros metálicos. 

9).- Sodio y alcoholato de sodio. 

10).- Reducci6n-Oxidaci6n cáustica fuerte, 

11).- Hidrogenación de naftalenos. 

Todos los métodos enunciados anteriormente se apli 

can a la nreparaci6n de cualquier-tino de aminas. Estando la

anilina comnrendida dentro de uno de estos gru~os y además -

constituyendo lo aue l e he l lamado el nroceso base (o sea 

aauel aue nos proporciona los comnuestos objeto del estudio). 

Antes de enunciar su método de obtenci6n es imnortante men--

cionar algunas de sus propiedades, ya aue al final contribu

yen a la formaci6n de los suburoductos utilizados en el pr~
ceso oue se intenta desarrollar, 
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AN ILINA 

(Histori e , ?ro~ieda~ es, Us~s) 

Su his:o ria se re¡;¡onta ~ los a~os 182ó , cuando Un 

vc.,r c[,)rben mientras -raba jab a con indi150, obtuvo oor destil.§: 

ción c on ?lkal i un nroduct o !JUe formó sales cristalinas. 

~osteriormente en e l a~o 1S24 Zinnin, obtuvo un comuuesto 

del c olor de brea "ue 2.l a:;ió cyanol. :m !..840 Fri tzsc.he t r 2.bs 

i ~ 1~42 ~1n ~e reduio el ni :robenceno ( C~H5N02) con ~ cido 

';:.! lf.í.ric 0 ( H2S04 ) o ~ r.1rni endo 'm com · '.les to - ue nombró benza

:::n -· . ~in: ~ 1L3nte -=n l·S.1\ . ~1ofmann trabajó s obre todas est9s 

1~~·~nc1 ~s y de~ostró ~ue :od8s er2.n los :;i1smos comnuestos, 

~~ : · 0 :uv0 e l no~bre de :l.i.vi:l ::..na. 

~ni l in cua~ io es nur2 es un l i-

,.., ui1 '."') -i..nc1 lor.:-i , ....,-=ir 1 se ')y_i-1
--i fP_cil11ente ~n 9 2_ s ire C"! Ue.ian-

tr> r· ü·J.. c x1 lcin te, e 1- '· ·'e!1 te oxidar. •e y las c :m diciones de la 

1e·-1 cc i 6n ee rios i b~-~ ;~-:.~: lP<r 'J.Il3 ~ran v s.r ied ::: d de ":J r oductos -

:le ox1d~'ci5n. 32j:i e :n ·c :ciones exnerimentsles :ii f erentes y 

~Jn ~l~erentes react : vos nuede dar : l'. .- nroductos monomo-

l•.· cu lores -;;l es com'.) ni ~ rasobenceno, n1 : r.)benceno, fenil h1:_ 

d rJx il~~ in~ o bez•nuinon u ; 2) .- nroduc~oc bimolecule res co~ 

nren ¿1endJ el azob cnc eno , e zoxi benceno y N- fenilouinolidina: 

< ~ .- n:·oductos nolimoleculeres e :: mo tinte negro de anil ina. 

F'ur. '.f' ~, (. • 0 .; y tiene un ,,unto de ebulli c1:Sn de 184. 4°C , es

~olub le ~n a lcohol v éte r y es extremadamente tóxica. 
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·Js '.l s. - 21 la i n dustria ou1mica ::rnn de 11;rar: ~·---

dad :::o::io <iro ~u c c ·J S intermedi os de nroce s 0 : 'L'l'.l de sus usos-

~é s imr 1r +ant~s es ~e n r0ducci6n de ~intes. 

presen t e caso ~s le r e ~uc ci 6n de ni trobence~ J (CG~5N02J c on 

c a.tal iz,,, :ior. 

La reducc16n c a talítica de ~itrobence~ ~ ~ anilina 

~s ·1n ar te u: noc o qn:i;r;.o , 1er o P. ~e-se r~':' est :::, ~ :: r:stitu-

ye ;in2 ~e ~ e.s re a.cci :-m es bssica s en l a ::. nd:istri a de los :::a-

"!:e ti -:-io de n!' .:> ces o comnrende l os :e t ole s ne s ad os :_: e lo s gru-

no s : I, 1, VI , VII i e l sist~~a ne r i 6dico , así c~~c tam~i~n 

::i auellos iel gruno de l hierro y nlat inc , etc. 

Je to,ios los mét odos descri t0 s aq;iel ,-,ue nro,.-,c r-

ciona los subnro duc ~o s de s ead 1s es e l ~u e -utiliza hierro 

( Fe ) c omo :::atalizRdo r, niT,robenceno como mate i a " ri ~e ; so

l uci 6n :ie s cid 'O clo rhídrico (HCl )-cloruro ferr os o ( Fe Cl ?) -

c orno inic iadores. Una breve descriuci6n del nroces o ~ e = ~ --

brica c i6n, de lo s fE c tores :1ue afe ctan l a reacci ~n y t ?n!Ji én 

d e las c:-n =: i ciones de l os ateriales GUe se u 1:1liz2n, 2e ex-

-:-ione a c on tinuaci6n: 

A).- D3S ~RIPCION DEL PROCESO SASE ( 3 ) 

Los urim~ros estudios re al iz2dos no r Becha:nu en-

13 54, hic1e r 0n ~~o ~e hi erro ( Fe ) ua ra catali za r l a reacci6n 

en nre sencia de ? cido acé tico (CH3-COOH); pos teriormente en 

l~57 Perkins en f ~ c a lE re a cci 6n a urocesos de producci6n co 

:nercial , contribuyendo de es ta fo ·rma al nacimiento de la i n 

dustria ri e l e s :tinta s y también a l n a cimiento de una nueva-
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etapa de la ouímica orgáni c ·. ·•:A :')UI MIC A QR-;A.'HCA INDUSTRIAL'', 

Lo s pro ~resos técnicos alcanzados desnués, se derivaron de la 

sustituci6n del ' ácido acé t ico nor el ácido clorhí drico. Poste 

riores modificaciones demostraron oue las sales ferrosas in-

tervenían en el desarrollo de la reacción en una forma tal , -

oue se necesitaba menos ácido cue Ja cantide.d estequiométrica

teórica requerida. Se ha intentado dar une exnlica ci 6n R este 

hecho de acuerdo e la reacción: 

La cantidad esteouiométrica reoueri da serí a nar2 

Un:'J base de un gmol de nitrobenceno: 218. 7g.; -oero en 12 nréc 

tica se encuentra oue se necesita para llevar a cabo lG re2c

ci6n menos del 2%. Las experiencias de oneración han de-nos trs. 

do oue s on suficientes soluciones al 30%. Los estu :".i os TH' r'l

C. a r una exnlicaci6n l3 .esta si tuaci6n s e han ido s ucedie:-,d: , -

aulicando Rdemás otro tipo de modificaciones aue perm2-ten 

an reciar la eficiencia de la reacci6n. 

Así P.ncontramos que en lq84 Wnol sustituye la solu

ci6n ácida con soiuci6n alcoh6lica y el :lierro en nol vo er.. 

nresencia de cloruro de calcio (CaC12 ) o de cloruro ¿ e magne

sio (MgCl2). Los estudios se han ido sucedienio y se ha :'.l eg~ 

do a la conclusión de oue se requiere una sal oue actúe seme

j an-+;e a un á.cido en soluci6n acuosa liberando iones h i drógeno. 

La explicaci6n del mecanismo de reducci6n de Fe y -

ácido nuede hacerse de dos uuntos de vista diferentes: A). 

De los fenómenos químicos observados, y B).- teoría elec trón~ 

ca, Anl icando cualouiera de los dos nrocedimientos s e llega a 

una misma conclusión en la formación de los comnuestos de h i e 

rro, ya que son los de interés en este es tudio, nor lo tanto

Únice.me!1 t e se interyiretarán l as reacc iones del i nciso A) . 
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Mecanismo químico.- Considerando las '!lrouiedades -

ouimicas de las aminas se recordará que éstas se disocian en 

s oluciones acuosas formando bases según la reacci6n: 

El mecanismo ouimico considera de acuerdo a esta -

r c,' cc ión la dis?ciaci6n de la amina y la oxidación progresi

V ? del hierro. ~o result8 obvio el recordar oue las ami nas -

se '.".1 soc i an l'JOC ·) , sin e'llbargo, con ácidos minerales son bas-

t an t e ácidas y fácil :nente se hidrolisan. 31 tratamiento de la 

c :· r ·": '" reductora an res de l a s enara ción de la amina está gob~r 

n :or1 :; nrincinal mcn t e oor la basicidad de la amina. (Es imnor

t '.1n-C e hB ce r· notg r que de aquí suri;irán los comnuestos de hie 

SP s2be ade '!lás nue se l i bera hidró~eno cuando se 

ffi "z CJ 8 ::iás í n t i :n::imen t e el nol vo :J.e hierro con agua, con ca-

l ~· nt '; Tiien to ·r eh nre sencia de s al es de ácido fuerte esta li

b 0 r :' c i 6n es aun mayor. 

Con in comnuesto nitro introducido en tal sistema, 

e l hii ró ~eno como ión y el hidróxido ferroso Fe(OH) 2 partici

n2n Pn el nroce s o de reducción, las reacciones básicas pueden 

r enren entarse como si~e: 

1 

2 

R-N02 + PeC12 + 3Fe + 

+ 
R-N02 + Fe(OH) 2 + 4H 

4H20 ___..R-NH2 + 3Fe(OH)2 + 
FeCl2 

HzO --~-NH2 + 2Fe(OH) 3 

Los comnuestos de hierro oue se forman según las 

re acci ones anteriores s on de dos tinos. Cuando la reducción 

se lleva r: cab o en recinientes en <l on:J.e se nueda observar el

nroceso, s e forma nrimero un nrecinitado amarillo de Fe(OH)2 
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reacci6n 1, p as ando l uego a n a rdo oscuro de Fe(OH) 3 re a c

ción 2 y fina.l:nente a un c olor negro oue indica l a. f orma

ci6n -ie un produ cto f ina l el cua l podría sup onerse ~~;_; es 

6xidv magnético de hierro (Fe 3o4 ) de a cuerdo a l a s1 ~ ~:e~ 

te reacci6n: 

que como uuede verse es un resultado de la intera c c i6n j e 

l os dos hidróxidos. 

Cuando se utiliza Fec1 2 en la reacci6n, l & se- -

cuencia d e r eacciones es como sigue: 

4 

5 

6 

R- NH2 + 

2 R-NH3+ 

H-OH----.R-NH
3

0H R-NH3 + OH-

+ 2 0Fr- + Fe2+ + 2 c1- ---+2R-NH3Cl 

H20 
-------2R-NH2 + Pe C:l2 + ~:~ 

De la info rma ción del nroceso se deducen lo s s i 

guientes deta lles pr8cticos oue influy en en la on eraci6n,

condiciones físicas del hierro, calidad del nitrobenc eno ,

concentración de l a solución de ácido, temueratur a d e re '- ~ 

ción y presi6n. A c ontinu2ción s e enumera cada une , haci en 

do hincanié en l a s c on d ici ones físic a s del hi erro . 

CONDICIONES PIS I CAS DEL HIERRO.- 31 hierro. a li-

mentado no sola mente suministra l a superficie de a bs orción 

del metal sino oue entra también en l a reacción. De obser

vaciones h echa s sobre los lodos resid!ales se deduce oue el 

volumen de Fe s e convierte casi totalmente al 6xido, dene~ 

d iendo d e l g rado d e oxidación y la cantidad de hierro uti

lizada. Exnerimentalmente s e h a demostrado aue el hierro -

~ris fun dido, limnio, fina:nente dividido, dúctil, n roduce

los mej ores resu ltados. ~a nroporci6n en l a reducción de--
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pende en parte de la finez a , ~ oro si dad de1as particulas, l a 

homogeneidad de l a carga y el ~rado de limpieza imnartido -

al hierro. Cuando se usan uarticulas gruesas se retarda la

oxidación del hierro y se deberá suministrar un exceso. Ade 

más, una acumulación de hierro narcialmente oxidado, como -

Fe{OH)2 y Fe(OH) 3 nos conducen a agitaciones más vigorosas. 

Como la velocidad de reacción para los comnuestos nitro es

una función de· l a velocidad de oxidac i ón de hierro , oueda -

claro aue el uso de Fe finamente dividido acorta el tiempo-

de reacción. 

CANTIDAD DE AfTTJA UTILIZADA.- La oxidación progre-

siva de el Fe indica la c 0nveniencia de usar de 4 a 5 moles 

de agua uo r mol de com~uesto ni t ro tra tado, Esta aproxima-

ción, está basada sobre l a suposición aue el Fe emnleado se 

conviert e nri mero a fe~roso y desnués a hidróxido férrico,

el cual según la reacción . 3 se descompone nosteriormente n~o 

duciendo agua. 

NITROBENCZNO.- Este debe ser de la mejor calidad 

posible. En relación con la cantidad de hierro utiliza do es 

recomendable usar 2 moles de hierro por mol de nitrobenceno . 

Bajo tal es circunstanci as no todo el hierro nresente se con 

vier t e a óxido ferroso-férrico, t ambién se encuentran nre-

sentes ali"\lllas cantida ~ es de hidróxido ferroso ac t ivo reduc 

tor. En el análisis demostrado nosteriormente, se evaluarán 

desde un nunto de vi s t a cuanti tativo dichas sunosic i ones 

teóricas. 

TEMPERATURA Y PR.SSION DE REACCION.- Generalmente

l a reacción se efectúa a temperaturas comprendidas en c~e 

los lOOºC y pres i ón a tmosférica. 
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B).- ~ESCRIPCION DZ PRODUCT8S Y SUBPRODUCTOS. 

Zl nro ~ucto obtenido no r este nroceso es la anili 

na, 

Pa.ra el ca so de los subproductos es necesario de

tall a rlo s un noco más, la r a z ón nara ello es aue constitu-

yen l a ma.teria. urima de nuestro nroceso. Los urinciuales 

s ubnr oducto s ob t eni dos son aouellos comnuestos de hierro, 

aue c omo s e de terminará más a delante nue den ir desde una p~ 

nue~ R can t i dad de hierro elemental, has t a la forma ci6n de -

5 xid ., s e h i dróxid os ferrosos y férrico s . Teóricamente se va 

é sunon er oue todo s los 6xidos e hidróxidos y aun c omnues-

t0 s más c omnl ejo s de hierro oue nudieran existir se van a -

~'12 l iza r desde e l .,unto de vista de estos estados de oxida

c ión , más adelant e veremos ya en bas es má s objetivas (anál~ 

:-" ié' cu rmtit " ti vo) e-: nue nron 0rc ión es tán las cantidades de: 

?a;' ro '.:+ , "? 0 -J • . '.,'""• ~ :n .... -~~- d ---:.~ nitr oh f=: nceno r.ue exi ~ t e es-

... . :~ · :~''':1'' '1· ~ de s.,re c iabl e : po r Ú1.ti!l!o 1? canti dad de 8.!!lina 

?~ ~~ ~ ~ i f íc il ~ ? c Jnsi ~e rarlP co mo t~l , ya nue de las ~ri-

'1ª ~'0 s nro .,ie .~8JP S 0·1 í micas es tudiadas se c oncluy e ou e no 

· u ede ex i st i r , no r su fá c il oxidaci6n y ade :nás denendiendo

c' el '.!Iedi o er. ru "' s e encuent re, da lu ,,.ar a una gran variedad 

de co ~pu e s to s, t ~ dos nro duct os de oxidaci6n mono o nolinu--

cl e Rd::s . 

C),- HIERRO.- SUS PROPI SDADES Y SUS COMPUESTOS. 

El hierro es uno de los :netales conocidos desde -

1 2 :;n ti¡;üedad, es el cuart o elemento más abundan t e de l a 

co~·teza te r re s t re, lle ":and o a renresentar un 5% de l total; 

se l e en cuentra en tm a ~ran cantidad de mine r ales en los 

cual es e!>tti f ormando c -J;n ,-.uestos c on e l oxígeno o el azufre, 
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también se le encuentra en el núcleo central de la tierra, -

ya sea libre o me zclado con otros elementos. Los comnuestos

de oxig eno con el hierro dan lu~ar a la formaci6n de una se

rie de minerales den t ro de los cuales nuede mencion arse: la 

hematita (Fe20 1 ), :nagnatita (Fe304), limonita (Fe2C,.XH20 ) Y 
~ -

la siderita (Feco3) ; en el caso del azufre los nrincinales -

minerales son: nirita (FeS), calconirita (FeCuS2), y ~lgunos 

de menor imnortancia. 

Por su situación en la tabla neriódica el hierro -

viene a ser uno de los elementos que nresentan más comnlica

ciones nara su estudio; nertenece al grun o de los elementos

de transición, no existe una definición exacta oue nos sirva 

nara enunciar a este tino de elementos sino que úni ca~ente -

su clasificación y nombre están dados en base a su C'.);:nio rta

mi'Emto auimico. 

?RO?IEDADES .FISICAS. Muchas de las proniedades fí

sicas y mecánicas del hierro son alteradas virtualmente nor

las imnurezas; el hierro de alta nureza es atraído rJO r un 

imán, nero ránidamente nierde su maR'!letismo; cuando se ca- -

lienta al nunto curie (768°c) el hierro ferromagné t ic o aueda 

paramagnético (nunto curie se deriva de una ley nredicha nor 

Pierre Curie's ouien oemostr6 oue l a suscent ibilidad :negnét~ 

ca es una funci6n inversa de la temneratura) no hay cambio -

estructural en este nunto. Sin embargo el hierro es un típi

co ejemplo ~g sustancias polimórficas, además "º l"ºr un ejeg: 

plo de transformación de red reversible; a nresión atmosfér~ 

ca y 768°c se encuentra la nrimera modificaci6n Fe(beta) el

cual es estructuralmente igual a.l Fe(alfa), mestas dos va-

riedades todas las nroniedades se manifiestan igual, excen to 

en el magnetismo, su estructura es una red de cuerno cúbi co

centrado a 910°c se nresenta la modificación Fe(gamma ) la es 
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:ru.ctura de los cristales cambia a una red cúbica de cara s -

c en t radas ( los lados del cubo unioari o na san. d e 2 .8ó i a 7600C 

a 2 . goi a 36o0 c a 3. ó3i a llOOºc y a 3.óBi a 1425º ~ ) a 1390°~ 
se 11resenta ·ma. nueva variedad Fe(delta ¡ . 

?ó f'\º"' '.Jl rio,.. 
?e(alfa ) • .Pe(beta) =====nFe (gamoa ) 

1 ] 90ºc •F (, 1 . , _ e .ae_ta , 

31 no rcent a j e de cambio e s nrácticamen oe el mismo -

nara Fe (alfa) sobre un ran,;;o :i e t em"Oera'tura rrne para Fe {gamma ) , 

-oara un rango ~!'! 325°c. De l ~as 0 de Fe (al fa ) a Fe (~a=a ) el -

volumen sólo sufre un neoue;:;o cambi o , los esl'.lacios a cunados -

no r l os ái:omos d e li'e 1'.lermanecen nrácticamen :e sir. vari a r , el-

coeficiente de ex"O ans i6n de l ?e ( alfa ) es cons i:ier2. blememte :n~ 

yor ,ue el d e ?e t. gamma ) : '1a!"a el cas o :iel ?e (:iel <;a ) las vari~ 

cienes se hacen :navores c omo <:in el cas '.l iel v·olumen del cub o-

unidad aue casi se dunlica, el número de átomos en é s te, <;am

bién será dos veces los de::t 11e (al fa ) , las es;;ruci;urai: se ha-

cen más comnle J as: en esi: os cas os los átomo s noseen dobles v~ 

cindades lle ¡;i:ándose a estimar aue estas co:nnle j as redes -:io seen 

simetría tetragonal. Además de las nro niedades fisicas menci~ 

nadas hasta es t e nunto , se encuen éran un gran n1me r o d e e llas 

de las cuales únicamente menciona ré en a delar..:e lai: ~ue cons~ 

der!J de mayor imnor'tancia: número atómico=26, nes::o 9. <:;6:n::.cc= 

55.847: ures en ta t res isóto-oos 5'1 ( 5. 9%) , 5ó (31. 52 %; , 57(2. :? J.~ ;·b / , 

58 (O. 33%): c onfLmración e lec cr'.Snic a (l s 2 , 2s 2, 2'!:'Ó, ~ dÓ, 4s 2 ) : -

densi dad a 20ºG 5 . 98cal /!l"- 2.tomo- "~: Jal .'.)r aten'te i e fusión --

65 . 5cal / g.: calor de va~ o rizac::.5n :5q8cal / g : cal or ~e combus-

tión (Fe a l"e2o,) 1582cal/ g: c ::rn ! :ictividad tér:nica a C>º C 0 . 2 

cal/c.!ll-sel!'.- 0 ~: -.o".:encial '.ie el eccrcdo ( Pe a Fe2+ ... 2e ) a 25º~ 

- 0 . 4402 vol~: visc os idad a . 174 3 ª~ ~ . 45cu : el hierro curo es-
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rel2tivamente blando (el más nuro obtenido es el electroli

ti co 1 ; de esa manera -oodria enunciarse un número más amrylio 

de nron iedades físicas, uero con estas c onsidero suficiente 

n 2 r2 node r hacer u..~a caracterización más o menos adecuada, 

" R0 1'IE:'"lADES OUIMICAS DEL HIERRO.- Su notencial de 

~1ectroco (-0.442 volts) indipa aue el hierro es un elemento 

r•1 t';:nente re activo y un a;>;ente :fuertemente reductor, desula

z:., '~l hidróc:eno del ar;ua lentamente, a temneraturas bajas; -

'~"" ·J esnl riz1'rnliento se a celera arriba de 510ºC; las soluciones 

~ ;nt eniendo iones de metales como: oro, platino, nlata, mer

:;•JI'lCJ , b:<'::iuto, zinc, niouel o cobres son reducidas uor el -

f',1,,:- r o sólido o su r es,,ectivo metal; según: 

~l hie rro se c ombina· directamente con muchos ele--

;;i":itos no- m<>tF les " te;:i"le r ?. turas modere das uAra formar com--

··'.t""":: ris bir.a rios : L )s esta dos más es t8 bles de oxidación son-

10~ +2 y + } ; en l a s ferrit as existe el +6 , son escasos los -

,,,, - ,,d::"ls +l,+ 4 y +5: los resnectivos notenciales de oxidación-

reducción s e dan a c ontinu8ción. 

Fe -. 44v Fe2+ +o. 77 Fe3+ +l.gV HFe04 

:•? .!isuel ve en ácidos minP.ra les no-oxidantes, el ión férrico 

(Fe<+) es reducidos nor el hierro elemental a ión ferroso 

(Fe 2+) si se está en ausencia de algún agente oxidante: el -

c"ci !'> nítrico lo disuelve formando nitrato ferroso (F~(N03)2) 

y ni t rato de al!lonio NH4 No
3 

en frio y diluido, concentrado o 

:: ~.li ente s e forma nitrato férrico Fe(N03) 3 y se libera óxido 

j~ n1t r6~en o: f o rm~ comnlejos bisonositivos y te!1lositivos, 

si~ n3o mfs estable anuéllos nue ést ~ s Últimos; las soluciones 
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de hierro bisopositivo no se hidrolisan, son poco estables en 

nresencia de agentes oxidantes; las de ternositivo sP. hidrol~ 

san nor contener el catión (Fe(H20)6)3+ ya que actúan como áci 

do, son estables en nresencia de agentes oxidantes. 

COM!'UESTOS "9E HIERRO.- El hierro f ·J !'"::a iJ s series 

extens as de comnuestos, los ferrosos y los féYr~ co s . La fun-

ci6n nue viene a desemne~ar el hierro con sus estados de oxi

dación ferroso (Fe2+) y férrico {Fe3+) es la de un cati"ón; · al 

gunos comnuestos son solubles, nor ejemplo: los compuestos 

eme forma c on los halógenos; otros son insolubles ejemplo:los 

sulfuros, fosfatos y carbonatos; tienen la narticularidad de

adicionarse a algunos radicales y además de formar c ·Jmnle j os. 

La.s sa.les ferrosas de hierro se presentan en crist~ 

les de c olor verde claro, sus soluciones adquieren cierto ti~ 

te azulino y dan reacc.ión ácida debido a que se hidrolisan, -

se oxidan con facilidad convirtiéndose en la respectiva solu

ción férrica, forman complejos de mayor estabilidad aue los -

de los estados de oxidación +3. Las sales de hierro +3 dan se 

luciones de color am:=i rillo parduzco, a 'este grado se encn e:1-

tran hidrolisadas r¡ero aún en mayor proporción cuando las so

luciones están calientes y diluidas; tienen también como ca-

rac t erística formar complejos en solución. Existe adem~.s otro 

tino de comnuestos en los que el hierro se encuentra en esta-

dos de oxidación más altos como son~ los ferratos y ferritas -

(+4 y +6). 

Los comnuestos en los que el hierro sé encuentra 

con estado de oxidación +6 se fabrican en menor proporción, -

nero a pesar de ello constituyen la base principal de la in-

dus tria eléctrica: a este tino de comnuestos se le conoce co-

~o ferritas y tienen nor fór:nula general: MFe204, en ionde M 
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viene" ser un meta.l bipositivo o dos mononositivos; se deri

v gn nrincinalmente de los óxidos del hierro y son de gran im

nortancia en la industria electr6nica por sus proniedades ma~ 

nétic as . En el 0 tro caso o sea en el estado de oxidación ~4 -

s e loc aliza el otro gruno imno Yté<.n-: e: los ferratos o también

conocidos c0mo perferritas, su radical característico puede -

c0n-ien-:Prf'e en l f:' : órmule Fe0
4
2- son insolubles en alcohol; 

l:i ~ de los metales: Zn, Mg, Ca~ son insolubles en agua • 

. 0 1, ra c 0ncluir debe de :nenc i onarse oue el hierro se
~b tiene ~rinc i nal:nente de sus minerales y sus aplicaciones 

so n múl tiTJles. Se utiliza en f or-;.,_ e l":' :nental oara las moder-
n:,_s cons trucci :me s , en aleaciones ;¡ en infinidad de utensilios 

~ue el hombre a diMrio utiliza. 

!J) .- CO'. ii'USSTOS lJE HBRRO E~ SUB-PRODUCTO. 
(Análisis descriotivo) 

En brc s e a l a s reacciones químicas oue se llevan a -

cnb o en el nroces o bese de re duc ci5n y ta!llbién de acuerdo a 
l:'!s -comnd er2cione s hech8s anteriormente _ nuede ser posible su 

~ oner nue en lG ~uestra el hierro realmente existe en tres es 

t a dos de 0xidación ellos son: Feº pueden deducirse una gran -

vc- ried ad de óxidos e hidróxidos, nero hay oue hacer notar que 

cPda uno tiene sus condiciones eS1Jecificas -ie existencia; pa

" '' t1m e r b<? s es en el análisis nosterior es i:nnortante hacer -

un breve análisis descrintivo de los urincinales, dentro de 

los ~ u'l~s se encuentran: 

I).- FeO, II),- Fe(OH) 2 • III).- Pe2 o3' IV).- PeO.OH 

V).- Fe2 0 3·<:H20, ó Fe(OH)
3

• VI).- Pe0.0HXH20 y VII),- Fe 304. 

ilde o1~s de éstos, existen las variedades: alfa, beta, ga11:na, -

delt11 : de Rli:>;unos de ellos, 

Sus nr~nied a des nuímicas si rven de bas e nRra for~a r 

v.n<'- i dea 11{'s cla r a de los compuestos oue oued an existir en --
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nuestra materia nrima (se describen riosteriormente). La reac

ción del nroceso base se est.i m5 oue se efectúa a lJOOC y ure

si6n atmosférica, c on el ob ,j eto de tener una base oue nos sir_ 

va de nunto de partida se toman en cuenta estas con diciones -

de reacci6n. Por otra narte, el calor liberado en la reacción 

ta'.!lbién es elevado y prácticrnnente el hierro sol'.lble casi no

existe, el medio de reacción es ácido (pH::5.3). Es nosible 

por lo tanto deducir oue los comnuestos oue urobablemente ex~s 

ten son aquéllos cuyas fór~ulas están dadas nor los óxidos 

producidos se~ los mecanismos de las reacciones exnuestas ~ 

anteriormente o sean aouellos con fórmulas: Fe(OH) 2 , Fe(OH)3, 

Fe2o
3

, Fe 304, FeO: los últi'.!los como productos de la deshidra

tación de los hidróxidos y del número de molécul as de agua 

oue tendrían en c oordinación tanto los óxidos como los hidró-

xi dos. 

E).- APLICACIONES DE LOS OXIDOS DE HI3RRO. 

Como se exnuso anteriormente, los compuestos ~e hie 

rro tienen una gran variedad de aplicaciones: ¡:¡ara el cas'J es 

pecifico de los óxidos éstos también presentan sus variantes. 

De la muestra problema oue se tiene son varias las alternati

vas de tratamiento aue s e presentan: nodria en urimer ~ érmino 

recunerarse el hierro al estado elemental; obtenerse l as fe-

rritas oue son de gran valor industrial o en el ca so el egido

para el presente trabajo, recun~ rar los óxidos que ya son dis 

uonibles; auncue con imriurezas éstas no se encuentran en nro

norci ones considerables que hacen factible su recuneración, -

nor consiguiente, cualouier ry roceso oue se eligiera estará su 

jeto a lRs evaluaciones económicas oue se hagan: l a razón re

sulta clara ya oue uor regla general cualquier emnresa indus-
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t ri al tenderá a un fin. De una o de otra forma ese fin se con

s i derará satisfecho cuando se emnleen de una manera más racio

nal los recursos materiales y humanos con que se nueda contar

en un momento dado. 

En el sisteoa nue se trata de diseñar en este traba

~ º se ha elegido recunerar lo!' 6xidos de hierro debido a que -

~Qn de ~ran Bnlicaci6n industrial con resnecto a las industrias 

de h is ~in turas, cuando el hierro se encuentra al estado de 

ni11;mento. 
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CA:OITULO III 

METODO DE ANALISIS 

Al enunciar en el can!tulo anterior l~s nroniedades 

au!micas del hierro, éstas lo hacen anarecer como un elemento 

oue nuede reaccionar con los elementos no-metálicos. Esta 

reacci6n con esta clase de elementos nos conducen directamen

te a estudiar lqs comnuestos que for:na ·tcon el oxigeno ( o. -

sean los 6xidos). 

Este capítulo se considerará formado de dos partes: 

1).- Estudio teórico de los óxidos de hierro 7 sus

nroniedades. 

2).- Descrinci6n y determinación cualitativa de las 

cantidades relativas de hierro desde sus tres estados de oxi

daci6n: hierro elemental (Feº), hierro ferroso (Fe2+) y hie-

rro férrico (Fe3+): (T Ue 'existen en la muestra problema (me. te

ria nrima). 

~STUDIO TEORICO DE LOS OXIDOS DS HIERRO y s~s PROPIE 

DADES. 

Los.óxidos de hierro se encuentran amnlia:nen te dis
tribuidos en la tierra en una gran variedad de for:nas y colo-

res: nrincinalmente se conocen tres óxidos de hierro, todos -

con tendencia a no ser estequiométricos, oero su comoosición

ideal estará dada nor las f6rmulas: Feo, Fe203 y Fe304 : ade-

más de los óxidos también encontramos los hidróxidos oue vie

nen a c onstituir un estado intermedio. Sii<Uiendo la se cuencia 

de la clasificación dada en el canítul o anterior se tiene. 

O~IDO FERROSO.- FeO; es un s6lido de color negro de 

neso esnec:!fico 5.7, tiene un nunto de fusión de 1360 a 1420ºC : 

insoluble en a~a y en solución alcalina, en solución ácida -
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" 2.cciona: u resen ta estructura de la clas e cloruro de sodio 

cúbi c a) s e-uramen t e iónica: es n irof6rico, se oxida 

;! : il :nente o o r oxi~en? del aire al nunto de incandescencia, 

-.i " rde fácilmente esta nrouiedad des"Jués del calentamiento

,,:-: éJ t:n6sfer2 de hi:irógeno durante 12 horas: abs orbe fácil--

~ ~nte e l C02: .s un com'luesto berthólido ( o Pea ~u e no ti e

n~ ~n ~ estructura definida nor esteouiometría); no es magnf 

t:co en estado nuro , "Jero e s muy difícil enc?n t rarlo de esta 

f-,:·:n? , r. o::- l o oue se r res~nta c omo naramagnéti co: su €Stru.2_ 

'U '" " ,cr en e r &lmente se ~res en ta como una fa.se s ustractiva (en 

~ .'"~· ,., o:- c i ón no esteauiométrica): estructural y termodinámics 

--; · e es i nesta ble , 1 2 ten dencia es a fo ::-:nar P'e 304 y hierro 

-, ~ t /o ~_ i c 0 : ;ou fórmul a v a rí a entre Feo. 950 a Feo. ::no; se pre-

-~ r ~ r o ." red ucción ~ ' J~º~ del Fe203: cuando s e n ren a ra al-

•. :-io y ;:; ::1-:.as t em'"J (' r 2 tura s lle . .c:a a ser 1')aco reactivo. 

~~- "~ -:.clln ) r'..l e cua --: :' s e e ncuent r a en c :mta cto con el aire-

· nric:"nt& C":nbi os de col -:H· , ~asando nrimero a verde y des 

-c.; ó:i' 2 -;a r do ro j iz o ~or len ta oxidación c0n el oxí geno: su

.,. -- ;, es - p eí -ri co es d e _3 . t. "Dráctica'llente insoluble, su lenta 

~~~ s 2:- ::in o sici6n "ro:lac e Fe 3o4 , H20 e H2 ( ::;.ún en frío) 

1F'e{OH) 2-Fe
3
o4 + 2H20 + H2 

~ r'.l? c.~ci o un reduct or: s e C.)mnorta como una base y dá con

: ::-:e {,~ : jos , "al ·=s de hierr o bi-.,osi tivo: sus cristales nre--

'P~t ~n i ~ estructura de la clase I oiuro d e cadmio: es un --

· :::.-:::. ;o -;-, o :·fo , b :'l.s t a !"lte solut:: e en soluc iones de amoníaco,-

'.l ~~ 1~ ~nte se en~uen - ra en s oluci5n con Fe3+. 
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'.' \: I DO P''.::~RICO--?e2o 3 : co:n11uesto de color .gris oscu r 0 

metálico con matiz roj izo: neso esuecifico se encuen t r a entre 

4 . 0 a 5. ~. s u dureza está entre 5. 5 a 6, 5; nresenta Jiferen-

tes al6 t ronos , ~ntre ellos la ema tita aue adem~s se ~ res enta

c 0mo la va riedBd gamma ferromagnética, mientras o'J~ " "' <c3.:"2 -

l a i nfluencia de l::i ~e ~Derntura: s e iescornnone en el ~i re a -

1 20C'ºC (en Pl . va cío 8 lOOOºC ) n::ira da r 02 y Fe 304. 

6Fe20 , ____. t 'l'e -,cft + 0'2 
_. - ...+ 

Su volumen molecu.J.a.r es a nr oxi:nada:ne!lte rt e 30 . 3; é3 -

la va riedad alfa se 1. e c onoce como hema ti ta, for:n2 cr::.s tales 

de tino trigonales (r 1jos) o exag-onal es (negros ) : re e cciona

con s oluci ones '.ie ácido c lo rhídrico: la can tidad de a ip¡a c: ~:f. 

mica.mente combinada con el óxido va ri a de acue r il o al :r.ét. J d.0-

d e su nr euar aci6n: se han hecho :nuch::.s in"'.:entos ryar2 a i s ::.2 r-

los hid ratos dife rente s y s ola:nen te un o s e ha establecido c ~ 

mo una entidad auimica: el mon ohidr ato . 

OXIDRATO FERRICO .~ FeO. OH: existe en muchas f: r 32?. 

den endiendo del método de pre oaraci6n; cuando se c a.l i enta :ó -

2000 c el nroducto es a lfa-Fe203: el color pard o rojiz ;:i corr~:: 

non de a la f6rmule Fe2 0 3. XH20; su peso especifico s e enc~en

t r a en t re ~ .4 a 3. 9 : e s i nsoluble en alcohol 7 agua , r.~acci~ 

na en solución á c ida ; se nroduce co~o un nreci n i tado ge~ati

n os o o hidro.gel cuand0 se adiciona un álcali a un;:i s olución

c on t eniendo iones Fe 3+: se presenta en dos va ri edades , la 3l 
f a y la ga:nma : l as variedades alfa, anhidra e ~1dratada co-

rres nonden resn e c tiva::ien t e a la goethi t a y l a l imonita y la

¡;ra;nma c 0n le lenidocrocita: no r calen - amiento de a:nbos, se -

0b tienen los alótrouos alfa y ga:rt~a del óxid ~ f é rric o . 
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OXIDRA'!'O "'::!lR!~"' ~I"'.:"'RA'!'ADO. - Fe0.0HXH2 0: se nresen 

t2 como mineral color ro j iz o o nardo, en ocasiones con matiz 

oscuro casi negro : con_~o -r.nas estalactitica y botriade; es -

amorfo con neso es~ecifico 3.ó a 4.0: se le conoce como lim~ 

nita: su dureza es de : a 5.5, nodria considerársele como una 

var i ed ad del anterior. 

O~IDO FERROSO-FSRRICO.- Fe304 , Fe(Fe02)2 ó Fe0.Pe203: 

en 1~ naturaleza c onstituye la ma~etita (niedra imán ) , cris

taliz?. en octa edros · o dodecaedros de la singonia cúbica, se

c onsidera como una esninela, Pe(3+)(Fe(2+)Fe(3+))04: nresen

ta color ne~ro ~ e hierro, intensamente ferro~ético (carác

ter nue nierde al nasar a Fe203 a 550ºC); peso esnecifico 4.9 

a 5. 2: dureza 5.5 a ó.5; indice de refracci6n 2.42; forma mu

chos hidratos, ninC"\lno de los cuales nueden caracterizarse di 

rectamen t e, el més .común es el tetrahidrato: calentándolo en

nresencia de aire uuede oxidarse a Fe3+; la estructura de la

clase esninela s e nresenta con los tres cuartos de los huecos 

nue dejan los átomos de oxi~ano, ocunados una narte nor iones 

binositivos: es t a com1Josici6n es la aue c orresnondé ~a un fe-

rrito de hierro ferroso: presenta un volumen molecular de 

44.5; funde a 15386c insoluble en a~a, no se ataca fácilmen-

te . 

Debido a nue en la narte corresnondiente a las gen~ 

ralidades ya se ha dado la descrinci6n de las uroniedades de

las aminas e incluido~ hasta ahora las nroniedades del hierro 

y sus 6xidos, únicamente para objetivos del análisis resta -

nor ~o~ 0 ribir al nitrobenceno; la razón en oue este comnuesto 

se encuentra nresente en la materia prima aunque sea en muy -

neaueña nrouorci6n. 
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'l l'!'R0 3 E'.'!CENO.-C
6

H
5
-No2 : es un lfouido inc oloro de 

olor C" r acteristico narecido a las al!nendras ama r R:ae , inso

luble en a.gua y miscible en t odas nron orc iones en alcohol,

é t er, benceno: fácilmente voláti1 pron iedad cue se utili ze 

para arrastrarlo con vanor en mezcla sul f onítrica &e emnlea 

en nerfumeria con el n~mbre de esencia de nirvane: ,.,un to de 

fusi6n -15ºC; nunto de ebullici6n 98ºC: coeficien t e de dis~ 

luci6n a 15ºC,l.209g/cc.: en ausencia de grunos ácidos l c!O 

ni t rocom,.,uestos aromáticos nrácticamente no son afec t ados -

nero desarrollan un color amarillo naran ja, nor l a acción 

de los álcalis. 

~ESCRIPCION Y DETERMINACION CU&~TITA TIVA 

DE HIERRO 

(Procedimiento de análisis ) 

I) .- OBSERVACIONES GENERALES DE . MU ESTRA :?ROBLEMA. 

Bien mezclada, nresenta un asnecto consistente co 

lor ne~ro; fuertemente magnética; olor nenetrante (cars c t e

ristico de comnuestos orgánicos); efectuando nrueba s cu&li 

tativas de solubilidad se observa que la muestra es s ~luble 

en a¡:;ua (forma una sus nensi6n s6lido-liquido) e insoluble -

en disolventes orgánicos: presenta un pH=5.3: llevada a se

ouedad oueda formando une nasta fácilmente nulverizable, al 

nulverizarse se convierte en nolvo negro con ners istencia -

de su magnetismo: muy s oluble en ácido clorhídrico concen--

t rado y aún diluido: insoluble en ácido nítrico y s ulfúrico 

concen t rado; la muestra s eea, nor elevaci6n de la temnera tu 

ra 1'18Sa a un nolvo rojo oscuro a unos 500ºC: al dis olverse

en soluci6n de ácido clorhídrico aueda una necueñ a norci6n

de residuo ne~ro (carbón ) aue llevado a combustión, desana-

rece. 
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31 orocedimiento de análisis uara efectuar todas 

las determinaciones de l os comnuestos a analizar se dá a cog 

tinuaci6n con los .métodos ,.xistentes y los utilizados en ca

:ia caso. 

II).- DET~R!~INACION DE :!TJMEDAD. 

Como la muestra uroblema se oresenta en lodo acuo

s o , nara uod er conocer l a comoosici6n existente fue necesario 

dete rminar la cantidad de humedad cue contenían dichos lodos: 

la humedad determinada comnrende todos los comnuestos líaui

dos contenidos en ella, ya sean orgánicos o inorgánicos: d-e

Bcuerdo al s i ~ien te orocedimiento: 

Con el fin de tener una muestra reuresentativa y

de esa forma tener un análisis medio lo más auroximad'.J uosi

ble, en una can t i dad del orden de 2·')kg. se homogenizó lo me-

jor nosible hasta tener una uasta, de la cual desnués de ha

ber cuarteado durante va~ias veces se llegó a obtener una 

muestra nequeña de 43.)0g. la raz6n de haber reducido basta.

esta can t idad es oue se efectuaron análisis a escala neaue~a. 

Seleccionada y pesada la muestra, se llevó a seouedad en una 

estufa cuya temneratura se mantuvo entre los 100-llOºC, con

nrevio establecimiento de un tiemuo de calentamiento y enfr!a 

miento de la muestra para ¡$¡ctuar las nesadas con los mismos 

intervalos. Este tiemoo fue al orincinio de 3 horas, y des-

nuér en intervalos de 1 hora; desuués de cada periodo 4~ ca

len ~ amiento y enfriamiento sucesivos (la muestra se enfrió -

en desecador nara evitar contaminación con la humedad de la

atmósfera) se nesó la muestra y se renitió la ::úsma Juera ci6n 

hasta oue ya no hubo variación en la .,esada (o sea basta ci;.e 

el neso oermAneció constante). El recioiente en el cual se -

P.fectuó la determinación fue también .,reviamente ouesto a ,,~ 

s:i constante. 



"J ATOS: 

?eso 1e mues"ra húmeda= 4 3.30g 

Pes e de muestra seca= 27.85g 

Los cálculos se efectuaron de acuerdo a la si.guie~ 

te fórmula basados en : a can"idad de sólidos residuales: 

!"CR~A : 

"5ólidos=(neso de muestra seca ) (neso de lodo~)XlOO) 

CALCTJLOS: 

%Sólidos= (27.85g/43.30){100)=64.08 

si nc rciento de hwnedad se calculó uor diferencia, 

igual ando el neso de muestra ori~inal a 100~, con l~ fér:m.ua: 

%Humedad en la muestra=lOO - 64.08 = 35.92 

RESUL '.!'ADOS: 

'l'SOLIDOS= 64.08 anrox. 64 
~MEDAD= 35•92 " 36 

Total 100. 00 

III).- DET~RMINACION DE NITROB3NCENO. 

Anteriormente se exnusieron las oroniedades físicas 

y ouímicas nrincinales del ni tr0benceno,. su determinación 

cuantitativa es posible efectuarla desde dos ountos de vista: 

uno comnletamente general y otro aue es más esnecífico. 

Le identificación ~ e comnuest0s conteniendo un gru

no nitro s e efectúa nor reducción a hidroxilamin~. El nr0cedi 

miento c onsiste en reduc i r el grupo nitro, con un a~ente re-

ductor a hidroxilamina y su nosterior identificación sobre el 

,...,a.ctivo de Tollen 's. 

Sin embargo , esta reacción es interferida ,or los -

comnuestos nitroso, azoxi y azo: noroue cuando se someten a -

la misma reacción nroducen los ~i,;suientes comnues t os finales, 
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r?.snect i va:nente: hi ~ roxilamin Rs, hidrazo e hidrazainas; los 

cu Pl e~ reducen el reactivo de Tollen's (solución ~e nitrato 

de nlata amoniacal) en fri ·o. 

P2 ra nuestro caso este método vendría a constituir 

1P for~a ideal de análisis si nuestra :nuestra no se encont~ 

ra mezc l 1°da ; 1" ero en el cas o nresente objeto de es"tudio la -

~ues +.ra e s una me zcla . Por lo tanto hubo necesidad de aulicar 

un méto do h3~ t8 cierto nunto un noco especial por las carac-

:e r ist 1 c ~s del ~robl ema. 

=:::-:. e l lsborato rio el "1 rocedimiento a·üicado f·.le el 

,., ::.. P-u ient'!: t:o:nando una :nuestra de la mezcl 3 1Jroblema v nroc!!. 

rPn do fuera en su mayor riarte liouida, se sometió a destila

ción directamente con el objeto de senarar los sólidos de 

l 'ls li ()uir!os, ya r ue de otra forma si se nrocedia. DOrejemnlo 

e efectua r una filtración la senaración n o era total, la ra

zó n es C'ue lB mezcla '.,-¡resentaba. muchas dificultades para fil

trarl a y no se contaba con el eouino adecuado para efectuar

un 2 senaración comnleta, en cambio de la otra forma fue fácil 

L ' senaración :r nor volatización separar en mezcla los com--

1"uesto s orgánicos. 

El destilado obtenido nresenta un asnecto amari--

llento y oloroso, no se observa la formación de capas (acuo

sp u orgánica) sino oue la :nezcla se nresenta en forma homo

génea: une vez efectuada la destilación se hicieron extraccio 

ne s c 1n solvente, anrovechando las nronieda des del nitroben

ceno de ser s olubles en al!1:Unos comnuestos orgánicos y la in 

sJlubilidad de estos mismos solventes en el a~a. 

El solvente utilizado nara tP.l efecto fue el bence 

n ~ y l e rRz6n d e su elecci6n fue l a diferend.8 en"tlunto de -

ebul lici6n. m 1 2 literatura :., encu"n t r a n las técnic a s de -
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extracción con solvente y como se mencionó anteriormente se -

'.lasa en 18 s e naración él.e un comouesto orgánico desde una solu 

ción o susnensión en 0tro líauido no r agitación c on otro arg~ 

nico en ~1 cual el c omnuesto oue se auiere extraer es miscible 

y el líouido riue lo contiene es inmiscible con '.l.icho solvente 

o so roximadament.e inmiscible. Generalmente el líouido oue los 

con t iene es ao·ua v las comuuestos orgánicos más uti l izadas e~ 

mo solventes son~ éter etílico, éter isoor ooílico, benoeno, -

cloroformo, tetraclaruro de carbono y éter "e oetróleo. El 

solvente elegido denenderá de la solubilidad de la sustancia

nue se ouiere extraer, de la facilidad can la cual el solven

te oueda seoararse del soluto y del costo del solvent e; en 

oneraciones de laboratorio oara pruebas efectuadas como es el 

caso oue nos ocuoa los costas son de poco significado. 

El destilada total obtenido fue de un volumen total 

de 175ml y e este volumen se le oracticaron extracci ones suc~ 

sivas con benceno: la nropiedad física de interés para elegir 

benceno fue el nunto de ebullición (68°C) en rel ación al com

nuesto orgánico oue se iba a extraer. Desnués de efec~Jada la 

extracción hizo una nueva destilación controlando la tempera

tur8 en e~ rango ~e 70-80°C; nartiendo del volumen inicial -

(17500) el volumen residual fue de 2ml, de un líruido con co

loración comnletamente amarilla y fuertemente oloroso;·e1 de~ 

tilado incoloro y oloroso (característico del solvente); debl 

do a oue el volumen residual es muy neoueño y n o alcanzaría -

nara oosteriares análisis cabe la nosibilidad de admitir oue

el residuo es nitrobenceno nor sus características físicas. 

JATOS: 
Volumen ori~inal 

Volumen residual 

l 75ml. 

2ml. 
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Los cálculos se efectuaron de la siguiente forma: 

el líauido total referido a la mezcla homogénea (sólido-lí

nuijo) renresenta el 35.92~: 

Por lo tanto.-
%06H5N02=' (2mlX36.c~ /(l 75ml )=O. 4 

(en la ~zcla s61ido-liouido). 

En b!>se a la cantidad de liouido se obtienen los

S l."'Uientes resultados: Sunón~ase una muestra de lOOg: del-

8~álisis se obtiene oue ó4g renresentarán l a cantidad de só 

l i:ios y 3óg renresentarán los líouidos en forma de humedad, 

de esta hwnedad el 0.4% será nitrobenceno o sea: 

C6H5No2 =(36)(0.4)=l.44g/100g de muestra 

C6H5N02 =l.44g/(l.209~cc) = l.19 ml/lOOg de mues 

t r :1. 

IV).- Di::'l:::!RMINACION DE ANILINA. 

Ya se han mencionado les nrooiedades de la anilina, 

y es neces8rio recordar oue es inestabl_e en presencia del a_:!:. 

re, su inesta.bilidad aumenta en el medio en el cual la enco~ 

tra mos mezclada, Sobre la !!IUestra nroblema se llevar:m a - -

efecto varias nruebas nero en nin;;ún caso se obtuvieron re-

<Jul tados nositivos, nor lo oue se descarta. la ,.,osibilida.d de 

su existencia, los métodos emnleados uara la identificación

de las anilinas es el mis'llo oue se utiliza nara las aminas -

~rim? rias: están basados en reacciones secuenciales; uno de

ellos: se adiciona una can:idad de cloruro de bencensulfoni-

1 r. (C6H5so2Cl), nrocediendo desnués a adicionarle un8 solu-

ción rle una base fuerte, formánd0se una solución clara, las

T'P3cci:mes nue se efectúan son: 

C6H5-Nff:? + C6H5-S02-c1-c6H5NH-S'.)2-C6H5 + HCl 

:::6H5N H-S02-C6H5+HCl + 2KOH-KC1 + H20 + (CóHs:N-S02-
C¿H5)K 



Otro dé los métodos seria nor reducci6n de la amina, 

2 una sal de diazonio; se obtiene primero el (HN02) ácido ni

troso, ~or reacci6n de nitrito de sodio con una solución de -

á cido clorhídrico; desTJués se adic iona esta soluci6n a la ami 

na, nrocurando mantener la temneratura nor debajo de oºc ya -

aue los comnuestos diazo se oxidan en el aire con ex-plosión;

la secuencia de reacciones son como sigue: 

~aN~ + HC1----.HN02 + NaCl 
-5ºC C6H5-N02 + HN02 ----..c6H5-N=N-C6H5 (comnuesto diazo 

colorido). Desnués de haber efectuado los análisis anterio-

res aue fueron los más indispensables r¡ara caracteriza r la 

!Iltles t ra desde un nunto de vista general, a continuaci6n se 

enunciará la marcha seguida nara determinar el hierro en las

formas en oue se encuentra en la ~ezcla sólida, y además el -

hierro ferroso y férrico disuelto. Como un complemento para.¡ 

la identificación cuantitativa y cualitativa se enumeran las

caracteristicas analíticas de cada i6n. 

V).- CARACTER:CSTICAS ANALITICAS DEL Pe2+ Y Fe .3+ 

Hierro ferroso es un catión verde pálido, inesta b le, 

se oxida con facilidad en el aire debido al oxigeno, nasando a 

ión férrico, esta oxidación es lenta en medio ácido pero au--

menta rápidamente al alcalinizar la solución: sus comnlejos -

son estables. 

Hierro férrico es incoloro o ligeramente violeta, -

en soluciones clorhídricas o sulfúricas forma c omnl ejos de c~ 

lar a rn?.rillo rojiz-J, tamb ién for:na comnle jos rie color rojo -

intenso con SCN-. Ambos cationes son ácidos aunque no mucho,

un noco más el férrico y el ferroso. sus hidróxidos no se di-



35 

'1 '.l e l ven en ~~ceso de CH-; na ra ambos existen reacciones 1e 

:.dentificaci6n cualitativa generales y esueciales, a lgunas 

1e l as ~enereles son: la reAcción con un hidróxido alcalino

fue r te , los dos forman hidróxidos, el ferroso nrecioi ta en -

formP. de hidróxido ferroso blanc o oue luego se va oxidando -

l ent2mente a hidróxido férrico de color nardo: nin~o de 

los dos s e ha a islado como tal ya nue cuando se secan se des 

comnonen de acuerdo a la reacción téorica: 

bos se¡1;Ún: 

2Fe(ÓH)
3

.........,Fe2 o
3 

+ 820 

Los carbonatos alcalinos también reaccionan con O!!!_ 

Fe2+ + co
3
2-____.FeC03 

4FeCO~ + H20 + 02 -4C02 + 4Fe(OH} 3 
2Fe( OH) 

3
----.Fe203 + 3H20 

2 Fe3+ + 3co 3
2----.Fe2(a03) 3 

3H20 + P'e2 (co3)3--......2Fe(OH) 3 + 3C02 

El áci do sulfidrico (H2S) también reacciona con a~ 

bos dando el sulfuro ferroso y el férrico reslJectivamente; -

je l A misma manera como existen reactivos ~enerales, hay los 

re?ctivos esneci ales nara identificar cada ión, e j emolo: pa

r ?. el ión ferroso está el ferricianuro uotásico el cual en -

nre:iencia de éste nroduce un urecinitado azul, c onocido como 

?. ZU ' de turnbull : la dimetil glioxime etc •• Para e l cati6n -

férr ico existe el ferrocianuro uotásico oue oroduce el azul-

1 e ~rusia y el tiocianato notásico: etc •• 

')es de un nunto de vista cuantitativo también exis

ten nr ocedimientos esnecific , s, en este anartado únicamente

:: e har:'i referencia a la forma de determinaci6n de hierro so-

luble . 



VI).- D~T~R!i!INACION OE HIERRO SOLUBLE. 

Debe de entenderse oor hierro soluble la cantidad 

ie este elemento oue s e encuentra en la muestra en forma di 

s uelta: nara efectua r élrla evaluaci5n cuantitativa de la 

muestra can resnecto a esta deterI!linación se hizo el análi-

sis nara s qber si éstas cantidades eran significativas o no, 

p continuación se ex~one el nétodo de análisis: 

A).- Fundamento del método.- Se basa en la oxida

ción del Fe2+ en solución ácida, nresente en l a solución de 

la muestra nroblema mediante una solución valorada de per-

mpnganato de notasio (KMn04 ) sesui:i2 de posterior reducci6n 

:iel Fe3+ uresente, va l or2ndo a continuaci6n con S ) lución -:e 

rer.:ian~a nat a la t ot?l idad del Fe2+. 

B).- Procedimiento.- Se homogeniza la ~ezcla ori

ginPl (sólido-lf0uido.), se toma una mue f' tra reuresentativa

de anroximadamente 5g y se :iisuelven en lOOml de agua, se -

filtra. la solución la.vando bien el residuo y recogiendo el

fil trado en un matraz aforado de 250 ml, después se afor,., a 

la marca. La titulación con solución valorada de nermangan~ 

to (O.lN) se hace sobre partes alícuotas de 25 ml adicion2!! 

do lOml de ácido sulfúrico (1:3), el punto final es anuel -

en el cual la solución adauiere un color rosado nermanente. 

Reacciones: 

KMn04 + Hzº ~I{'i- + Mn04-

2Mn04- + 10Fe2+ + 16H+ -2Mn2+ + 10Fe3+ +8tt
2
o 

Hasta este momento se ha valorado el hierro fe--

rroso, nara valorar el hierro férrico, es el mismo nroced~ 

miento excento 0ue en este caso urimero se redu ce a hierro 
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~c rroso y luego se valora como hierro ferroso total, con so

luc i ón de nermanganato. 

En otra n2rte alicuota de 25ml, colocada en ,un ma

tr?.z erlenmeyer de 250ml y acidulada con ácido sulfúrico 1:8 

s~ agrega un par de ~ranillas de Zinc dejando reaccionar has 

tR oue la reacción sea comnleta, se comnrueba con la prueba

de la --ota, si ya no existe hierro férrico se continúa de -

ncuerdo al ~nrocedimiento dado anteriormente para valorar al

hierro ferroso. Las reacciones oue faltaria mencionar se dan 

F1 continuaci6n: 

Zn + 2Ft----..zn2+ + 2H 

2f!+ + 2P'e3+ -2Fe2+ + 2f!+ 

Zn - 2e + 2Fe3+ · -2Fe2+ + zn2+ (reacci6n 0 ue co!! 
densa . a las dosanter1ores) 

DATOS OB ~ENIDOS. 

Vl = 0.15ml 
V2 = O. 3ml 

Soluci6n: nermanganato de notasio, O.lN 

Vi es el volumen emnleado en la titulaci6n de hie

rro ferroso. 

v2 volumen total nara titular el hierro ferroso y -

fprri co, como ferroso. 

P'OR~!l_;LA DE CALCULOS: 

g de Pe2+ =(V1XNXMeqXaforo)/oarte alícuota) 

g de P'e3+ = ((V2 -V1)XNXMeoXaforo)/(narte alícuota) 

DATOS: 

N(normalidad) = 0.1 

Meq. = 0.05585 

V1, V2 ya fueron dados. 
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(0.15mlXO.lX0.05585g/mlX(250ml)/(25ml)= 

0.0083 

g de Jl'e3+ = ((0.30ml - 0.15ml}X0.05585g/mlX250ml)/ 

(25ml)= 0.0083 

Como las cantidades de iones ferroso y férrico son 

iguales, el uorciento en la muestra original es igual. 

Cálculo de porcentaje: 

Peso de muestra original = 5g 

%de hierro: ferroso o férrico = (O. 008 3gll00 )/( 5g)= G.16 

VII).- DETERMINACION DE HIERRO TOTAL 

Se va a. entender como hierro total aouel oue se en 

cuentra en los estados de oxidaci6n 0,2,3. De a.cuerdo al prQ 

cedimiento escogido para este caso se trata de: Primero, di

solver el hierro oue se encuentra en forma de Óxidos, asi c~ 

mo también de oxidar aquel oue se encuentra en su estado ele 

mental: segundo, una vez oue los comnuestos de hierro se en

cuentran disueltos en su estado más estable (+3) se nrocede

a hacer su valoraci6n de acuerdo al método escogido. 

La disolución de la muestra se logra agregando so 

luci6n de ácido clorhídrico y calentando, de esta form<' tan

to los 6xidos como el hierro elemental se disuelve pasando a 

hierro + 3, su~oniendo aue en la muestra se encuentran sola

mente los óxidos: ferroso -(Jl'eO), Férrico (Fe203 ), y ferroso

férrico (Fe 3o4 ): las reacciones se dan a continuaci6n (NOTA: 

la razón de haber escogido el ácido clorhídrico es oue éste

disuelve con mayor facilidad a dichos 6xidos, no así el áci

do sulfúrico y el nítrico el oue no tiene ninguna acción so

bre ellos): 
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Fe2o
3 

+ 8HCl---.2Hl'eC14 + 3~0 

Feo + lOR+ + 8Cl- 2HPeC14 + Fe2+ + 4H20 

2Feº + 6 HCl--.2PeC1 3 + 3~ 

Parecerá un -poco rara la molécula HFeC14, pero no es 

más oue el cloruro férrico (Pec1 3) y una molécula de HCl, oue

se P.ncuentra coordinada a él nor el exceso de ácido y por las

caracteristicas tan es~eciales del hierro {elemento de transi

ción). La valoración del hierro en solución es posible hacerla 

nor métodos volumétricos o ~ravimétricos. 

El método emlJleado fue el volumétrico, nor nermanga

nimetria; el fundamento del método es el mismo que en el caso

exnues to antP.riormente; se cambia el ácido sulfúrico por el á

cido clorhídrico por esta raz6n antes de valorarse la solución 

debe de consiñerarse oue el ácido clorhídrico también se oxida 

nor el nermanganato en nresencia de iones rérricos (producidos 

al titul ar) sei>;Ún la reacción: 

2Mn04- + lOCl- + lóq+~2!1Jn2+ + 5Cl2 + 8H20 

Consumiendo el medio solución de nermanganato y con 

duciendo a su vez a resultados erróneos. Esta dificultad se s~ 

ner2 tom2~do nrecauciones. Existen dos formas de superarlas: -

?) .- Se elimina el exceso de ácido nor evanoraci6n, tras la 

?1 ici6n de un li~ero exceso de ácido sulfúrico 1:8, antes de -

:.o'.n~te r l a muestra a la acción del zinc: 

fleacción: 

Obtenida la solución en for:na de Fe2 (S04) 3 se agre

~?n jos a t res granallas de zinc v se dejan reaccionar, evit~ 

no 1 ~, en +radi.. a·e e ire, se e isla el siste:na (!llatraz erlenmeyer) 



tanándolo con un taoón de hule y colocando una válvula de BU!l 

sen en él. Luego se orocede a la titulación de la solución 

(como en los casos a.nteriores el hierro se encuentra en for!'lla 

de hierro ferroso). b).- Con el uso del re~ctivo d e Zimmer-

mann y Reinhald; está comnuesto de una mezcla de sulfato man

e;anos~ (Mnso4 ), ácido fosfórico (H3P04 ), y ácido sulfúrico 

(H2so4 ): se anlica debido a oue reduce el potencial de oxida

ci6n del sistema nermanganato man~anoso, asi como tambiéR el

del sistema ferroso-férrico al comolejar en este c aso el hie-

rro férrico formando el ión Fe(P04) 2 3- prácticamente incoloro. 

Bajo estas condiciones el nermanganato oxida al ión ferroso -

ránidamente, siendo en cambio muy lenta la reacción con el áci 

do clorhídrico. Las interferencias que oodrian ~resentarse se 

deberán a silicatos de magnesio y de calcio. 

El nrocedimie~to emnleado fue el exouesto al urinci 

nio. De una muestra llevada a seouedad nreviamente se pesan -

0.5g y se nasan a una matraz erlenmeyer de 25 'lml; se adicionan 

lOOml de solución de ácido clorhídrico al 30% y se lleva a 

ebullición h asta cue se alcanza un volumen final de 30ml: la.

solución asi obtenida se endria, se filtra, recogiendo el fil 

trado en matraz aforado de 1 10ml desuués se af ora a l a !'!larca. 

De esta solución asi ryrelJarada tomar una parte alícuota de 

25ml y vertirla en un matraz erlenmeyer de 250ml, agree;ar 

15ml de ácido sulfúrico 1:8 y dos a t res ~ranallas de zinc, -

(el mismo nrocedimiento anlicado anteriormente se anlica en 

este caso). La nrueba de 1 8 gota e aue se hizo referencia an

teriormete c .onsiste en tomar una gota de esta solución con un 

agitador de vidrio y mezclarla en un a zulejo bl a nco o en una

cá~~Jla de ..,orcelana con una gota d e sulfocianuro de a monio 

(NH4 SCN) debe dar un color rojo tenue, en cas o contrario se -
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<> r•T " P'8 m8s granalla de · zinc hast? oue la reducci6n sea :nás com

nl~ t a , desnués de lo cual se valora con soluci6n de nermangana

t o. ParA comnle~ar l as reacciones oue están basadas sobre el 

mis~o urincinio anterior se dan las siguientes: 

10P'eS04 + 2KMn04 + 8H2so4 -5Fe2(S04) 3 + 2MnS04 + -

K2S04 + 8H20 

Zn + H2S04:----+ZnS04 + 2HO 

Pe 2 (S04) 3 + 2)10 - 2FeS04 + H2S04 

:'.'Y-ueb P. ..l e l A ""Ot:=i: 

'J,.l. TC\S 0!3'!'".:FIDOS E"! TRES ',füESTRA S DH'ErtENTES: 

~·~ue~tra 1 V1 15ml 

'.~'J "stra 2 V2 14.?ml 

Muestra 3 V3 14,Bml 

Pe s o de cede muestra = 0.5g 
' 

Parte alícuota u ara cada caso 25ml 

Aforo = lOO:nl 

Normali dad de la soluci6n = 0.1 

'ililienuivalente = O. 05585g/ml 

Un volumen nromedio seria renresentativo de las tres 

T.Ue ~< t r as y p nue l?s variacinnes en volÚ!llanes gastados no son -

r:r andes, 

FORMULAS: 

V= (V1 + V2 + v3)/3 

f'. de P'e ( V.lC'fXMeqXaforo)/(narte alícuota) 

7~ de Fe en sólidos = {~ de P'e'G.00)/(neso de :nuestra) 

:: AL'.:ULOS: 

V= (15ml + 14.?ml + 14.3ml)/3= 14.83~1 

~d e P'e (14. 83mlXO.lX0 . 05535g/~1XlOO:nl)/(25ml)=0. 331 1 

( b?. se seca ) 
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% Fe= (O,JJ13gXl00)/(0.5g) =66,26 (base seca) 

fo de Fe ={66,26X0.6408) = 42.45 (base húmeda) 

VIII),- D3TSRf.UNACION 08 HIERRO E:LE~1!3NTAL (Feº). 

Los métodos en si, se refieren a la determinación cuan 

ti tativa del hierro metálico en nresencia de óxido de hierro y 

minere.les o escorias tratados, 1Jor lo tanto nuede anlicarse a

nuestro caso. Son cinco los métodos encontrados en la literat~ 

r e , y son: 

1) .- Método del cloruro mercúroso . de Wilner y ~fo rk. 

2 ) .- Método del cloruro fé rrico de a:!Iristensen, 

3) .- ~é to<io del sulfato cúnrico de Frerichs. 

4) .- Método del cloruro de 1Jot2sio-cú1Jrico de Riott. 

5) .- Método c' el sulfato cúnrico con mercurio cor:io ca-

talizador de 'lf . G. Habashy. 

Para las determinaciones del laboratorio, en l a mues

tra aue se está analizando no se a1Jlicaron todos: de ellos s ó

lo se eligieron dos y además otro adi c ional aue aunaue no s e ex 

nusa en la lista ante rior si se lleg5 a hacer y además l os ~e

sul tados obteni:l.os se consideran acentables, este se bas a en -

la senaración física por malla . 

1) .- Método de Wilner y Merck, de acuerdo a 12 reac

ción del cloruro mercúroso con el hierro elemental: 

Feº + HgC12----+ Hgº + FeCl2 

El cloruro ferroso formado se valora con solución de 

nermane2ne t o. 

Técnica.- La determinación se efectuó ne s ando alred~ 

dor de lg de muestra nreviamente reducida y nulverizada , des-

nués se lleva a un ma traz a f orado de 250ml, del cual se ha des 

~lojado ~ el aire haciéndole nasar C02 nara que la reacción s e-
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efe ctúe en atmósfera inerte. Se agregan 2g de cloruro mercuro 

so sólido y 50ml de agua, se lleva a ebullición lenta y se 

'.ll'ºn tiene R esta temneratura durante a nroximadamente 1 minuto, 

s e afora el matraz a l a ma rc a y se ·:eja en!riar hasta una tem 

.-. .-, ratura de 15º0, se agita bien y se 'i ej a reuosar hasta que -

s e denosite el ~recinitado, Para elimina r los sólidos es nece 

s a rio filtrar y reco~er el filtrado en un matraz lleno urevi~ 

mente con co2 • La titulación del hierro elemental que reacci~ 

n6 s e ha ce con narte alícuotas de 25 ml en nresencia del reac 

tivo ~e Zim.~ermann-Rei"lhard, 

'J Jl T\lS JBTE~IDOS SOBRE TRSS :IID3STR.~S DIFERENTES: . 

Voldmenes gqs t ados en los tres casos= 0.15ml. 

Peso de muestras lg. 

A foro = 25'Jml. 

Cál culos (segú.n l a s mismas fórmulas a nteriores). 

g de Feº ~ (0.15mlXO.lX0.05585g/mlX250m: )/(25ml) 

o. 008 3 

% de Peº en sólidos (0.0083gXlJO)/( lg )= 0.83 

(base seca) 

% de Peº en lodos= (0.83XJ.ó408) = 0.53 (base hií:ne 
da) -

2) .- !-.~é todo del cloruro férrico de Cnristensen; la 

re P. cción nue se lleva a cabo en él es: 

Feº· + PeCl ---3PeC12 3 
Técnica.- Se nee a n alrededor de 0.5g de muestra re-

nucida , y se colocrin en un matraz aforado de 250!!11, se adicio 

n:: n 5.')ml ~e soluci ón de cloruro férrico (lg de cloruro férri

~' nnhid ro en 200ml de agua). El matraz se t a na y el contenido 

~ e é• ~it q vi~orosamente durante 15 ó 20 minutos: l & solución -

'e .J ilu_ve P l r. m<• rc :" c on 8!Dlf' hervida , se 1ezclr;: :; se t ana el 

~~ tr~z , ~J~ rd~ njose des"ués durante una noche. Se toman n ~ r-

tPB a lícuotas de la solución aue sobrenade y Be titula con so 
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luci6n valorada de ~ermanganato; un t ercio del hierro total ti

tul a d o corresoonde 21 oeso del hierro metálico nresente en la -

mues t ra (ver re acc i6n). En si, na ra nuestro caso fue neces a rio

hacer 8 1gunas va ri a ciones a l método origina l, oor l es ca r acter_is 

tica s de la muestra l a rel a ci6n de hierro a cloruro férrico fue 

de 2:1(10g de mues t ra a/5g de cloruro férrico). 

DATOS .OBTENIDOS SOBRE DOS imJESTR.A.S: 

Peso de muestra=lOg •. • 

Volúmenes gastado s = 4ml 

Alícuotas 

Aforo 250ml 

CALCULOS: 

25ml 

Fe(total) = (4mlXO.lX0.05585g/mlX250ml)/(25ml)= 0. 223 4 

g de Feº(en muestra) = 1/3 de Fe total= 0 .0744 

% de Fe 0.744(en base seca) 

% de Fe 0.47 (en base húmeda) 

3).- El tercer método anlicado, se basa orinc i~almen te 

en l?. observaci6n visua~ de la ~uestra, el hierro elemental s e -

encuentra en pa rtículas de tamaño regular que se pue den seoarar

oor malla. 

Técnica.- Se nes6 una muestra de lg y se hizo nasar a 

tr?.vés de una malla Nº 325 con agua para arrastra r todo ffl 6xido, 

el resto oue oued6 en la malla se sec6 ·:.ha sta a lcanza r el peso -

constante ( aunq ue esta v2loraci6n no es enteramen te cuantitativa 

en un 100% sirve oara dar una idea del tama "í o de la.s na rtículas

y del número de ellas en cada muestra). 

DP TO OBTSN I :JO SOBRE 'JNA MrJES TRA p ; ·. ~ .,. " ·_TJ A: 

Mu P-s tra = lp; 
Residuo = 0.014g 
% de Feº ( ) .014gX100)/(lg ) 
% de Feº= (l.4X0.6408 ) = 0. 89 

1.4 (en base seca) 
(en bas e húmeda ) . 
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El resultado obte r ido noreste procedimiento es alto

comryarado con los obtenidos anteriormente;una de las influen--

c i ~ s na ra éstos resultados altos es el 6xido que queda en la -

su.,.,erficie de las partículas. Ahora bien,para ser congruentes -

C' n un solo resultado,cabria la posibilidad de tomar un urome-

dio aritmético primero con dos muestras y desnués con las tres 

~ara fijar un ran~o de variaci6n;ésta variaci6n nos daría dos -

limites uno sunerior y otro inferior ,que estarían sujetos al 

~Gyor o menor número de partículas que pasaran en una muestra: 

~eº (0.83% + 0.74%)/2 = 0.78%(base seca,dos dat~s) 

P.eº (0.83% + o.74% + 1.4%)/3 = o.97% 
{base seca,tres datos) 

Feº= 0.5%(base húmeda, dos datos) 

Peº= 0.63%(base húmeda,tres datos) 

IX).- DETERMINACION DE HIERRO FERROSO {+2). 

Fundamento.-Se trata la muestra con soluci6n de áci-

do clorhidrico(l0%) en atm6sfera de C02,eliminando previamente 

el hierro metálico que exista; cuando se· conoce la cantidad de -

hierro total y el hierro elemental se calcula el hierro férrico 

TlO ."' diferencia;la raz6n de eliminar el hierro elemental es,que

debido a su reacci6n con el ácido clorhídrico produce hidr6geno 

Pl que reduce el hierro +3 a hierro +2 narcial o totalmente con

duc iendo a resultados err6neos al efectuar la titulaci6n;el oxi

·""<-' no debe estnr ausente l)Or que oxida al hierro +2 a hierro + 3 -

con l a s ubsecuente d.1sminuci6n de porcentaje de hierro ferróso. 

Técnica.-Según el métode del cloruro férrico se eli -

· ~ín a el hierro met~lico,quedando solo los compuestos{6xidos)fe -

:-ro s os ~· férricos en forma s6lida,estos se filtran y se secan; -

i e e · t::> for::i a ya se encuentran !lreuarados uara efec t ua r su cuanteo. 

Procedimiento.-Del residuo seco, se pesan·.·O. 5g de mue.§ 
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tra y s e disuelven en 50ml de solución clorhídrica.La titulación 

se hace directamente después de la disolución total de la mues

tra con solución O.lN de permanganato de potasio;debido a que -

los iones cloruros interfieren en l r· re s.cción y éstos \'"\'.) ::e i-'..te 

~ en elimi ns r, p2ra evit~ r su interferencia se hace uso de l re e~ 

tivo de Zimmermann-ReLnhard. 

DATOS OBTENBOS SOBP.3 TR3S ~rtTES ? RAS DIF3RE'l ~ES : 

Pesos de muestras 0.5g 

Muestra 1 V1 14ml 

Muestra 2 V2 1J.8ml 

Muestra 3 V3 = 13. 9ml 

Al igual oue en los casos anteriores se 

lumen pror.iedio: 

'V= (14:nl + 1J.8ml + 13.9ml)/3 

CALCULOS: 

1J.9ml 

to '.!l<t un 

2+ 
"f, de Fe (1J.9ml XO.lX0.05585g/mlX100)/0.5g 

= 15.47(en bas e seca) 

'fo de Fe2+ = 15.47(0.6408) 9.9l(en base húrne d '1 ) 

X).-DETERMINACION DE HIERRO PERRICO (+ 3 ). 

vo-

Todos los resultados obtenidos anteriormente nos 

s ervirán nara obtener el 11orcentaje de hierro férrico en 12 

muestra,ya que se conoce el hierro total y los demás porcenta

jes. 

'fo Fe(tote l) = %Feº+ %Fe2+ + %Fe3+ 

%Fe3+ = 66.26 - (0.97 • 15.47) = 49.82(en ba s e seca) 

%Fe 3+ = 49.82(0.6408) 31.92(en bas e hÚJ:leda) 

To:na ndo en consideración las nroposiciones de l as -

páginas anteriores acerca de los com11uestos 'Jlás nrobables que

se encontrarf2n en la muestra consideraré que f or man prir.cinal 
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me!"lte los ÓT.idos divalentes y trivalentes,en base a éstas con

s i'.:eraciones se tienen las sieuientes reacciones: 

PF. ra FeO: Fe2++ O + 2e -FeO 

Para Fe203: Fe3+ + 30 + 6e~~ .... Fe203 

DtTOS: 

Peso molecular del FeO = 71.85g/gmol 

Peso molecular del Fe203 = 159.7g/gmol 

ci:.LCULOS: 

g de Fe0/100~ de muestra= (15.47gX71.85g/gmol)/ 
{55.e5g/gmol) =19.8 

cr 1.e Fe 20 y 1 00g de muestra= (4 9.82gX159.7,g;/gmol)/ 
(lll.7g/vnol) =70.04 

rl i~~ 0~/~ i 0 le a los dos resultados obtenidos el hie -

rro elemental en la muestra, obtendremos una cantida.d a la que -

nuede llamársele: c Eintidad neta útil o sea aquella cantidad que

e >' utilizable, 

Canti da d neta útil en base seca/lOOg de muestra = Cnu 

Cnu (7 0 . 04E; + 19.30~ + 0.97c;) = 90.8lg(base seca) 

Cnu = (g0. 81X0 . 6408) = 58.22e;{base hÚl:leda) 

Pnra completar el 100% habrá que tomar la diferencia

'! ~ 1 n s ific arla con un nombre adecuado de acuerdo a sus carácte

ri s t ic as, se había hecho notar anteriormente que al disolver los 

6x i des s e observaba que quedaba un residuo insoluble el cual 

l l eV' ' ª o a combustión nas aba a cenizas, característica del carb6n 

y una peaue;'ja uorción oue no se afectaba;una sugerencia basada

en la obse rvaci6n anteri or es tomar este residuo como un porcen 

1.2.j e de c f1 rb6n y materia insoluble,por lo tanto: 

% ~ e ca rb6n y ma teria insoluble 

:;;.~yM = 1 00.00 - 90 . 31 = 9.19(base seca) 

~;:,: y r.1 = ·! .1 9( 0, ,·408 )=5.89(br,s e h1:neda) 

La Sif'Uiente t <; bl a de c "l to s !'1. J S nro,..,orci cna en f ·'.l !""'.'" -



condensada los resulta dos obtenidos en laboratorio, además un a.

tabl a comnarativa tomada de datos de la literatura;és ta tabl a

nos sirve para comprobar los resultados del análisis o cuando

menos nos dá idea de las v8riaciones que se nresentan en éste -

tino de determinaci o~e s 

R ~ S U M E N ~ ~ J A T O S O q T S N I D O S 

S6lidos = 64.08% 

Liquido(húmedad) 35. 92% 

!.NALISIS DE FASE LIQUIDA: 

Hierro soluble(ferroso) = 0.166% 

Hierro soluble(férrico) 0.166% 

Nitrobenceno = 0.4~ 
Anilina(probable),y otros sin conocer considerados en 
porcentaje de hu~edad = 35.18% 

ANALISIS DE FA5E SOLIDA: 

Estado Base sec 2 Base húmeda 

Hierro total 66 . 26% 42.45% 

Hierro elemental o. 97"!~ o . 62% 

f!irro ferroso 15. 47% 9.91~ 

Hierro férrico 48. 82% 31. 92% 

Oxígeno,CyM 24 .55% 15. 74 'fo 

Es nscesario rec or dar que para tener una base renre -

sentativa de la comnosici6n de la muestra,se refirieron todos

los datos a los compuestos más probables que nodrían existír,

éstos compues tos nrincipalmente son los cue forma el hierro en 

sus estados de oxidaci6n,ferroso,férrico;los óxi dos s on res~e2 

tivamente:óxido ferroso ( F10) ,6xido férrico (Pe203•¡1a t abl • -

oue s e iserta a c ontinua c~Sn ~ Js propociona éstos re sultado~ : 
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f, N .6 L I S I S A L :; s T A n O ',D E · C O M P U E S T o s. 
Compuesto Base seca 13ase húmeda 

Feº 0.97% o.62% 

Fe O 19.80% 12.70% 

Fe203 70. 04% 44.90% 

CyM 9.191" 5.90% 

C5H5N02 o.o % 0.50% 

H20 o.o % 35.48% 

TOTAL 100. 00% 100.00% 

AHllIS!IS COMPARATIVO DE LO !)OS: 

Exnerimento Feº Fe (2+) Fe (3+) total. 

1 0.00% 11. 05% 50.16% 61.21% 

2 0. 00% 8 .44% 54. 47% 62. 911~ 

3 1.00% 46 .81% 13.50% 61.51% 

L:=: boratori o 0.97% 15.47% 49.82% 66. 26% 

Como puede observarse,las rela c i ones de hierro total 

p re ~ entnn peoue~as vari aciones,en los estados de oxidación de

+ ? y + J existe mayor di s crenanci a. en los resulta.dos. Más oue n!!-

da éstas va riaciones denenden de las características de reacción 

en el proceso base.Por etra parte si el compuesto Fe304 se en -

cuentra nre s ente, no es má.s que el resultado de la unión de una 

m0lé cul a de FeO y una molécula de Fe203. 
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C ,~ nr TUlO IV 

?ROC~SO JE FABRICACION 

El c anitulo anterior nos revela el análisis de nues

tri:>- me.teria prima a tratar, es indudable observar oue de 2cuer 

do e.l análisis cuantitativo de ésta en base húmeda es aurove-

chable s6lo el 58. 22%, considerando el hierro formando u arte -

de comnuestos (6xidos); en si, al final las cantidades netas 

utilizables serian el hierro en sus diferentes estados de oxi

d!c1ci6n. 

Haciendo referencia al objetivo del uresente ca.nitu

lo es necesario conocer lo aue son lms 6xidos de hierro y la -

gran variedad oue se encuentran tanto en forma natural como sin 

téticos. 

Los 6xidos de hierro (ya descritos en sus propiedades 

a.n teriormen te) son l ·) S t"erceros más abundan tes en la tierra, -

se encuentren amnliamen~e distribuidos a. través del mundo en -

una amTJlia V8riedad de formas y colores, raz6n :ior la cual han 

sido los primeros e··· ser utiliza.dos rior el hombre. Se TJresen-

t a n en dos formas: naturales y sintéticos. 

Los 6xidos de hierr o en su forma natural usua.lmente

se encuentran en combinaci6n con silicio, aluminio, ca lcio, --

magnesio y comriuestos de manganeso; son útiles como pigmentos 

uor su gran variedad de colores oue uresentan y su inerc.ia e '- ~ 

mica, los !!!iner2les utiliz8dos nara producir uigmentos deben -

reunir ciertas 1Jroniedades .ouimicas oue caracterizan a lo s n r.2_ 

duct0s finales, aouellos minerales que no reúnen la.s caracte-

ris ticas reoueridas generalmente se utilizan en otros fines -

( t F.i les como nara 12 nroducci6n de hierro elemental : s i s::m de -

a l t o cont enido de hierro). Para el caso oue n~s acune nos in t e 

resan los 6xidos para uroducir nigmentos. 
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Consecuentemente, puede definirse e un ni?JDento como 

un me trrial sólido en forma de nequeñas uartículas discretas 

ins olubles en el medio en el cu~l se emnlean, uresentan como 

cu>-lidad nrincir,al el hecho de no ser reactivos en el sistema

nue los conti ene (diferencia con los colo rantes), el me dio con 

el cual estfn contenido s nuede varias desde a ire (uti l izados -

en c '1lurnnas riue con t ienen finas nartículas de carbón suspen

c 1de s ), 8Cei - e seco o resina sintética, en sunerfici es de recu 

brimiento en el cual se anlic2 como películ as de pin turas, ni-

t r ocelulusR o ul astifican:e como es el c Aso de une l ~ c q , Los -

se cu ~ nil o se s ecR eJ revestimiento; en generP.l n o h ?y c amb i o -
/ 

en nus nron ie rl nd es físic2s al inc ornore rse y depo~ i t 2 rs e el ve 

':. ícul o . !'c: r <' cer"lct 0i;-iz 8r un nigmento _ comunmente se util iza su 

inr, ·olu'cilid <> il en e l a !n.l.é' , 

L•·s ,.., r':ln ie h des ouí:nic 2s in fl'..i.enc ían el P,T 8 •lo de re

:o is tenc i '~ 2 lP. luz., e los 2ci rl ·os, 2 l:is 8l calis y solventes , -

c r, '.1. n :m0 .~P l os cu ",les s on imnort<'lntes en re l P. ci6n R l <' vida --

'5. ~ il · e 1 2 .-,intur,.,: le. e :.ms ti tuci6n quí:nica de un oiemen to ti~ 

ne un a influencia directR sobre su comoortamiento necia otr as-

sus'; r· nci as c , n l as c uales nuerlen nresentRrse ?JOsibiliriades de

re;1cci6n: e :i 2d ici :Sn :> la constitución química también se hace 

ne ces :1r io t.o:na r en consi:l. ernci6n otras oropiedades de natural~ 

za fís i c2 , te.les como: el i n d ice de re frecci6n, el color y el

neso esne cífico. o•ro tino de urooiedades no denenden en sí --

dE: l m~4 teri:=i l ('!Ue for:n r> el "l i 1:71entJ sino '5 e l r: s cAracte rísticas 

oue el u s u2rio exij 8 1 c o:no ':I D !" e ,'. e:n '.~ lo i e:-_o, r::i ~" los requeri-

:r:::.entos mínimos ri.le n o d :·í~n ,,, . : c: ;· -; e -, p r~ u:: ':: ~ ?;_ " i~":lento es

t:C Pruél cine exi e; e r ci·~ ,o e'' :e ·' --::, z ,~e , e r inc o:·rc :c r 2.i o e n e ::.. r:ie.l i o 
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en e l cual se vayan a utilizar, otras nodrian ser aquell as cu e 

ni den nue da ser fácilmente almacena do nor los neriodos nue sean 

nec·3sarios, oue esté libre dP. uarticulas a rribp de un cie!' to ~_;::. 

m2;:.: o y aue nueda anlica rse satisfactoriamen tfl. En t~r:ninos ¡;er:~ 

f Bl es dentro de los reauerimientos de un ni gmento, el usuario -

viene R ser auien fi ja las condiciones ya que comercialme~ te -

nu eden ser disponibles en mucha s formas. 

Los principales grunos, en los cuel es los TJigme!'lt ,:Js -

vienen a c onstituir un comnonente esencial, los ,forman las nin

turss, que no son máR oue suspensiones de n igmentos en un licu~ 

do y su funcionamiento denende de las 1" ro'Oiedad es físicas y qu:f. 

mi c a s de ambos comnonentes. Los nigmentos tienen una influenci'< 

~ irecta sobre las pro1Jiedades de trabajo de l as n inturas, su d';!. 

r 2bilidad ?.s i como su potencia de recubrimiento. En gene r 2 l 12-

reflesión, refracci 6n y absorci6n de l a luz por un TJi ,r;-men to son 

l a s nro niedades fundamentales relacionadas a la notenci F de r~

cubrim.ient:J; la absorci6n se lec ti va está asoci ad?. narticuh:rrrw;Q_ 

te con l a producci6n de color y ésta a su vez e s una func i)n :o 

l e estructura quimica de los cristales. Puede dP.c irse oue l >. ·;b 

sorci6n de la luz se debe a la nresencia de ~lectrone s vibr2nio 

asocia iio con iones, moléculas o com'Olejos, y el ce.rácter de l a

a. bsorción deuenderá de la naturaleza del sistema con el cu2l 

los electrones vibrando se encuentren as ociad0s 0 

Para el caso de los nigmentos de óxidos de hierro se

nre s en t P. n :H ferentes tinos -de estructuras comnlej a s eme son l &s 

oue les dan sus nroTJiedades pigmenta rias; al referir:ne a cada -

uno de ell os en TJarticular se mencionarán los tinos de es true ~ .: 

r as nara c adn c olor. 

Il.- CLASIFICACION JE LOS PIGMENTOS.- 3xisten vari~s 

for-nas de c las ifica ción de los pigmentos 1 as í no r ejemD'-·: 

mencion2rse une clasificaci6n en fu..'1ci'5n de su com-riosi:: ión -?:': 
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o-c c.-{ni-::os e ; '~ "l r génic os; d e ?,CU'? rdo a s u s orí g enes en: n a tural 

y ó'int é ti ' •; oXif•te adP.m Rs o tra r,u'" los clas i f ica de a.cuerd o -

·J n or su t r ansnarenc ia e n : blanc 0s y colore Rd os. To--

- · ·- ·· -;ri c on s i dera c i ón los t re s ti no s de clas i f icac i ón se tie-

? i :::nentos: A).- Bl anc os, B).- Coloridos. 

A) .- Bl a nco s : 

I.- Or~8nicos: a).- a~ il. 

I I.- I n or P,án icos: a ).- bl anco de ulomo; b).- óxido

zinc; e).- sulfuro 0 P. zinc: d).- Óxi do de tita nio; e ) .- 6xi

Jo rl A Rntim'lni o: f ) .- ó x i d o ~ e b nrio; g).- y es o; h).- t e lco y -

i ) .- -"' SbAstho . 

B) ,- Golor iri. os: 

I.- Or,.,- f>n icos: a ). - ni gmP. n t o s rl e tintas; b). - l a c a s. 

TI .- Inow~:nic os : P).- 6xijos de h ierro: b).- croma 

:" ..., l o '!! o : e ) .- c :-0:n:· to :1 e zi nc: fl ).- c r omRto ;ie b a rio; e ) , 

.-- -, : '.1 ·1 P. c r ·Y:D r·:w ri llo : f ) .- sulfuro d e c atl.mio; g ).- a zul de 

::··.1 s i2 ; h) .- ul t r 2m:rin o : i ) .- 2zul d e c ob el to: j).- :Jluminio 

~Pt~ li co; k) .- n l o~o m~t~ li co y 1).- zinc met é lico. 

Como nue dA ob ,; erv:• r s e, J e; p;ama de c olores d e los n i g

·n · ·n t.,)s es b:'str-> n te am nli a , 2ct.,m2 s el e l as nr on ie dr-i des enuncia d a s 

n t i• ri or:nen t e existe n n r :n1iedad8s .o-en P.r ··, les 2, .-,1 ic a bl e s a todos

e l lO '."· :cun <"ue h a ya un2 e x t ensP v :?. ri edad . 

C,'n U!1 n i ,'?:'!lento 0. e buen 8 c <l lidad l as ,J ro n ie da i e s a t~ 

:-:;J ~ r , ... ~ ,:;');1si :l e r ;! ci ón S ·:)í: ~ t a:n~r;o y fo r ::tS!3 j e n::irticul a s (de~en-
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viscosidad, tixotronía, factor de concentración del pigmen·: o y 

a glomeraci6n. 

En orjen a situar los nigmentos objeto de estudi '.) y

de acuerdo a le. clasificación general dada snteri0rmente s e ob 

serva que los pigmentos de óxido de hierro se encuen t ran en el 

gruno de los pigmentos inorgánicos coloridos y como se mencio

naba, éstos uueden provenir de dos fuentes nrincipales: natura. 

les y sintéticos. Se hace necesario por lo tanto: situa r a este 

gruyo en unfl tabla separada le cual nos <lará una idea más cls

ra de los nigmentos de 6xido de hierro. 

II).- CLASIFICACION DE LOS PIGM3NTOS DE HIER~O. 

A}.- Pigmentos amarillos de 6xido de hierro: 

I.- Origen natural! 1),- ocre francés; 2).- ocre

doméstico: 3).- siena cruda italiana; 4).- siena cruda domésti 

ca y 5).- 6xido amarillo natural. 

II.- Ori~en sintético: 1).- 6xido amarillo de hie 

rro {hid'ra.tado). 

B).- Pi~entJs nardos de óxi <l o de hierro: 

I.- Origen natural: 1).- pardo oscuro crudo; 2).
pa rdo oscuro calcinado; 3).- nardo ~etálico y 4).- nardo venj~ 

k:e. 

II.- Ori~en sintético: 1).- nrecipitado de s ales -

de hierro; 2).- mezcla de rojo sintético, amarillo sintético y-

5xido negro de hierro. 

C).- Pig:n nto rojo de óxido de hierro: 

I.- Origen natural: 1).- hematita domé s tica ; 2 ) .-

6xi ~o iel golfo né r s ico; 3).- Óxido e s na~ ol; 4 ).- siena r ~e ~s~~ 

y 5 ) .- niritas c a lcinadas. 

II.- Ori gen sintético : 1).- óxi~, r ojo ~~r · 2 - - : 

nE>. do~ 2).- Óxi <l o rojo puro oreci'.)itado y 3).- rojo ve" "ci " '."' .: . 
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D).- Pi~entos . negros de 6xido de hierro: 

I.- Origen natural: 1).- magnetita. 

II.- Origen sintético: 1) 6xido riegro precipitado. 

Los 6xidos de hierro de acuerdo a la clasificación de 

l " tabl8 anterior se oresentan en una gran variedad,. describir

-:: <•rlP un:i deellos resul taria. comlllejo oor lo tanto únicamente ;ne 

he limitado · a ex~oner los lJrocesos ne tr?.tamiento según la 

fuc n te de donde r.irovengim y describir el tillo de nigmento a. que 

<'!{• orip;en el nr')ceso nue se estudia en el nresente trabajo, el

c~al está comprendido dentro de l a clasifica.ci6n de los ~igmen

tos rojos sintéticos de óxido de hierro uroducido 1JOr calcina--

:-:~. 5n . 

III).- OBT~CION :JE t>I'.l~~~TOS: Los pigmentos natura-

les se obtienen princiualmente de .los !ninera.les y dentro de és

-+; · ''· c}J!s es de !llineral'es existen la hemati ta, limoni ta, siderita, 

T .: ,r:n ,'t i ta y niri ta. 

La hematita es esenci8lmente 6xido férrico con f6rm~ 

l; • general Fe 2o
3

, su orie;en lo debe a las corrientes acuosas 

nu n contienen hierro ferroso en solución ~asando a través de las 

ro c a.s y formando el carbonato ferroso, este se oxida lentamente 

•; b :oi ;io la influencia del calor y el 6xígeno del aire se for:na -

5x ido férrido hidr8tado, su fase cristalina común es trigonal,

su neso esuecífico es alrededor de 5.0 y su dureza 5.0 a 6.0, -

el indice de refracci6n 2 los rayos ordinarios y extraordinarios 

es ., , 9 5 y 2 • 7 4 • 

La limonita es óxido férrico hidratado, su comnosi-

ci6n es va ria.ble, est <~ co:nnreniida entre las f6rrnulas 2Fe20
3

.-H20 

(turgit8), y Fe::0, .4H20( esm "P1..:1i t a ): el Fe 2o 3 . H20' usualmente -

sr nre s ent FI en crist :-il es o r torrómbi cos, s u reso eslJecifico varía 

i ~ sje 3.6 a 4.], su durez s es 5. 0 R 5.5 y el índice de refrac-
~~S:: es ., . 377 . 
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Siderita es carbonato ferroso, geolÓ7icamente son ~i 

Qeralés f ormados por desnlazamiento molecular de c~rbonato de

calcio debido a la infil traci6n delt. "'agua dentro de l a; rocas;

su nesó especifico varia entre J.7 y 3.9, tiene una dur e ~3 ie-

3. 5 a 4.5: nara usarse como nigmento es necesario calcinar lo -

'!n atm6sfera oxijante, para formar Fe203; t iene un ína : c 0 d <i -

~efracci6n a los r ayos ordinarios y extraordinarios de 1~ 876 y 

l . 6 35. 

M2gne t ita es 6xii o f erroso-férrico ?e0.Fe2o3, debe -

su formación ~ l?. re ducc :d n '1arcial :ie los minerales fé r::-i cos 

u oxidac i án :lel mineral ferroso, sideri t a: -:iene un ,.,es ·:) esne

~ifico de 5.0, dureze 5.5 a 6. 5 usual~ent e anarece como s iste

ma cristalino octaedral, el indice de re f r acci 6n Dromedi o es -

2.44, 

Pirita ;. se form debido a la descompos ición au e sufre 

el sulfato ferroso e..i nresencia de materi a.les orgánicos d:.suel, 

tos en el agua, su forma cristalina es cúbica o de un dode cae

dro nentagonal. 

Químicamente es nosible eX'nlicar la formac i ón geoló

gica de los direrentes minerales de hierro nor la siguiente s ~ 

cuencia de reaccionesr 

fi:?O + 2C02 + comnueste11 de hierro ._¡le(Hco3 )2 
· 

Fe(HCOJ)2 + calor-H20 + CO? + Fe C03 (siderita) 

4Fe$!C0
3 

) 2 + o2- H20 + f3C02 + 2Fe2J:i · <H:::';( 1..ir:io:'li-;;'.:' ) 

:??e2 J3 . J H2 'J + c 8lor - 3i:2o + 2!"e2o3 
F''!S2 + 2"!120 -PeS04 + S 
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No es posible enumera r todas las combinaci onés de equi 

n~ y mé to dos cue se emnlean en ~l tratamiento de los minerales

':: Pf' e de nigmentos, cada mineral presenta sus características i!! 

d i vi du~ l e s, Generalizando, en el tratamiento de minerales para-

1~ obtenci6n de los nigmentos se consideran tres nrocesos: 1).

';Tol i do y clasificac i 6n uara reducir el tamañ o de partículas y -

el i minar im,.,urez?..s: 2) .- Secado r. é: r a elimina r humedad:J),- Cal

cin2c i 6n n2 r R deshid r a t a r los minerales hi dratados y oxidar los 

6xid os ferrosos, c arbona tas ferrosos o oiritas a 6xidos férri-

c os . Un di 8?,r ama de blooues dando la ~ecuencia de opera ciones -

exnues tas a n~eriormente es el oue se dá en la fig.IV-1; en és"e, 

l~s u!1 id~1d e s de l os equinos nueden arreglarse de diferentes ma

:-:Pr2~; , n<) r:n2lmente s e emplean las operaciones como se indican a 

C'.)nt1 nua c i 6n: 

1) .- Sec a d ~, molienda y clasificaci6n don aire del mi 

ne r ?. l, u t i l i z? uo r lo regul a r mineral ya refinado, el naso es -

"'iJ. r :cien te ::i tr?. vés del secador y el molino. 

2 ).- Calcinaci6n, molienda con clasificaci6n de aire, 

é'e u t iliz?n el horno y el molino. 

3),- r.!olido con cl F..si f ica ción de agua, secado y uulv~ 

~iz~do ; s e usa todo el eauiuo, excento el horno. 

4).- Ca lcinaci6n seguida de molienda con agua, clasi

f ic 2c i 6n c on a.r;ua y pulverizado, éste es el caso en el cual se-

u~c tndc e l eauipo. 

Los tinos deecuinos utilizados son muy variables y más 

•·u e n <0 d:i denf'nden de l as consideraciones económicas y de la can 

t i rla d y calida d de los nroductos recueridos. 

E!1 los nigmentos s in t éticos ye sean rojos, amarillos, 

) necr os : l a me terí a nri mo b~sic a l a c onstituye la ca oa rrosa -

(su~f?. t o ferros? heotahidrat2do ); existe la uosibilida d de obt~ 
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nerlos de otras s 8.les ferrosas o férricas nero son de :nencr 

us o1la canarrosa como nroducto intermedio es necesario 3 o meT, ~~ 

la 2 nosterior ~ s trat2m ien tos y dentro dentro de los cua l es -

se ~resentan dos for~Bs:nor nrecipitación con un ál cali &1 i c i~ 

nandole a ~entes re duct ores c o ~o la ~idrazina (Nµ,2- N~2 ) , c on tro

lando la temner&tura aoroxi;nadamente 60-8') 0 -; , el p!i, 2de:n~ s 

haciendole fluir sire a una veloci 'la -1 es~eci fica ·: u r~ nte ::-es 

horas y mezcla~~º c on agitación; 9Q ra obtener el 6xi1o ~~iric J 

hi dr 2 t 2do (Fe20J· x:r:-2 0),oue nor regular es de c J l or ¿:narE 2. o

en este c aso e t: i mnort2nte controla.r el p?r d. e la. s0 luci 6n 

ooroue cuando s e está en medi o básico or eciDi -:;a el 5x1 ,:k- f e-

r r oso-férrico aue es 1e color ne~ro.El 6x1do obten1d c , d e~enc i~n 

do del color oue s e recuiera se some te a fi l :rac~6n v s ec 2do

si es el color wn2.rillo el aue se des ea , se calc i r.a a ·.en <: :;~ ::i-

nera tura mayor de 450ºC nara ~osteriormente ~o lerlo ·- cl a si -

ficeci6n con aire si se reauiere el color ro ~ o ;po r c ~ lcine 

ci6n de la canarrosa directamente,en este c2.sJ l a ca"Carrose. -

nroducida se calci~a en un horno rota t orio a di fe rentes tem1 e 

raturas,nrimero se deshidrata a una te mneratura entre 12 0- ~ _;.-.;.0·; 

nara obtenerla como nroducto monohidrata do,des nués s e eleve -

la temperatura entre los 300-400ºC para nroducir óxido- ~é~r~ 

co y sulfato férrico, uor último se efectúa l a descom-cosic .i 5n-

del sulfato férrico a una temneratura mayo r de 75001~ ur oduci en 

do 6xido férrico c olr r oj o ~ e alta nureza,las ~ razas de sul fE 

to ferroso oue nudieran exis t ir s e eliminan con carbón ~e z. 

clandolo con la canarrosa '3 ntes de someterlos s c2l c inaci 5n..-

'.Jo:no nued e observa rse en cualquiera de lo s dos C2 S'.)S 

el tipo de eouino utilizado ~o pres enta grandes v2rie ci ·On P. s 

con resnecto al de -'; r a ta.!'.liento de los minerale s , 8. entro -i e :_ e ,, 

:nod ificaciones oue S ? ~resentan en los nrocesos de nrodJ: ci ~n 



60 

:: e c8 r.2rros a nara la .,ro duc~~i ón de "'li"!!le!ltos s intÉ:t ic ')s se 

encuentra 1a int ro~1cc 1 5n de un tanoue de reacción ~ara nro -

-1 nr oces" ó e i ~te r6s ner a nuestro caso e 3 anuil 

aue nr?duc e v calc1na l a cana rrosa o sea la producci6n de óxi 

:lo f é rric o nor c sl cinaci :Sn c ol ?r r'.J ; o,=>ste r" ' º nued e vsi r i:=or

rles de un co lor !"o j o c l2 r o 2 un r9~0 Jscuro,lc nure zs es .:ie t:'1 

~~ ~ c te~c1P de recubri~~ ento;l a rii! erencla d~ c ol ore s se ie~e 

~ri n~ ~ 1~e~ te al tam2~0 a e particulas , los .. c ~l)res =l ~ ra s es~¿n 

f;) ~~·:>-4 0s ~ e nar t iculas oue tienen ~L~ riiS::ietro a nr :; x:..:Jado :i e -

J . ?5~ ic rorns v los col ores oscuros en lo s r 'Jj os a zul a d os ~i e

ne n d1~~etro mevor, n romediend o entre 0.75~icroms. 

L' -z:-;:_2. de c~ " s i fic e c ión de 10s ni.'<"'!len tos r0 j os de 

hie rro nor ~ro,.,or ciona los t res ti no s ryrincinales d e 6xidos -

s int6 ticos r oios : los nr i meros dos tinos ti en en nroniedad e s 

~ emej2n~es, excento en la a bs orci6n del e ceite oue nara los 6 x1 

jos ro ~os nreci nitajos es al~ J ~ayor ,e l neso esueci f ico de ~e 

te ;rruno de n i ,;ryn en tos está en t re 4 . 5 y 5.1 5: la abs orci:Sn de 

<' ceite / 100Kg ele nic;::ien to es alrededor de 13 a 60 , sus demás 

"roni Pdad Ps co mo f inur2 ,f2cilidad de moj a do,elevada canacidad-

1e recubrü:li e!"lto,ine:-ci c: 0ui:~nca,ner:nanencia,color y ba j o c os

t o l os h8cen re$t Rc e r comJ n i ~me!"lt o s de buena cal i dad na ra us e 

en nintur~ s de ~odas clae es y tinturase 

'Sl ot~o r.:-~..t~o : .... o !":-:¡ e. Oo ~ o r l ,Js r :> .-1 os ver;eci2n:)S en los 

cu2l es e l con ten ido de Sxido de ~i e rro v~ria entre 5- ~s ; v el

re~ta nrinc inPlmente CRS04 ,se ~re ~2 r~n "Or le re2c c i5n de 
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en hor!lo de r'"l VP rbero , co n~r ".>-

r·uer,-.;::-en un 'J OCO ':1~. :o :.i;:i i t::;dos oue l os 6xiC. os nreua ra:i os no r :ne~ 

:!~ com l os 5xid os ~~ro s con ~inerales d e h 1°~ro ~aleccionados . 

Al 20:, 

~;>;O 

~ªº 
lil:n 

:t20 ( libre) 

96 . 00% 

2 . ' J ::. 

'\ 5:y, 

-.-
- ,-
-.-
-.-
-.-
-.-

38 . 50:'< 

o. 12 ·~ 

" 30% .1 . 

-.-
" ') 3 fe ,. -.-
' 02 ,~ ' • - .-
J . 1 0 -Z. -.-
:) . 1)5 ¡; -.-
G. 2·:! :~ 

además con:-paran no las pr o-oi edades f í sicas ci e ca·:ia uno C:e e~l:s 

e s po si b l ~ ll e~ar a c on ".> cer las dife renc ias aue exi s ten en és~os 

tres tinos : 

:?r oni e da d 

Peso esnecífi c o 

Peso/ gal6n 

Retenci5n illBlla N°32 5 

AbsJ ~ci6n de aceit e 

~ot enc ia d~ re cubri
:ni en";o, Ft¿ / lb 

~i~~e";ro ~edi o de
~ 2 rtícu:a ( ~ic ro~s) 

ROJO ? R3GI-
:?ITA:JQ . 

5. 0 

42 . 90 

l . ·) 0% 

40-60 

3 50 

8 . 25- 0 . 75 

::tOJ O :::; AL~ I-
?fADO . 

5. 15 

4L65 

1 . 00% 

17- 23 

350 

'.: . 25- '.) . 75 

3. 45 

28-

') . 75- J. ·J 

O . ~ S- ?0 . ~ 
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r o i o OS C~J~"'".' 

-... , .... ; '.) cJ...P- -..... ""'I •. _, d 

r oj o sal:n S!l 

J 

e 

r ?j J ~~!~~n ~:a~ 1 r ojo s 2 l m6n 
, ~ ~~ t:~~~ o ·~ curo a rojQ oa cur ~ 

r '~º s alm5n claro ro jo 11~ero 
rJjo ezul~d~ a rJjo ~zulodo e r?j~ ~s c ur0 

(!V).-PROasso DE FA3R I~ A~!ON:31 análisis y la co~~ars-

r~ciñn ~e las ryropiedades fí sicas t í pi cas n os revelan l as diferen 

ci~s bá sic?.s Antre los tres tin0s J e 6~i1os rojos sin t éticos, 

A~ or2 bi~ n,en es te c2 pí tulo se trata de ex~oner tm :! ! 'o r 

~a l~ t rata~i ento de l a ~ateria prima objeto de r e cuoeraci6n {lo

: 0s de hierr o nrod ucidos c omo s ubnroductos de l a reducci 6n de n i 

troben~en o e n ~e d1 0 cl '.l r~í~rico para uroduci r anilina).A este 

re ,,nec "to en l ." li te r a t u.r2 exi s te un estudi '.l en el cual utilizan 

- ao ~ o m o materi a ori~a es te ti"o de lodos y so~eti6ndolo s a l a 

'· C ·.~i-Sn de l é c id o s ulfúrico de una concentraci5n a;:;da ur.'.l duc e 

~ n o ~e z cl ~ ie sulfoto ferros o y f§rrico l a cua l s e some !e ~os t~ 

r i:ir:nen te & c a lcina ci6n Tl Rr a Dbtener .m oig::iento ro jo de alta ... 

nu r ezr-: 

~l r no ceao ~ e trn t ~ ~iento ~onsiite en so~eter los lo-

~a r en un t~ nn ~" de re acci6n 7 can 2 ~i te c i6n c onstente a la 

·,· ,~ ci )n del á ci ·io s u l fú::-i '.)n en conc c: n-:;reciones estecuió:nétricas -

refi:~r i dPs n l c.i s º '":-i ti dGde>s de 0x i dos pr esentf!s,dnrante anroxi:n_§; 

j;, 't "n:e 4- 6 hon·s e '..l.Il 2 te::i~erat-_¡ra de 30- llOºC, teniendo en la

;:c: :c~ 9 ini ci ;· l :=i ntes de oue qe Tlrincinie a celentar cuando menos-

'!18n)s 50 ,. en ne s o de Rgua ,pa ra nr oduc ir U.'1a ma sa es 'Jonj osa con

te~1endo los sulfa tos.3ata ~asa al orincin io se hace f lui da ne

ro ,, ~e~id a C'Ue f'\ e volatiliza el a'!Ua ,las re2cci:ine s se · .. ran lle 

v~ndo a c abo co:no unR conse cuencia ~e l a~~ento en con~ent raci 6n 

~nl 4cijo s ul f úric o y 13 ~asa VR ner1iendo fluí1e s has t a oue -

fi'1 '" l::ient e oue fü; unP. masa es".'-onj ;sg con el re ·i e do r de l:J1'. de hu

~ª1 P d . L~s re ~ ci o nes Que efectúan en este n ri~er ~aso se ~escriben 

2 continuación: 
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A).- Pe + éf-::>3 ') ~ ----+ F'e304 + H2 

B).- FeO + "'1 2::,4 FeS04 + H20 

C).- ? '32 0 3 + 2 ~2 S o4--.--.F'e2{S04)3 + 3ff20 

:Sl sulf2.to fe rroso en un :nedio acuoso tiende a encon

trarse coordinado c on siete moléculas rie agua nor lo cual: 

:>) .-:PeS 04 + 7H20 --..FeS04 . 7H20 

Los sulfetos ob t eniios en este r rime r naso se llevan

ª· calcinar en un horno rota rorio de oue ración continua, elevando 

c::mstanfemente la temperatura hasta llega.r a tener •1np te:npera..., 

tura final de 760ºC:para obtener el 6xido rojo puro c ?n un 25í> -

~e i~nurez as 2proxi:nadamente, desnués de l o cual aueda listo na-

ra :nolerlo y ;!l:cis i f i carlo con 'ID seuarador de a ire. 

Así com·) en el react n', existen reaci?nes de transfor-

~a ción,ta~bién en el horno se ll ~van B efecto l as sii:;uien t es 

re e::: i ones: 

E).- ?eS04 . 7H20 + calor --.Fe . S04. H20 + 6~20 
T' = 120-1 3080 

F).- 4T''eS04.H¿O + 02 + ca lor -----. Pe2 ( S04}J .. "'e203 + 
3)2 + 4H20 

T -= 300-d ·'./OºC 

G).- Fo.2(S04 ) 3 + calor ___. ?'e?03 + 350 3 

H).- 2so3 ---.. 2so2 + 02 

La reversibilidad de las últimas dos reacciones es p~ 

sible evi t arla a dico nendo ce rbón 9. la mezcla para f ormar·con el 

?xí geno el dióxido de carbono que escapa a la atmósfera,según -

le ree.cción: 

I).- ~ + 02 ___. 002 

En nuestro proceso esa adición ya no es se'_SÚn la rela

ci6n esteciuiemé t r i ca noroue de a cuerdo a las condi ciones de la

~a~ eria urima el ca rb1n viene como imuurezas; en el nroces o las 

reacciones r, y CI s e nresentan mé.s co:nnlejas y están en función 
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ne 1 2. 1:e1:meratura,sl ir dando lu;t r r a compuestos interaedioe 

aue se for _nl'ln en cada paso, ne ro al alcanzar la tem;ieraturc fi -

nal de 7G OºC se obtiene el 6xido fArrico en forma pura,Suponieg 

d o oue d<>n : r o de los tantos productos in ter'nedios se nresentarán 

lo s si"".üentes: Fe20 3• 4S03. 9H20, Fe203. 2S03. H20, Fe203. 2S03. 5':20,

Pe002 . 5so3.17H?0;un2 m8nera 16~ica de acuerd o a la bibli~~re--

fía nar2 eliminar ~stos intermedios sería como si"Ue: 

1).- 3Fe?O-c . L1S03 . ?'f?0-2?e203.4S03.5!-7-2 ") + 4:-1?0 + -

~1 e '.) O< , T = 30-1 CJ5ºC 

'.'.F~2·0 _, . 4 303 .5!-I20 -.- 1''e203-3Fe203.4S03 + 5'120 

T ::: 395-L ~'.JC ,:J 

2) .- 'Pe·•O,. 2303 . H2 0-Fe20~. 2 303 + :!20 
T = 440-470ºC 

'.) .-Fe -,'.J-.. 2~0 _, . 5H20 ~Fe2032S03. H20 + 4H20 
T -= 30-105ºC 

P~?03.'''0 03.H?O ---+Fe203 .2S03 + :I20 
~ 440-470°c 

"'e?O ;.- ? SQ < ____.'Pe ;>03 + 2'."03 '!' = 630-7ó00 C 

,, i.- ""?0<· 5303. l7H20 -?e203. 5303 + 17H2 0 
T = 80-140°c 

"'e ;:>0 <- 5S03 -Fe203 + 5S03 T = o80-7ó0ºC 

~~t e tino de inter~ediarios est~n en función de las -

c ~ ntidades de ~ulfato ferroso presente en la mezcla inicial.La-

'.ii:-ura VI-2, es el dié1P:ram2. de bloC'u e s 1el oro ceso: 

L<? s cen tinFdes reo ue ri ci2s :ie ,;c ido sulfúrico están en 

función de los c.::>muonentes ?: n a lizados en la :na-:eria nri::a;de 

" C~erdo nl método 1e ~ratamiento las reacciones aue se e~ectúan 

e'.1 el c;~r;. ,-,ue ne re :• cción lo hcccen en nr;,n0rción esteauie:aétric s 

( 1 ;0%J : n:irP norif'r c<'lcCJ.lr>r 1 a Cé1ntidad necesaria de áci:lq. sul 

:úr ico es in -~i:-: ,.,ens"ble fi ~Pr une. be.se 0~1e nos sirva ·:le ,:r.m~o-
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de nartida en los cdlcul os , cstá base se toma como l OOKg de lodo s 

a trater~s datos para estimar el balance de materia en todo el 

proceso se dan ? contimk ci6n , se~ l a s i~iente t ab:!. e : 

COMPO:{ ~N 'l'S PESO ~OLECULAR ~OMPOSICION( en lodos) 
( g'g:nol) ( %peso) 

Fe 55. 85 o . ó2 

Feo 71.85 12.70 

E"e203 159.? ·') 4.i , 90 

H?S0 4 98 . 00 -.-
:'i'eS04 151. 8 5 -.-
!1? l . . )O -.-
~2 'J 18. !")() -.-
"' e~~ Q ,; . 7H20 277 . S: -.-
?eS6, ?.20 ló9.85 -.-
Fe 2 (S04)3 399 ,7 0 -.-
SO? 64. 00 -.-
S·')< 8 0 . 0 0 -.-
e 12. 01 -.-
CC? 44, 'Y) -.-

IV) .- B ~LANC E DE MA TERIALES.- El ba l ance de m?teriele s 

comnre nde 12s reaccione s ~ ue se llevan a cabo en todo el nroce-

so (re e cc ioneE de conversi6n a sulfatos y reacciones de conver

sión a 6xido fé rrico ) . :J ans i ~erando cada una d'!! ellas en ·perti

cular t er.d r emo s ~ara : 

Bas e: lOOkg ·l e lodos . 

A).- ?e + H2S04 FeS04 + H2 
K~ ~e H2so4 necesarios= (0.6lx98. 0 )/5 5.95= 1.07 

Kg de FeS04 .:i roducidos =(1. 07 x1 Sl. 8 5)/98 . 0= l. ó6 

K~ de H2 JJ ~ ·o ··ucidos = (l. 07x2 )/98. O= O. 027 

B). - FeO ... H2so4 Feso4 + H20 
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f{B; de H
2

so4 n~c., ~- :'ios 

Kg de F~so4 r rc duc i.d os 

(12.7x98 . 0 )/71.85 = 17.3 

(17. 3xl51. B5)/98.o = 26.8 

Ki? de H20 Dro .:'.u cidos = (17. 3xl8. 0)/98. O = 3.18 

?eso4 ~otel nroducidos nor l Rs dos re ecci0nes ente 

ri ~ res = 2q ,46Kg. 

Consider2ndo oue 91 Fes04 s e hidr e t ? al enc ontr Prse

en oedio P. cuoso según l e re ección '). 

') ) .- FeS04 + 7H20 ____.Fes04. 7H20 

K~ de H20 neces arios nar a hidrataci6~ 

2 8 . 4ó ) / ( 151. 8 5 ) = 2 3. 6 

(1 26 . 0x 

Ka de Fes04 .7H~O nróducid os = 23 . f + 23 . 46= 52 , 06 

0 ) .- Fe
2
o

3 
+ JH2so4-Fe2 (S04)

3 
+ 3H20 

Kg de H2so4 nece 3Rrios = (294. 0x44 . 9 )/ (159.7 )=82 .9 

Kg de Fe2 (so4 )
3 

nroducido s,. ( '3~ ,qxJ99 .7) / ( 294. 0)= 

112 . 4 

Kg de "fl~CE. nro •lucida= ( q2 , 9x54. 0 )/( 294 .0)= 15. 2 
¿ 

Total de H2so4 a c onsumir= l. 07+17.3+82 , 9=101.27Xg 

'!' 'J t al de H2o n roducida~ "'':-- re a ccione s = 3, 18+15. 2= 

18 . 38 Kg 
Total de H20a consumida= ? J . 6Kg 

De una rnu~ctra de lOOKg de l eidos van a s e r nece ss rios 

nera su t r a tamiento l P. c ~mtidad cslcul él do. de ác i do su lfúrico ; -

é :, t a mas e con t en i rá 35. 48Kg de t!:zO, el agu"' nece0a r ia cue rl ebe

ré tener l R mezcla es cuando menos 50% del total; por lo t ento-

el_ ª!!"'"- ª cue s e d!! berá aP:re ga r esta rá d?da por l a suma de to1as

las cantidades obtenidas anteriormente para t en er el t otRl de -

l a n:asa. a tre t 2r tomando en c?nsideración oue lleva un ~orcent~ 

j e de humedad : ::wsa tot8l s 'in humedad= 101.27Kg de :r2ao4+0. 62 Kg 

de Fe+l2.?K~ de Fe0+44.qKg ne Fe20 3+5,90Kg de CymI+0.5Kg de - -
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c6 H5~02 = 165. 89KR, Aste cAntiiRd n os renres~nt? rt el 50~ ~ P la 

!ll.ezcla fim~ l, en base a un 100% se tiene oue es = 331. 7 l3Y...g, de

los cu"lles 165.~ ':J Ke sedn de egua, 

81 c:gue: nue S '! deberP 2,".;rege r será = 165. 8SKt: - 35, itG 

K~ 1~0 . ~lKg , ~or o1rP n ~rte, en l [ S re [ CCi ones se ~roiu~e y -

~ " C ') nS \L-:1!' « .<rU3 y •·dem2~ sale en 1:: ::iez c la de si;.lf2to C" ot ::" é· C":1 

t idr.d . como hu::ied ad , est2 hu::ierl 3d se cons ider? 0 ue es u:1 l. '1':·% i P 

l a ~ezcl r fin~ l sal i endo del t a nque de reecci6n :tom2n ~o en ccn

s ider2 ci6n tnd rs estr ~ c 2ntid a d es a nteri ores, el bal ance de 

reua ~e r2 estn s ecc i0n del nroceso s erá c orno si gue: 

A;uP total e l inicio de l a re 2cci6n = 1 G5. 39!~g 

.~ 'Sue nroducida en las reac ciones 18, 57Kg 

.!. ,..,_12 consumida en las r eo cciones 23.6K~ 

A,o¡u2 total= 165,89Kg+l8 .57Kg:: 184, 46Kg - 22 . 6Kg 

(c o nsu~i do s nor hidrata ci6n) = 160,86Kg, 

Esta c ontidr?d renresent2 el a gua que hay en t odo el-

n r0 c~so , dn ~s t e lo s nro~uctos sal en co n 10% d e hu Ll ed2i , nue en 

v 2lor numP.rico s e rón: 

~h s8 f ina l C. e su:f <l t '.l s = (17·J . 4óxl 00 )/90= 13'l ,'JKg 

~:i:ua en forma de humedad = (189,0-170.46)K:r,=:l3 . 541.? 

l A :Uf'erencia es ' agua oue se vol:''> tiliza con el c ?. len t2 miento o 

sea.: 

Ar.:ua evanorada = (160.86Kg- 18. 54Kg)= 1 42 • .32Kg 

En conclusi6n el b alance de :m., terie. nos prori'.lrciona

los s iguientes da tos en este nrimer ns so del riroceso: 

i:: ·: TRA ".:l'. 

Feº, 0 , 62Kg 

: Fe O, 1 2 . 7 0Kg 

Fe203, 44, QOKg 

BAS E: 1 JO K2'. de l odos 

S.A.LID A 

P'eS04 .?H20, 52.06Kg 

?e2(S04) 3, 112 .40Kg 

Cy!l!I, ó. OOKg 
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CyMl, 6 . 00Kg 

H
2
0, 165. 98Kg 

C5E5-N02, O. 50 K/'." 

H
2

S0 
4

, 101. 27Kg 

H20(volat izada) ,142. 32Kg 

P.20(humedad),18.54Kg 

li2º• o. 0217~ 

Con t inmmdo ~1 balance de mate r iales a través del r, r~ 

cc Ro , l <>s reacciones a tomr,r en consideraci6n nara el siguiente 

nPso son Poubll F- s oue a l final producen el óxido férrico o sea

l r s c om~re~did3s en el horno de calcinaci6n: únicamente se to

mPr~n l Rs b¿si c~s (E, F, ~.~. I) ya nue las encontrad~ s con los 

n1~e ros (l,2, : , 4 ) ún i camente "se utilizaron para da r una idea en 

l~ <l esccmnos i ci ón de los sulfatos y ver cue a l final se nro duce 

exclus ivament.e el 6xido férrico. 

e: ) .- Feso4..-7H2o + calor, ---. Faso4• H2o + 6H2o 

.l. f'"Ua evanorads Pl inici a r el ca l entemi ento=l3 . 54Kg

(nroviene ~ e lP humedad) 

nr~ duci d os = (52.06,xl69 .85)/277~85 
31. 8 

Kg de H2o de deshidra t~ c i .Sn =( 52.1 - 31,8) = 20 . 3 

P),- 4T>eso4 .H2o + calor..-.Fé2(so4 ) 3 + so2 + 4H20 

Kp, de Fe
2
o3 nroducidos = (31. 8xl5g,7)/(679.4)= 7~49 

K~ de H2 0 nroducidos = (31.8x399.7)/(679.4) = 18,2 

K~ de ~2 0 nroctucidos = {31.Bx72)/(679.4) = 3. 38 

Kg ~ e S02 nroducidos = 31.8 - (7.49+1320+3,38) 2.73 

G) .- Fe 2so
4

) 
3 

+ c r. lor ---+Fe2o 3 + 3so 3 
Kg je ~e 2 (so4 ) 3 totales= nroduciio en F + el ~reduci

do E!'l!> 112.4 + 18.2 == 1 30 .6 

K~ de Fc2o
3 

obtenidos= (1 30.6xl5q.7 )/( 399.7) = 52.2 

Kg de SO. nroducid os = l'O.ó - 52 . 2 == 79. 4 
~ -

L~ s últimas dos re ~ cc l ones "He I" se condens en en una 

s ola , ye Gue e l Pd icion~ rle el c2rt5n ~ l e mezclP el oxígeno li-
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b erado se combina r¿.,,iQ 2.:~P-:- " -C'.:>n el carb6n, consideri:!índolas 

desde P.ste ounto de vist~ s e ciene l?. re s cci6n: 

J) .- 2 so3 + e ---+2so2 ..- co2 
K~ d e carbón neces a rios= (78.4xl2.0l)/{160) = 5.9 

consi dP. rando q'-le rlel 5.9% de CyMI, anroximad?-'llen t e s e llevan 

4Kg d e carb6n la c en t i o r.·d ne ta a adid.on? r será= 5. 9Kg 

Kg de S02 producidos= (78.4xl28 .0)/ (160)= 6 2.7 

Kg de co2 nro suc i dos= (78.4x44)/(160) = 21 , 6 

4 :t0Kg = 

l, 9Kg 

To tal de S0
2 

producido= 52.7Kg + 2 .7 3Kg = 6 5. 4 3Kg 

Tot r< l de Fe2o
3 

nroducido = 7.49Kg + 52.2Kg = 59 . 6 9Kg 

Esta c 0 ntided de 6xiüc f érri t!o nos re..,resent2 c:n S81,,.. 

en relac ión P l a _pureza e spera::!,, el 100% de l a muestra serén --

60. 8Kg de nroductos fineles. Res~~iendo el b?lance de ma t eria -

en e l h orno tendremos: 

SN TR.t.TJA 

CyMI, 7. gKg 

SOBRE J,J\ MISMf·. 3 ASE: 

SAL I J A 

Fe2o3(nroduct o ) con 98% 
de nureza 59.69Kg 

MI, 2%; 2. 52Kg 

C02, 21. 6Kg 

S02 1 6 5.43Kg 

H20,42.22Kg (evapor ada ) 

Par2 finaliz e r el ha.lance de materia es neces a ri o ,. 
considera r oue según l :::; s cálculos efectua dos anteriormente se su 

puso oue el ;fo.i do sulfú rico era 100% puro," comercia.lmeinte 12 uu-

rez,-, es de 18%, nor lo tanto la c antidad real en base a. esta co!}_ 

si ~ ere ci6n es: =(101.27xl00)/( 98 )= 104.4Kg: l a densidad n" ra una 

c oncentrPci6n de 98% es de l.8 31Kg/L. e 25ºC: en v olumen todas 

l:os c en tine.des obteni'1as anteriormente serán :riera. c adr- c a so : 
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Acido sulfúrico, V= (1 04 . 4Kg)/ (1. 831K1$/L) = 77 .11 

Oxido ferroso, V= (12.7Kgx/(5.7Kg/L) = ?. . 22L 

Hierro elemental, V=(0.62Kg/(7.7Kg/L) = 0. 0081 

Oxido férrico, V= (44.9Kg)/(4.95Kg/L) 9.051 

Nitrobenceno, V= (0.5Kg)/(L21Kg/L) = 0.41 31 

Agua , V= 166. OL 

C3rb6n y ma tei'ia inso1uble, V= ( 5 . 9Kg)/(1. 8Kg/1 )= 3.28L 

El volumen total ocun'a do nor 1 2 mezcl p es h' suma de los 

volt'.'unenes narcirles; _nor lo tanto: 

Volumen totPl, Vt 57.lL + 0.0081 + 2 . 2~L + 9c05L + 

0.41 3L + 16óL + 3. 28L= :?38 .lL 

Debid o ~ que loR óxidos de hierro no son vol~t iles· , del 

b"l s nce de :m· teria se dedliice nue las canti.dades .de h ierro c omo -

'i vi·i'Js en l P entra.dP ( 21 estado _de mate~riá · nrima) son ap roximada-

Í ,fSUPl l "' l 8S c ::inti dPdes en Ja s'alÍda (como oroducto termina-

~. ") )' 
··-·.· 

p¡, r ri comnle;tr.i r e l: :cii.~{tüioi :t'~ita c ons ile r Pr e l balan

<:!" ·~n c"lor aue se . presen t~( ·en '-c ad f' ' Únc,- de: los _pi?sos. 

vr·) .... 

l_or 

de ca

c~da una -

ca bo la 

y estimar la c Rntidad de v~ 

nor f' Ue s e regiliér.e ~n, ''el 'proceso. L.a tem9e retur? de l a s re a ccio

nes en este nrimer 0?s'(j_ S:e t .oiña como: .lá ll).áxi mA. , 12 raz6n es oue -

se c onsieer?. un· eumen-t o. gradual en l a tem;ieratura . con el aumento

.: .. conc~ntra ciones . del ácido sulfúrico; por otra narte no se dis

none de los da tos de la .· cin1Hica de l e s re a cci-cmes oue al final -

no s d "' r fr n el c a:::'i:no seguidÓ· por ést'as. Con respecto e l tiempo en 

·~ 1 cu?l se coriroleta 18 re Pc-ci6n se vM1 a c onsiderar 6 hora s de du 

!·ac i6n; 1 h') r P !l~ rh c a rga r 'J uná - p i:. ra de~carg2 r en un sistema que 
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se c onsi f era in te r miten t e en l~ fase de l a s urimeres re e cciones 

y continuo en 1 2 s ecc í ó:: ·< e c <J..cinaci6n. :>erivado d e l :;s c ::msi-

de r 2ciones anteriores en un dÍP. en el cua l l as horas la.borables 

son 24, nod rí:::in llege.rse e t ·ener. h e s t a. tres carg8s/d i a . 

En. el b a.l ance -- de_ calor·, l a s reacciones a c onsidere r -

son las mism.as _ que se tomaron en el b8.lence de materiales, los

datos oue se neces,itan los proporciona la litenetura. 

COMPUESTO 

Fe 

Fe O 

S02 

so3 
H2S04 
PeS04 
Feso4• 7H20 

Feso4 , H2 0 

?e2(S04)3 
co2 

H
2

0 

DATOS TERMODINAMICOS 

CALOR DE FOm~ACION A 
2 5ºC{Kca l/:nol) 

o.o 
- 63 . 7 

- 196 . 5 

o.o · 
.,..70.96 · 

-94. 95 

-193.91 
-221.3 

-236.2 

-22J.4 

-653• .'.3 . 

-94.052 

-68.32 

CAPACI~AD CALORIFICA 
c el/(:nol-ºK) 

4.1 3+0. 006 38T 

P . 5?.+0. 001412Tt76 200/T2 

24~ 72+0,16o4T+-42340'.)/T2 

ó.62+8-. l~lo- 4 T 

_7 .7+0~ 0953T ..,; . !3 .• 3.xl0- 7/ T2 

339.1 
22 . 

96.4 

47.4 

66.2 

- ..... . -. 

-10 .. 34+0, 00274'1''-1 9 5500/~ 

1.0 

Todas l :ois rePcciones ~ue se efectú?n y n fueron dedos

ª c onocer anteriormente o sea la serie desde la A a l a H. Les -

ecua ciones de c~lculo uara el balance de calor únicamente son -

tres, s e dan a continuaci6n: 



A F.tr ,, 
A H(r 8 

A '] = 
;i 
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25ºc) =~A s- · - ~· H - ~p roductos Ti. ¿_u f, re & e ti vos 
T) = ,A H(r e 25ºC) + Le :iT 

1'; p 
l:C ( nroduc t os)- ~C (ree ctivos) 

p p 

C. LC TJ LO S : 

A). - Fe + H2 so4---.Feso4 + ~ T = llOºG 

6 :-t( r <i 25ºC) = ('1Hf ,FeS0
4 - +A H.,. H2 -( /j H+' Fe +.AH., 

.L , ... , _¡_ ' 

H2 304) 

,,d E(r e' 2 5ºC)= - 27 • .39Kc :;.l/g::-¡ol 

.:1 GP ~ e 

,A !.J(r ~ 

Ll 1i( r 

n J.-

4 .; ~e p 

. , e~ D -o 0. H ) (C ~ ~ H -r ) re +cc1on = '-p•'' e ::i 4+_.p"2 - p, r e + "p, 2 ::i ·J4 

re n Gc i6n = - 314 . 51 - 5. 57xl0- 3T T= º K 

T) = - 27. '9 + ~~C- 31 4 . 5 1 - 5. 57 xl 0- 3
T id T Ti= 

?-'.· º " T - 3"'3º K __ u r. 
2

- ,, 

T) = 113 . 29 Kc F l/g~ol 

"e) + '!2s04- Feso
4 

.;. H2 0 T= llOºC 

25° ::) = ú\ Hr,Fes 04 + .4 Hr, H2 o ) - (il Hr, FeO + 

(Cp,Fe S04 + Cp,H20) - (Cp, ? e O + 

'.:!p, H2 S04 ) 

A :-l (r ~ T) 

A :J (r ~ T) ,,.'3 . 84 Kc a l/g:nol 

'.:!) .- F"' 2º3 + 3H2S04---. F'e2 (S04 ) 3 + .3H20 T= noºc 
, -

4,:.;.{ r,., 25ºC ) (..'1Hr, Fe 2 (S04 ) 3 + 3 A 8r , H2 0) ( ~Hf' 

Fe203 + 3A Hr,::2so4 ) 

Ll :.; (r ~ ;~5 ° ~ ) = - 'lo. OKc r: l /:'P"!lc l 

(Cp,?ez ( S04 ) 3 + 3cp,H20) - (Cp , Fe203 + 

: en, P.2S04 ) 
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~ H(r ? T) ·= 

- 172 .82 - 0.1604T + 423400/rr2 
(Ti. 

- '.30 .0 -:- ~. (-972.82 - 0.1604T + 

423400/']_'2 )dT T1= 298ºK T2= 383°K 

il H( r 2 T) - · 172 . 19Kc al/gmol 

D) .- PeS r; 4 + 7H2 0....:..__.FeS0
4

• 7H2 0 (b.idret8ci6n) T=llOºC 

A H(r a 25ºC) = (AHr,Feso4 .7H20) - ( .A Hr , Feso4 + 

7 Á Hr , H20) 

f) H(r a ~ 5ºC) = 4ó3 . 34Kcel/.gmol 

-.A c,, =(Cn 1 FeS04.7 H20 ) - (Cp 1 FeS04 + 7 :;1J, ;.;,.,~ ) 

A ljp = O . ó74Kcal/g:nol- 0~ .. 

A H(r '-' T) = 4ó3 . 34 +1 o . 674d·r T1 =298°x: 1'0 
T1 

A H(r a T) = 463 . 92Xc ~ ~/gmol 

El calor t otal dsreac ~:. 5n esta ré d80o JJ o r la sur.ia de-

lo s e P. lores ""e.rciPtles de C8 1.i 8 un~ ·-:e l as r-= :-:i ccione~ , o E8~: 

/j •!( to tA.l) 

A .:í(tota l) 

A H( A) + A ::(?) + .b iI (:j) + A H( J ) 

lOó . 9Kc2l/'Iffi •)l 

Tomando l a misma base de lodos y ~ es1e lo a dPt= s cele~ 

18.dos e.nteriormente (seg.in el bRl ance de ~Pteria)el c 2lo r net .J

de las reacciones :!>ara esta base e a tar6. d 2.•:o por : 

A H(neto) = A H(tota l )A N 

A N= 1 N( productos ) - J:N(re2.ctivos) 

.\ N = número d e :noles . 

s uT.ando las reaciones A,B,C,~,a u.~a tota l: 

!'e+ FeO + Fe203 + 5H2S04 • l OH20 - Fe2{S04 )3 + 

2?eS04. 7 H20 + H2 

N{Fe) = o.62Kg,(55.85!fd1\:gmo.J.;) -=- .o·.~ol1.2':riol.t!s 

N( FeO) = 12. 7 Kg/ (71. 85[\g/(KGll'ia.l) "' O. l 77moles 

'.'<( Fe203 ) 

N( H2 S04 ) 

44. 90Kg/(159. 7 Kg/K?tol) =Q;,'282moles 

101.27Kg/(98Kg/Kg:nol) =l.03moles 
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N(H~O ) = 18.54Kg/ (18Kg/Kgmol) = l. 03moles 

' ;', li'eS04 .7H20) = 104.12K::;-/ ( 277.85 Kg/Kgmol) = 0 . 375moles 

N( Pe2 (S04) 3 ) = 11 2 . 4Kg/ ( 3~9 .7Kg/Kgrnol) = 0 , 287mol es 

N~~2) = 0. 0217Kg/(2 Ks;/K,Q;mol) = 0 . 0108ooles 

AN = 2 , J874mo les 

tJ1(neto) = 2 58,813cal 

P?. r :-- l OOKg de lodos l a cantidad de cG.lor a suministr a r 

vendrá dado nor este celar nego de reacci6n má s el calo r necesa 

rio nRr:' vol Pti zar los 142 • .3 2Kg de a7'..i.a; 

C:·· lor suministndo a l egue = MCP(T2T1 ) +~'tl 

A.v=c alor l Atente de vanori z" ci6n del a:;ua 
320cel/g 

M = m2s2 de "eu"' 2 ev2TJo r a r = 146 . 4Kg 

T2 = t emne r ~: tura fine l de cnl~ntemient o 

T1 tempera~..i.rA i nici2l · e calentamiento = 25ºG 

c .-: lor sumini's t r ad o a l ?. ?Ua = Q(H,.,S; = ó7 , ?28Kcal 
c:'lor t o t fl l = Q( t o t Pl ) = Q(~O ) + A H ( net~~ 

Q(to t Pl) = 68 ,1 86 , 813 ca l 
si s e dislJ one de vanor de 14.7Lb/ in2 y te11".!e r atur a de 

2 12 ºF l :, c Gn tid2 d hece s ari a de v anor serP: 

e ( to t ?l) = MAv 
M = ffi " B P de vauor nec esaria 

.A.v= calor l a tente del vapor a lOOºC y 14. 7Lb/ in2 = 
639cel/g 

M = '.l'l , 186 , '31 3cal /63 9c a l / g 

de 17, A2 Kg/hora. 

107, Kg e una velocidad 

Los demás CPl or es de reacción en •horno rota tori o se-

c21 cul "n de la mismP forma que en ~os ca s os an t eriores, nero a -

estere snecto 12 litere tura n os nronorciona l os siguien te s da tos: 

C'>ns i .-1erruidn l Ds re r-i cciones: E, ? , '; , H, 

/ E) ,-. 'FeS04 .7H20---. '?eS04.H20 + 6H20 T= l20-130ºG 

ll, P. = - 7 3,000Kcal/::iol 
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F ) .- 4FeSO. ~o + •)2 Fe2(S04) 3 + S02 + 4H2 

T = 300-4 ='.:lOºc AH = 5200Kcal/mol 

G).- Fe2(S04)3 Fe203 + 3S03 '!' = 7 ')0-:.7óo0 c 
b, H = - 175, OOOKcal / :nol 

:-I) .- 2S C J ~2S02 + 02 '? = 700-760ºC 

J)H= - 47,000Kcal/ mol 

y considerand o la reacción c on el carbón adicionado 1Jara formar 

el co
2 

y de es !? forma evitar la reversibilidad de l:? reacción,-

se t i ene: 

I) .- C + o2-có2 T = 700 - 750ºC 

AHc = - 94.lKcal/!llol 
. ( T~ 

AH(r a ?60ºC) = - 34.1 +~1 (10.34 + 0.00274T-

195500/rr2)dT 

T1 = 298ºK T2 = l' " 3ºK 

AH(r a 7600C) = 83. ~ Kcal/mol 

El c a l o r totc l de l as reP-c ciones en el horno se~á l e :-· 

suma de los cal':lres narcif•les de cada una de las reac ci.::mes co-

mo en el c 2 so a n t erior, 1micamente f: Ue se consi ·ieran les reaccio 

nes: E,F,G,H,I, Este calor total sumado nos d¿: 

AH( total en el horno) = - 2'.3 5. 86 3Kcal/mol 

sobre 1 2 misma be se d e cálculos elegida desde el princip io y 

consi ~e ra ndo que el 2% incluido como imDurezas en el prod~cto -

es sílice, el calor neto total para la base elegida será: 

4H(ne to en el horno) =AH(total 8n el horno)AN 

AN= (NC02 + N(~O) + N(?e2o 1 ) + N(Si02 ) + N(so
2
))

(N(Fe2(so4)3 + N(Fe804.7H20) + ~(SiO?) + N\C) + 
N(H

2
0)) -

Sl número d e moles de sílice 1J ro ·:iucidas al nrincinio

d e 12 reacción es igual al número de moles .:i ue entran, de lo 

cua l se deduce que se anula en la ecuación enterior. 



77 

ENTRADA: 

N (Fe
2

(so
4

)
3

) = 112.4Kg/(399.7Kg/~'TJ11ol)=0.282moles 

N ( Feso4 • 7H20) = 52. 06Kg/(277 .85Kg/Kgmol )=O. 187moles 

N (C) = (5.9Kg)/(12.0óKg/Kg¡iol) = 0.488moles 

SALillA: 

N( C02) (21.6Kg)/(44Kg/Kgmol) = 0.978moles 

N(S02) (b2.7Kg)/(64Kg/K~ol) = o. 0 78moles 

N(Fe203) = (59.6Kg)/(158.7Kg/Kgmol) = 0.3~4moles 

.l N = O. 896moles 
•H(net') en el horno) = 265, 093Kcal/100Kg de lodos tr2 

te dos. 

Por último el calor necesario ri Ara volatilizRr el ?gua que se 

l l evr en l r 2lim1m ';aci6n en forra?. de hµmedad, estü1ando que se -

\·ol c- tilizP totAlmente a lOOºc se c8lculará como sigue: 

Q(H20) = MCPA T + MA.v 

M = 18.54Kg,de a;:;ua, 

Q(H20) = 5,716Kcal. 

,., = lcal/g-ºC, '"""9 T = 75°c, Av = 
J20c a l / g -

Prr? finaliz¡:¡r el balance de calor en el horno, restP. DOr calcu

l r r el c Plor totAl en éste, el cual se cAlculP.rá. como sigue: 

Q(totnl) = Q(H20) +AH(neto) 

Q(toi: ~ 1 ' 270,809Kcel/(62.2Kg de -oroducto obtenido/lOOKf 
de lodos tratados) 

Si ~ ~ dis ~o~ 0 ~e gas metano (CH4 ) como combustible -oara 

el horno con un · -oureza de e ·) . 74% a 15.2Lb/in2 v 60ºF, éste tiene 

un valor de calen ·~ ~miento bajo " ?t:->s condiciones de: 1026 Btu/Ft3; 

l r mBsa de ges nece s 2~ie será: 

Q(total) = .r.:,~c 

Q(total) es el -.- ~ lor celculacio "nteriormente; M :nasa-

de ~?S; cP.lor de combusti é : ~ . 

M(r~s. ) = 1047 Ft3/(62. ::' lKg de p!C'oducto). 
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Masa de g2 s/dia = 3 ,616Ft3; densidad de gas a les con 

diciones dadas = 0.0436Lb/Ft3 

Masa de ge s/día = 8416Ft3(0.0436Lb/Ft 3) = 367Lb; sumi 

nistra~ os a 15. )Lb/hora 

Moles de gas/dia = 2.29; 0 .0957moles/hora 

Este ga s al quemarse, lo hace con a ire, a~rovechando -

su oxígeno; según la re acción: 

La . cantidad de a ire a introducir esoP en función de es 

t 2 c antidad de ges calculada, nor lo tanto: 

Moles de aire requerido = (202xl.Omol de eire)Á0. 21 

!llOl de o2 ) = 9. 54 moles -?e aire/mol de CH4 estimando :- ue se in-

troduce en el sistema un exceso de 20% de aire, este nuevo dato

será : = (~ . 54 moles de aire/mol de CH4) (1. 2 )(0.0957 moles de 

,,.as/hora) = l. 03moles de a ire/hora 

Las libras de a ire son = 30Lb/ hora 

Lb totales ·4e ga s / hora 45.3 

Con estos últi~os cálculos se comnletn totalmente el -

bPl2nce de ~Pteria y de ce lor en el nroceso; 8 continuaci ón s e -

h2ce un breve resumen de todos los cálcul os efectuados enterior-

mente: 

COTlfnO!'fENTE 

·~. Feº 
Fe0 

Cy :::I 
H20 
C6H5- N02 
H2S04 

VII).- RESUMEN DE CALCTJLOS 

(BAL ANCE EFECT'JADO PARA lOOKg DE LODOS) 

T.tNQT'E REACTOR 

cor~os re ION 

0.62Kg 

V.70Kg 

44 . ª0Kg 

6 . 00Kg 
16 5. '.l8 r<.g 

o. 50!<.g 
101. 27~(100%) 

SHIDA 

COT1fPON3NTE CO:ll:.OOS re ION 
H2o (eva~or2 da) 142.J2Kg 

H20( hum 0 ::iad) 18. 54Kg 

H2 O. 021 ?Kg 

Cyr.:I 

"'e2 (S04) 3 
?eS04. 7H20 

6 . '.)0Kg 
112 . t. )t:g 

52 . ::'ó K'.} 
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HORNO RO~ATORIO DE ~ALCI~ACION 

CONSIDER.ANTIO EL MISMO BALAJICE A~TERIOR) 

ENTRADA 

COMPONEN';' :; COMPOSICION 

52.06.Kg 

112.40Kg 

1.qo;("g 

18. 54Kg 

SALIDA 

COMPONt:NTE COMPOSICION 

'!i'eS04 . 7'1t2 0 

Pe2(S04)3 

H20( vol e tilizede) 

S02 

II(Si02) 

42. 22.Kg 

ó5 . 43Kg 

2. 52Kg 

21.60Kg 

59. ó?Xg 

Volu:nen total ocuua.do -por la mezcla = 238.11. 

~~ lor tot~l en el reqctor = ci ~,186, ql ]cal. 

V2nor de celentemiento (1 .: . 7Lb/in2, 212º11'} = 107.Kg 

Cnlor total en el horno de calcinacion = 270,803Kcal 

~?s~ ~ P ~?.s combustible: , 

Met~no con 99. 74'i> de 11ureza a 15. 2Lb/in2 y óOºll' = 

1047 Ft.3 

M?s ~ d e ?ire/hora = 30Lb/hora. 
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e n>I 'l'ULO V 

INV:SRS ION TOTAL 

Siendo el ca~ital uno de los objetivos que nrácticame!!_ 

te se consideran los más críticos en la industria química,en 

en cual<D..lier trabajo a desarrollar, sobre todo cuando se tra ta 

de nrocesos que se enfocen desde el uunto de vista diferentes a

los existentes siem~re se hace necesario analizar la distribu~

ci6n y la cantidad requerida de canital para en un momento dado

llegar a decidir si dichos ~rocesos justific~n desde su enalisis 

económico detallado su aceptE. bilidad. 

Los métodos e!lll>leados en los análisis econ6micos de 

une emnres a son numerosos y VBrían de nersona a persona o de co~ 

p8?ífa a comna;:; í a , de"!Jendiendo del grado de aproximaci6n oue se -

requierP. o del nivel en r._ue se encuentre el e.rW-lisis; sin embe!: 

go todo en?lisis econ6mico detallatlo debe de incluir rigurosa-

raen t e los siguientes inc~sos: I).- Inversi6n de cenital total; 

II).- Costo total de productos 7 III).- Análisis econ6mico. 

En este canítulo se considera el análisis de la inver

si6n de canital totai, en el análisis econ6~ico detall ado este -

es el nrimer "!1ªªº 16{!ico 7 én él, está comprendida la selecci6n

del nroceso de f abricaci6n. El capítulo Enterior ha dado l e des

cri"!Jci6n del nroceso de fabricaci6n para el caso que nos ocupa. 

Una definici6n rigurosa de lo que se entiende p9r in-

versi6n de canital to'b:!l no es ~osible darla sino en t~rminos de 

su estructura; és-ta se encuentre formada de dos uartes: a).- in

versión de ca~i"t~l fijo 7 b).- ca~tal de "trabajo. 

La. inversión de CB'!Jital. fijo a su vez com'tlrende dos in 

cisos ~ue son: I).- inversi6n de canital fijo de menufactura, 

~ue re~resenta el cenital. necesario '!>~ra que todo el equipo sea-

adouirido e instal.ado con todos los servicios que se necesitan -

vara l a ouen:ci6n COJl!>leta de1 uroceso; II).- la inversi6n de c~ 
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... it~l :fiji> n'.> i!ie :mmmf'~citura el cu?l renresen"t.a el cap i t a l ryara 

~1:«>s de c.,ns1trucci6n y 10a.ra. todos los comnonen t es de l a nlan-

1t~ oue no 1s~ di~ec"ta.lllente rel acionados a 12 oneraci6n del --

nroceso. 

:?.l!lra ef"ec1tlm?r e1 anP. lisis de la inversi6n total es n~ 

cesario !M!!cer cie:rt?S c~nsid~raciones que nos darán en último -

1tér.mino 1~ pía del. :an~:U.:U-is. El estudio se realiza con el fin

de !n.2cer mi".' ~].:i'l:lci&:t 1'l lE ul?nta origin?l (l ue suministra l a -

;m-;1t~ri? imri.~· . :n.~ ro:-zin es r. ue en l G octuP li ~2 d este tino de -

~cf.os n~ se ].es ~$ ningun: aplicPci6n y ?.unouela r ama a -

l.'!!! eu1-:- ]. se d e dica ].- f"l>bri..t:a original es de tiTJo orgénico, no d~ 

ji:l!l .Die :ine=Jl.1t""l!" -:--11;r;»ctiT? un? amnlia'ci6n en l a cu2l los subproduQ_ 

~t!llS E~ wen~ ~ e;,l!D.S'ti:ttm:ir TlOsteriormente UI1 f ?. ctor de costo pa

r<"= eJl.~c:ñ.iimi s:iJm rteeu.,,ereción de caTJital y sobre todo si es 

'!t;:? :ine~c:ñ~ :!!1llldl!!! ~ul tPr en un-" fuente de in.c;resos. 

3ea:11a.,,, JI. ·· ~:m:l!!Si " err-ci6n Pn t erior se estim? eme se dis

~ iie c:ñ.~ :iser-ric:i:os, c orno son el v:, no r que se utilizará, el 

Cl!lll!BJl. ~ll"lln'Íe!l!le ~e Jl.~ mi~-n~2 nrincin2l y Pl:;tmos otros servicios;-

11.«l>S :illemrfs ca»s1t~ :¡ ~"tll>5 s e VP.n P estim" r ? continuación, 

]¡¡:;. e!rlt:i:m" :ci:G.n "1el e >s to de ca ni ta l de un nroyec to es

~:iiáflllll :5e]. ~a!:m .ae aesarrollo de éstP., del tP.mPl"!o y de l P c 2n

~i.i"'dl k :iilmff~c:ii.~ -i.~ ~ue se disTJongR; existen varios mé todos

:ereate «> e!Si!;e ~:e-t:m ~.den utilizPrse. 

1l'flm'? ~:n:'l enrnximaci6n narP este tiTJo de determinacio 

:lil~ ~ ].;<> ess'fl;:li;m&.e.ii..• b.d.a nor H. Lang que queda descrita como si 

1)-- Zsti.~'rl:!" ~l c~sto de los equi~os de nroceso y al-

1!~'!t~! ~~:i--n::- ·'J"jlte .el ~~n de c r- nt.idad "A". 
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2).- A la cP.ntiñad "A", multinl.icarla nor 1.43 para o~ 

tener la cantidad "B" oue es el costo del equino instalado inclu 

yen~ o: cimentaciones, souortes, aislruniento e instalaci6n. 

3).- Multinlicer "B" {para nuestro nroceso considerado 

s6lido-fluido) por 1.25 pRra obtener el costo del equino de nro

ceso y tubería inst ::: ledo, a estP llamarle c <"ntidad "C". 

4 ).- El costo tot P-1 de construcci ón de l a planta queda 

r~ determinado nor el producto de la cantidad "C" nor el factor-

1. 5, al resultado se le a si~naré el nombre de cantidad "D". 
5).- Por Último, el costo de ingenieri~ , diseño e im-

TireviR tos l)8r:'! nuestro tino de uroceso (sólido-liquido), será -

"nroxima'.lemen te el 35% de la cantidad "D". 

6 ).- A est '' se le sum -, el C?TJi tRl de trabajo estimado

como el 25% del total anterior • 

.SSTIM.f. CION DEL ·COSTO DEL S"UIPO.- Para efectuar la es

tim~ci6n del costo del equipo es necesario i imensionarlo de 

acuerdo e la producci6n di aria requerida. Esta ryroducción diaria 

es t :1 sujeta 11 la dem~.nda de mercado la CU<' 1 nera nuestro ti no de 

riro ducto se observa oue es favorable, de ecuerdo a esta C')nside

raci6n se estima aue el mercado puede llega r a absorber h ::: sta --

0, 5Ton/die. ConsidP.rando como canacir. 8d de nlanta 0.5 ton de nr~ 

dueto nor dia, para un nroceso del tino como el ~ue se an~liza -

el cue l se consi r era intermitente en el sistema de reacci6n y 

continuo en el horno de calcinación (horno, molino); se deduce 

oue en el sistem~ de reacci6n nodrían llegarse a obtener hasta 

Jc8r~~ s/die. Todos los célculos neces arios Dara el balance de m~ 

t eri" y de celor y a se efectuaron en el ca , ítulo anterior según-

1" base que se eligió, como se considera el horno, de oneraci6n

continua, pera tener materie (sulfa tos) suficiente para trRt 2r -

se estim? como carge 81 re 9ctor 300Kg/carg2 , LRs c&p8cidades de-
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bomba y tr?nsnortPdor (elevedor) se es timaron ue r a c ~ rge r y des 

c f· r¡:-: - r el t"'naue en une hora, e f" to es con res""lecto a l sistema -

ae re f"l cciór: con res necto r;l sistem2 de C?lcin«ción se cF. lculó

n r ? nro r1ucir 0.5Ton/dí? en forne continua co'!lo se habí ' mencio 

n ·' no anteriormente. Con l ro s canacidades cFJlcul :-· d:os se ob tuvie ro n 

de lr liter? tura los cos t os de los equinos y se ?ctualiza ron de-

1> cue rdo ~. los índices de ;,111cs (Se!J. 1974). 

·~ á lculos ae C)Stos de eauinos según su orden en el nro 

ce so, 

1).- Tonnue de Almr cenamiento de agua de !Jroceso (15 -

dí ~s r1e on er r ci6n). 

CH·1"cid ad : 5000gr-- l. 

~.~r· teri " l: :o> cero r l c?.rQón 

Costo: (~ 3 ,600xl2.50)(386.l/222) 

2),- T~n nue de rlm8cen~miento de f cido 
sulfúri'co (15 día.s de oneraci6n) 

C?nl'lcid : :i: 21 )O!!al. 

Ma terial: ?cero inoxidable con recubr_! 
miento. 

Costo: (~6000x12.50)(3~6.l/222) 

3).- TinP 'le almacenamiento de lodos -
(15 dí s de oner2ci6n) 

C en~ci ~· d: 15J0gr l 
M? tRrial: concreto 
Cos to: 

4).- Elevndor de c ?ngilones 
Dimensiones: 6x4x30 Ft 

Mnterial: Acero inoxid?ble 
Costo: ( <°!;13Q0xl2. 50 )( 386.1/222) 

5).- 3omb~ de "' limentaci6n de 8ci r. o 
sulfúrico. 

Cc~aci d · d : 15GP~ {20Ft de H?O) 
~-t2 ri r l: ~ cero in oxidsbl e {rleación 

h ? ~: te D:iy) 
Costo: (~ 3 50xl 2 .50)( 331.l/222) 

s 78 ,2 63.00 

1 30,439,00 

$ 8,000.00 

21,02:3.00 



84 

6).- Bomba de e limentaci6n ci e a.gua. 

Canecid 2 d~ 25~PM (lOFt de ?gua) 

Materüü: ::i cero al carbón 

Cos to: ( ~2 50xl2.50)(J81.l/222) 

7) .- Tanr:iue reactor 2 tmosférico con 2di 
tamentos. 

Canacidad: 300ga l 
MHteri :>l: 8cero inoxid 9ble ( Ble"ción 

304) 
Costo : ($11 000xl2.50)( 3gl.l/222 ) 
9) .- T?n r 1J. 8 esférico de c l r:1::!C9:?.P :n: ;~~to 

. r"e C')!'!lbustible (15Lb/in? ,10 "'i 0 s) 

0""P ~i ·1 ~i : 50'.")l)Ql)gril 

Cos t o : ( ~ 300000xl2 .50)(3ql.l/222) 

~ ).- Dos t r 2ns nortadores de bende. 

Dimensiones: lxJOFt 
Mnteri2l: C>cerdo P. l c :>. rbón. 

Costo : 2 ( B2 400xl2.50)(331.l/ 185 ) 

10) .- TinP de <' lmacem1miento '."e sulfat ·J s 

M~teriPl: concreto 

C2nacid8d : 1500gel 

Costo: 

11).- Horno ro t·0 torio de c2lenta.miento 
directo. 

Su~erficie: 400Ft2 

1f.P t erü•l: 8cero ( !t-ecU.bierto de K2 olin) 

5 , 36 5. 00 

~ 2 3ó , 041. ()0 

~ 2 , 145 , q3 3. oo 

l 2J , ó00 , 00 

8 ,000.00 

Costo : ( '142000xl2.50)(J81.l/1·'35) ' 1,081,500.00 

12).- Molino de bolas con adita~entos 
(circuito cerra do) 

CanA cidad : 0.5 Ton/día 
M2terial: 8Cero inoxid8ble 

Costo: ( )2000xl2.50)( 381.l/222) 42 , 917. 00 
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Des ~u~ s de haber ev~luBdo el C]s to el 
cos to del equino, serrfui c8d& " r· t e -
cue constituye el Droceso, el ::osto -
+otal ~ e 1 2 suma de toños ellos: 

COS'l'C -nAI DEL EQUIPO 

CAI,C 'JL'"' n.:::; Lf, INVERSION TO~AL: 

1).- ~ o sto del equipo de nroceso: 

A= SJ, 920,119.00 

2).- Co s to del eouipo instalado: 

B = Axl.43= $ 5, ó05,77 l.00 

3).- Costo del eouiQo inst ~ lado con 
tuberfas: 

e = Bxl. 2 5= ~7, 007, 21 3. oo 
4).- Co s to total de construcción: 

J = Cxl. 5= t 1".J, 510, 820. JO 

5 ).- Contin~encias e ingeniería: 

E= Dx0.35 = '33 ,67°',787.00 

6 ).- CP~ it8 l de trPbRjo: 

Total &nterior = D + contingenci2s 

+ 
; 10, 510, 820. 00 

3. t;7 3, 787. 00 
14,199 ,607.00 

3 3,920,11 9.00 

cn~it? l de trab?jo = (total anteFior)x0.25 

t 3,547,401.00. 

~o r último, 12 inversión tota l es l a sum~ del ca ~ ital 

de tr 'bajo y li> ·::entid<>1 desi~ni:.'ii> como total an terior: 

I NVERSION TOT AL= s 17,7 37,00B.oo. 
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e o N e L u s I o N E s • 
De 8C'J.e rdo al fín planteado en éste traba j o se con-

1).-El cue.nteo de las canti riades de hierro en cual

auiere. de sus estados de oxidaci6n no van a s er 

constantes,porque dependen de l a s condiciones -

físicas del hierro,las cantidades de agua y c o~ 

centraciones de ácido ~utilizados en el nroceso 

ba se • 

2).-Sí es posible el tratamiento de este ti po de 1.2, 

dos según el proceso,aunque se haría n ecesario

efectuar estudios más co:nnletos pa r a. establecer 

las mejores condiciones de oneraci6n de 12s va

ri ables. 

3).- Jebido a que las act:.ia les regulaciones sobre co!l 

t i:i minaci6n ambiental exigen cada dia más estriE_ 

tos controles sobre los productos de desecho ll 

berados uor las industries,ésta s i t uaci6n resul 

ta atractiva cuando la iliminaciíb de dichos -

subpro ~uctos no representan un factor de costo 

y además existen medios de tra tamientos,como -

es el presente caso. 

4).-El proceso planteado,no solamente se aplica a

los lodos reductores nroveniénzes de la fabri

caci6n de anilinas,sino t a mbién a lodos oue pr! 

vienen de l a f abrica ci6n de: xili de ~ o .~o~uidina 

subproductos que esenciamente contienen mezcles 

de 6xidos o hierro elementa l,como es el caso -
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r1 e las escories r e r' esecho ·' e las inrl.ustrie s me 

talúr .... icas. 

5).-Pa.ra tener una base econ6mica conqu e j uzgar en

un mom•mto 1 a.do la a ceptabilidad o rechazo, es

in '' ü;nensable efec".:uar el b a lance econ6r!!ico com 

nle to, ciue nos ·' ará. en ÚltiJJo t 3r:nino la ·:i..t i a .2. 

a r R -1 ~ar una decisi6n en base a la rentahil i 'nd . 

R"S';O'·T'S"ID ~.C ION 3S . 

!).-~orno las canti1ades ·-l e ai:rua TJresente en los lo d 

os nue <len res ultar variables el c uan t eo d~ la hu 

me ' ri :' se . efectúe. con lR me yo r <>xa. c titu d lJOSible . 

2). -Par8 el anllisis de hierro ferroso y f~rri co s e 

elimine nri rne.:i::o el hierro elementRl y c u ante e r-

6stas c 2ntidlF' e s ri'!Urosa::iente en '' t rnósfere i n e 

rte. 

3).-Co~o los datos r el c ~ nÍtulo IV fueron toma.do s de 

l ?. lii.ereturA, se ' ebe~ ' e busc r-i r 12s 1eiores CQ 

n r iciones ~ e oneraci6n. 
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