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CAPITULO I
INTRODUCCION.

Es por todos comprendida la importancia que representa el contar con
un Laboratorio de Control dentro de cualquier industria para lograr un produc

to de O6ptima calidad y dentro de las normas establecidas.

E1 presente trabajo no pretende establecer un prototipo de La bora-
torio, ni mucho menos abarcar toda la Industria Metaldrgica, sino simplemente
hacer una pequefia aportacién para resolver un problema especifico en una In--

dustria determinada.

Cabe sefialar que los aceros al carbdn no son considerados como ace-
ros especiales y que los métodos de andlisis son los tradicionales por via hu
meda, combustidon, gravimétrico y colorimétrico; pero que, sin embargo, son po
co practicados y casi desconocidos por la mayoria de los alumnos relacionados

con la materia.

Para la realizacidon de este trabajo, fueron consideradas las necesi
dades de diferentes Laminadoras en las cuales se produce el acero ya menciona
do, valiéndose en todos 1os casos de un Horno Eléctrico y vaciando en Tingote

ra, en algunos, y en Maquina de Colado Continuo, en otros.

Con el fin de proponer la planeacidén de un Laboratorio de Control y

recopilar los métodos de andlisis a seguir, se presenta este trabajo.



CAPITULO II
PLANEACION DEL LABORATORIO

E1 primer paso a seguir en la planeacion del Laboratorio sera fijar
1a ubicacién del mismo dentro de la aceria; seleccionar los aparatos y equi--
‘po necesarios para realizar los andlisis, tomando en cuenta la cantidad de --
elementos que se analizardn, asi como el tiempo que se deberd emplear para --
realizarlos. En seguida se procederd a la distribucién de estos aparatos den

tro del Laboratorio.

UBICACION DEL LABORATORIO: Para tener una mejor idea de la ubica--

cidn del Laboratorio, se presenta a continuacién un diagrama en el cual se es

tablecen tres etapas para el proceso de fabricacidn del acero.

Como se puede observar en el diagrama, cuando la chatarra se encuen
tra fundida y a una temperatura de 1570-1580°C, se saca una muestra de esa --
chatarra fundida para analizarla quimicamente y conocer el contenido en % de-
carbén, manganeso y azufre. Ahora bien, lo que realmente determina la ubica-
cién del Laboratorio no son los elementos que se analizan en el mismo, sino -
el tiempo en que deban realizarse, pues éste no debe ser mayor de diez minu--
tos, ya que este tiempo es el necesario para que la chatarra fundida obtenga-
una temperatura de 1640-1650°C y se proceda a agregar las ferroaleaciones que
dardn la concentracion requerida de los elementos para obtener finalmente el-

acero de una calidad determinada.



Horno eléctrico.
Chatarra sin fun
dir.
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Horno eléctrico.
Chatarra fundida,
Tem. 1570-1580°C
Se saca muestra -
de esa chatarra -
funida (a esta -
muestra se le 11a
ma "preliminar")-
y se analiza: car
bén, manganeso y-
azufre.

Horno eléctrico.

Chatarra fundida,
Temp. 1640-1650°C
Se debe tener el-
resultado de la -
muestra "prelimi-
nar" para agregar
las ferroaleacio-
nes y obtener el-
acero deseado.

Asi pues, siendo tan restringido el tiempo para realizar los andli
sis, el laboratorio deberd esta situado 1o mds cerca posible del horno en --
donde se esta fabricando el acero, con lo que se evita una pérdida de tiempo

en 1levar la muestra y recoger los resultados.

Si se cuenta con algin medio, por ejemplo, un ducto neumdtico para-



mandar la muestra desde el horno hasta el Laboratorio y conocer el resultado,
ya sea por television, telé&fono, etc., entonces, el Laboratorio podrd quedar-

ubicado tan lejos como se quiera el horno.

SELECCION DE APARATOS Y EQUIPO.- La seleccidn de los aparatos y el-

equipo para andlisis debe estar de acuerdo con las necesidades de 1a Compafiia
en cuanto a tiempo y niimero de elementos por determinar, pues no es To mismo-
tener que analizar tres elementos en diez minutos que andlizar quince o veinte
“en dos o tres minutos. En el primer caso no habrd necesidad de hacer un gas-
to muy elevado para satisfacer esa condicidn, pero en el segundo caso se re--

quiere de un aparato muy costoso para cumplir con ese requisito.

E1 problema especifico que se estd considerando, cae dentro del pri
mer caso, pues habrd que realizar uno o dos andlisis a muestras preliminares-
en un tiempo no mayor de diez minutos cada uno y 1os elementos a determinar -

son los siguientes: carbén, manganeso y azufre.

Para efectos de control de calidad en el acero procesado deberdn --
analizarse los siguientes elementos sin que el tiempo sea ya un factor deter-
minante: carbdn, manganeso, azufre, fésforo, silicio, cobre, cromo, niquel y-

plomo.

Los andlisis a las ferroaleaciones que se utilizan en el horno se -
1levan a cabo en forma periddica para comprobar los resultados que manda el -

proveedor; las ferroaleaciones son las siguientes: Ferrosilicio, Ferromangane

so0, Silicomanganeso.
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Figura 1.

DETERMINADOR DE CARBON Y AZUFRE

&) Bureta y goluciones para la determinacidn de carbdn.
b) Horno comin para las dos determinaciones.
¢) Bureta y soluciones para la determinacion de azufre.



La realizacién de los métodos de andlisis para los elementos mencio

nados requiere de los aparatos y equipo usuales de laboratorio y, ademds, 1os

que se citan a continuacion:

1) Aparato para la determinacion de carbdn y azufre por el método -

de combustidn directa.
La figura No. 1 muestra un aparato idoneo para este fin.
2) Taladro de base para obtener la rebaba de la muestra.

3) Colorimetro.- La figura No. 2 muestra un aparato para este fin.
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CAPITULO III
NECESIDADES DE LA LAMINADORA

En este capitulo se hard mencidn de las necesidades que tiene las -
laminadoras para lograr producir .un acero de Gptima calidad, valiéndose del--

analisis quimico y visual.
Ya que se han tomando en cuenta tres laminadoras distintas para es-
te estudio, mencionaremos sus necesidades tomando en consideracidon el tipo de

vaciado que utilizan.

A) Vaciado en Maquina de Colado Continuo {(M.c.C.)

1) ANALISIS DE LA CHATARRA.- El andlisis de la chatarra es el pri-
mer paso para lograr el control de la fabricacidn del acero con las caracte--
risticas requeridas, 1levandose a cabo, generalmente, de manera visual (cuan-
do ya se tiene conocimiento de su composicién). Ahora bien, cuando algin lo-
te de chatarra es poco familiar o se tiene duda de su composicidn, se realiza
un andlisis quimico a una muestra representativa, en la que generalmente se -

analizan los siguientes elementos: carbdn, manganeso, azufre y cromo.

Dependiendo del resultado de estos analisis la chatarra es aceptado o-
rechazada; si es acentada se colocard en el luaar que corresponda y aeneral--

mente es rechazada cuando trae un alto contenido de azufre o cromo, ya que es



tos elementos son perjudiciales para el vaciado en 1a mdquina de colado conti

nuo.

2) ANALISIS DEL ACERO EN PROCESO.- Una vez que la chatarra ha sido
fundida dentro del horno y se encuentra a una temperatura de 1560 a 1580°C, -
se saca una muestra (preliminar) en la cual se analizarda carbdn, manganezo y-

azufre en un tiempo no mayor a diez minutos.

Con los resultados de la muestra prelimar se seguird una técnica de
“terminada para aumentar o disminuir la concentracidn de carbén (segin el acero
que se pretenda fabricar); aumentar la concentracién de manganezo en el caso-
necesario y disminuir la concentracién de azufre en el caso de requerirlo. -
Una vez hecho esto se sacara otra muestra preliminar en la cual se andlizan -
Tos mismos elementos antes citados con el objeto de saber la concentracidn --
hasta ese momento y poder hacer los cdlculos para la adicion final de ferroa-

leaciones, desoxidantes y carburar en caso necesario.

3) ANALISIS DEL ACERO CUANDO YA HA SIDO VACIADO O COLADO EN LA MAQUL
NA DE COLADO CONTINUO.- E1 acero que ha sido vaciado en la Ma--

quina de Colado continuo saldra en forma de lingote o bilet con una longitud-
deseada. A efectos de control de calidad se cortard una muestra del primer -
lingote que sale de la colada, otra muestra de los lingotes intermedios y - -

otra mas del Gltimo lingote de la colada.

Estas muestras serdn enviadas al laboratorio para que les sean ana-
lizados los siguientes elementos: carbdon, manganezo, azufre, fésforo, silicio
cobre, cromo, niquel y plomo. Aunque todos estos elementos determinan real--

mente la calidad del acero, los que le dan la propiedad de acero al carbdn --



(ya que es el acero que se pretenda fabricar) son el carbdn, manganezo y sili
cio; los demds elementos son considerados como indeseables o residuales, no -
debiendo rebazar un cierto 1imite establecido, ya que son nocivos para el mo-
mento de estar colando el acero en la Maquina de Colado Continuo, asi como pa

ra el proceso de laminacidn de dicho acero.

B) Vaciado en Lingotera.

Si bien el control de calidad para el acero que se vacia en lingote
ra debe ser tan estricto como el que se vacia en la Miquina de Colado Continuo
el acero vaciado en Lingotera acepta un rango mas elevado en % de los elemen-
tos residuales, de ahi que el nlmero de andlisis que se realiza a dicho acero

sea mucho menor.

La razon de que el acero al ser vaciado en la Maquina de colado Con
tinuo no deba rebazar cierto 1imite de los elementos residuales, es porque es
te acero debe pasar a través de un molde de cobre para que salga en forma de-
lingote de manera continua y, dicho lingote sufrird rotura regdndose el acero
si rebaza esos 1imites; mientras que en el acero vaciado en lingotera, cada -

lingote es independiente.

Al igual que en las Compafilas de Miquina de Colado Continuo, se 1le
va a cabo un andlisis visual y quimico de la chatarra determindndose carbén,-

manganezo y azufre.

E1 andlisis del acero en proceso consiste en analizar dos muestras-

preliminares en 10S que nos interesa unicamente el carbdn, manganeso y azufre



E1 control de calidad para el acero ya procesado se 1levard a cabo-
mediante el andlisis de dos muestras de diferentes lingotes y de Tos cuales -
nos interesa conocer el % de los siguientes elementos: carbdn, manganeso, azu

fre, fosforo y silicio.
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CAPITULO IV.
METODOS DE ANALISIS.

1) CARBON.

* Andlisis.- Método de Orsatt (Combustidn directa).

Uso.- Puede decirse que el método de Orsatt es usado universalmente
para determinar carbdn en cualquier tipo de acero, hierro, ferroaleacibn, 1i-

ga, etc.

Procedimiento.- Pesar la cantidad adecuada de muestra segin se tra
ta de contenidos altos, medios o bajos de carbén: 0.2500 g., 0.5000 g. 6 - --
1.000 g. y colocarlos en la navecilla de combustidn previamente calcinada, cu
briendo en seguida toda la rebaba con tiras de cobre o estafio granular a 30 -
mallas (fundamente) con cuidado de no tirar la muestra, introducir la naveci-
11a hasta 1a zona de mayor temperatura del tubo de combustidn, de 1400 a 1450
°C; como maximo esperar un minuto para dar tiempo a que funda la muestra al -
cabo del caul dar paso al oxigeno a 0.9 1/min. a una presién de 0.03 g/cm2 0-
0.5 psi.; los gases deben recogerse en el bulbo que contiene la solucion roja

(debidé moverse 1a 1lave a la posicién de las seis horas y bajar la botella -

niveladora).

Cerrar la 1lave que da paso al oxigeno cuando la célula se encuen--



11

tre a 3 cm. del nivel inferior; retirar el tapdn y sacar la navecilla; con --

esto se da tiempo a que la soluci6n se nivele.

Mover la 1lave a la posicidn de las cuatro horas para conectar la -
solucion de potasa al medio ambiente y con ello aliviar cualquier diferencia-
de presién creada, manteniéndola en esta posicién durante 3 segundos; después
mover la 1lave a la posicién de las dos horas, conectando asi el bulbo que --
contiene los gases de la solucidn de potasa; hacer burbujear los gases en es-
ta Gltima solucidén levantando la botella niveladora a unos 30 cm. de su posi-
cién minima o mds baja, hacer que la potasa sobrepase ligeramente el nivel --
que tiene marcado en el bulbo, subir la botella nuevamente para repetir el --
burbujeo asegurdndose asi que todo el bidxido de carbono fue retenido en la -
potasa, bajar la botella para regresar el exeso de oxigeno; hacer que el me--
nisco de la potasa coincida perfectamente con el nivel que estd marcado en --

plastico.

Tomar lectura en la escala respectiva de acuerdo con la pesada que-

se hizo y basdndose en el menisco (la parte baja) de la solucidn roja.

Anotar la lectura; mover la 1lave siguiendo el sentido de las mane-
cillas del reloj hasta alcanzar la posicidn de las cuatro horas; ahora bajar-

completamente 1a botella.

E1 resultado obtenido deberd corregirse por presion atmosférica en-
milimetros de mercurio, corrigiendo esta por la temperatura ambiente (se res-

tara un determinado nimero de mm. de Hg. de acuerdo con la tabla que el propio
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calculator tiene) la presidn atmosférica corregida ponerla contra la tempera-
tura del gas en el bulbo rojo: en estas condiciones, colocado el disco calcu
lador, 1levar la lectura de la bureta al disco superior y forma el % de car--
bén que corresponde a la lectura tomada; la parte que toca al ajuste del dis-
co deberd hacerse tantas veces como sea necesario, pues varia considerablemen
te con pequefios cambios de presidén o de temperatura, afectando enormemente --

Tos resultados.
Ver ejemplos Nos. 1y 2 para obtener % de carbdn.

Precauciones.- Antes de hacer cualquier determinacion deberdn co--
rrerse por 1o menos un par de testigos, o sea determinaciones pero sin mues--
tra; una vez corridos los "testigos" revisar que el menisco (su base) coinci-
da con la 1inea de los ceros, si no es asi, quitar o poner agua destilada has

ta encausar esa condicion.

Renovar de cuando en cuando la lana de vidrio que se encuentra en -

la trampa de azufre, poniendo en cada vez bidxido de manganeso.

Revisar que no tenga entradas de aire el aparato, ni por los tapones
ni por las diferentes conexiones con tubo de hule. Si se comprueba plenamen-
te que estd roto el tubo de combustion, reemplazarlo de inmediato, evitando a
toda costa introducir de una sola vez el tubo de proteccién ya que con ello -
se rompe el de combustién. Cambiar el tubo de proteccion tantas veces como -

1o amerite el trabajo antes de que se pegue al de combustion.
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En cuanto se note cualquier agrietamiento en las conexiones de hule

reemplazarlas.

Cambiar la ANHIDRONA del tren de lavado de oxigeno cuando cambie de

aspecto.

Reemplazar el dcido sulfirico cuando tome un aspecto café, lavando-

con cera o parafina derretida.

Tener de reserva un bulbo para solucién de potasa y uno mas para so
Tucién roja; 1o mismo que un juego de resistencias GLOBAR DELTA, del tipo AT,

de dimensiones 17 X 1/2 pulg. con resistencia de 1.250 ohms al 10%.

Tener de reserva 1000 G. de hidroxido de potasio en lentejas.

En caso de fallas de energia eléctrica, apagar el aparato y bajar -
al minimo los controles del amperaje, tapando de inmediato los dos tubos de -
combustién con tapones sélidos. Al restablecerse el servicio, dar paso a la-
electricidad usando el interruptor general y después aumentar el amperaje has

ta un maximo de 12 ampers.

Cuando la temperatura de la que se parte es inferior a 500°C, subir
s6lo a 9 Ampers la corriente y mantenerla hasta que sobre pase los 600 °C, --
después incrementar a los 10 Ampers y ya que alcance Tos 800°C 1levar a los -

12 Ampers hasta que alcance la temperatura deseada.

Cuando s6lo se trabajen uno o dos turnos, nunca apagar el aparato -

para evitar choques térmicos en los refractarios, ademds de que la temperatu-
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ra de trabajo es dificil de alcanzarla. En caso de interrupcion por no Tabo-
rar un turno, bajar el amperaje a 9 Ampers, con lo cual la temperatura baja--
rd a unos 1150°C y al siguiente dia de trabajo, no serd dificil 1legar a los-

1400°C.

Si por alguna circunstancia urgiese un analisis y la temperatura so
To 1legase a 1200°C, poner triple cantidad de fundente y permitir que la fu--

sion de la muestra se alcance dando un tiempo de tres a cuatro minutos.

Soluciones.- La solucién de hidroxido de potasio se prepara disol-
viendo 820 g. de KOH en 1200 ml. de agua destilada, usdndola antes que este -

fria y reemplazarla cada 200 determinaciones o cuando se ponga amarilla.

La solucidn roja se prepara adicionando a 1000 ml. de agua destila-

da, 10 mg. de rojo de metilo y 6 ml. de dcido sulfirico concentrado.

Otra manera de preparar la solucién roja es: tomar 100 ml. de Ta so
lucién "para el determinar de carbén", diluirla a 750 ml/ con agua destilada-

y agregar 5 ml. de H2504.
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2) AZUFRE

ANALISIS.- Combustidn directa.

USO.- Este método, al igual que en el caso del carbon, es usado --
practicamente en toda determinacién de azufre contenido en cualquier tipo de-

acero, hierro, ferroliga, etc.

PROCEDIMIENTO.- Pesar exactamente un gramo de muestra y colocarlo-
en una nuevecilla de combustidn precalcinada, y se cubre con laminillas de es
tafio o cobre; se introduce al tubo de combustidn para azufre, permitiendo que

funda (también aqui se debe dar un minuto) a una temperatura de 1400°C.

La titulacidn se hard en un recipiente profundo en el cual se ha co
locado acido clorhidrico al 1.5% (65 ml.), ademds, 2 ml. de solucién indicado
ra (almidén) y un poco de solucidn tituladora de yodato de potacio, 1o cual -
origina un color azul. Se introduce el tubo que proviene del de combustidn.-
Después que ha fundido la muestra, se hace pasar una corriente constante de -
oxigeno a 0.9 1/min. a una presién de 0.03 Kg./cmz (0.5 psi), esto origina un
burbujeo en la solucidn; después de unos segundos se va decolorando la solu--
cidn hasta desaparecer el tono azul, lo cual se debe impedir agregando yodato
de potasio, procurando que no sea demasiado intenso el color final. Se da --
por terminada ya la inyeccidén de oxigeno cuandc después de 20 segundos no dec
lora ya la solucién. E1 contenido de azufre se lee directamente en la esca--

la derecha de la bureta de yodato de potasio.
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Como en algunas ocasiones la solucidn tituladora no fue preparada -
con el peso exacto del yodato de potasio, es necesario obtener un factor a --
usar en toda determinacién (mientras dura esa solucidn): el factor se obtiene
corriendo el azufre de un patrdn o estandar de concentracion conocida de azu-

fre y dividiendo entre la lectura.

EJEMPLO:
%S en patrén _ 0.037%S _ 0.881 _ factor.
Tectura 0.042
Por lo tanto: %S = Lectura de la muestra por factor.
REACCIONES
S+ 0, --- S0,

I2 + H20 & 302 == H2504 + 2HI

PRECAUCIONES.- No debe dejarse decolorar totalmente la solucion al

hacer una determinacion.

PREPARACION DE SOLUCIONES.- La soluci6én que va en el frasco coloca

do al lado izquierdo superior es la del dcido clorhidrico; esta solucién se -
prepara con 15 ml. de dcido clorhidrico concentrado y 985 ml. de agua destila

da.

En el frasco colocado al lado derecho superior se pone la solucion-

de yodato de potasio que se prepara disolviendo exactamente 0.1069 gramos del
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reactivo en un poco de agua destilada puesta en un matraz volumétrico de 1000

ml. y ya disuelto se afora con mds agua destilada fria.

En el frasco inferior del lado izquierdo se coloca agua destilada -
para ser enjuagado el recipiente de la titulacion, después de cada determina-

cion.

Finalmente en el frasco inferior derecho va colocado el almiddn que
sirve como indicador. Este almiddon se prepara haciendo una pasta en un vaso-
de 600 ml. con 9 gr. de almidén y 7 ml. de agua destilada; a esta pasta se adi
cionan 500 ml. de agua destilada caliente; se deja enfriar, se pasa a un ma--
traz volumétrico de 1000 ml., se agregan 15 gr. de yoduro de potasio y se - -
afora con agua fria. La adicién de agua caliente debera hacerse con agitacian

intensa.
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3) MANGANESO

ANALISIS.- Método del bismutato de sodio - Sulfato ferroso amoniacal

USO.- Se puede usar este método para todo tipo de acero, con pe- -
quefias modificaciones en cascs especiales y en el ataqﬁe soiamente, variando -
la pesada de acuerdo con el contenido de manganeso del acero; asi, para canti
dades menores del 3% de manganeso (bajo manganeso) se posard un gramo de mues
tra; para porcentajes comprendidos entre 3 y 15% de manganeso se pesaran - --
0.200 g. (alto manganeso). Para contenidos mayores se hardan pesadas especia-

les tomando partes alicuotas.

a) BAJO MANGANESO.- Pesar un gramo de muestra, atacarla en un matraz Erlenme
yer de 500 ml. con 75 c.c. de dcido nitrico 1:2, calentar hasta disolucion to
tal y eliminacion de vapores nitrosos. Retirar del calor y oxidar con bismu-
tato de sodio (NaBiO3) con aproximadamente 0.5 g., calentar por dos minutos -
al cabo de los cuales existird un precipitado café; sin retirar de la parri--
11a agregar unas gotas de solucidn al 6% de bioxido de azufre, hasta la total

desapariciéh del precipitado café-rgizo del biéxido de manganezo y se aparez-
ca en su lugar una coloracidn amarilla. Enfriar a la temperatura ambiente --
(usando corriente de agua); ya fria la solucidon, agregar otra cantidad igual-
o ligeramente mayor (0.750 g. aproximadamente) de bismutato de sodio y agitar
rigurosamente para tener una mezcla homogenea. Filtrar usando filtro Schott-
o de disco poroso y matraz Kitasato, en este G1timo habrd solucion de color -

violeta; lavar el filtro con acido nitrico al 3% hasta que la solucidon que --
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salga de &1 esté completamente incolora. Al filtro que estd en el Kitasato -
se le agregan 25 ml. (una ampolleta) de sulfato ferroso amoniacal. E1 exceso
de sulfato ferroso amoniacal se titula con solucién de permanganato de potasio

(1.75 g/1t.).

DETERMINACION DEL TESTIGO.- Vaciar el contenido de una ampolla de -

sulfato ferrosos amoniacal (25 ml. exactamente) a un matraz Erlenmeyer de - -
500 ml.; agitando constantemente se agrega la solucién de permanganato hasta-

obtener una solucion ligeramente rosa.

La lectura obtenida serd el "testigo".

Se recomienda determinar el testigo en cada turno pues varia, maxi-

me si las soluciones estdn recién preparadas.

CALCULOS.- Se 1levardn a cabo de la misma manera que para el alto-

manganeso que se describe en el inciso siguiente.

b) ALTO MANGANESO

Pesar 200 mg. de muestra y atacarlos en un matraz Erlenmeyer de 500-
ml. con 75c.c. de dcido nitrico al 1:2. Calentar hasta la total disolucidn y
eliminacién de vapores nitrosos. Retirar del calor y oxidar agregando con --
cuidado aproximadamente 0.5 g. de bismutato de sodio. Hervir por dos minutos
al cabo de 1os cuales existird un precipitado café; sin retirar de la parri--

17a se sigue el mismo proceso detallado en el caso anterior.

PRECAUSIONES.- Al agregar por segunda vez el bismutato de sodio y-
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después de agitar vigorosamente, dejar reposar medio minuto para observar si-

hay presipitado amarillo de bismutatc; en caso de no haberlo, agregar aproxi-
madamente 1/4 de gramo mas y repetir la experiencia. Invariablemente debe ha
ber ese pequefio exceso de bismutato para asegurar que 1a oxidacidén sea comple

ta.

PREPARACION DE SOLUCIONES.

Sulfatoferroso amoniacal.- Se requiere del reactivo quimico asi -

denominado, ademds de dcido sulfirico concentrado y aluminio metalico lamina-

do o en trozos pequernos.

Sulfato ferroso amoniacal 47 gramos.
Acido sulfdrico concentrado 45 c.c.
Aluminio metalico 5 gramos.

Agua destilada 1000 c.c.

De esta solucidn se recomienda preparar por lo menos 18 1itros, ya-
que es conveniente dejarla reposar un minimo de siete dias para su completa -

estabilizacion.

Para facilitar la solucidn del sulfato ferroso se hacen pequefias adi
ciones de acido en el vaso (2000 ml.) donde se prepara. Una vez medida la --
cantidad de 1itros a preparar se agrega el aluminio. Este debe haber sido en
juagado con agua; después con 1500 ml. de agua destilada y 25 ml. de dcido --
sul firico, se hierve hasta que se inicie el ataque del aluminio (aparecen pe-

quefas burbujas dando aspecto de turbulencia) se tira esta solucidn, se enjua
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ga y se agregan otros 1500 ml. de agua y 25 ml. de tetracloruro de carbono; -
se tira esta solucidn y se agrega aluminio al garrafén donde se ha preparado-

el sulfato ferroso.

Permanganto de Potasio.- Esta solucién se prepara disolviendo 1.75

g/1t. Para su disolucidn se recomienda calentar el agua donde se disolvera.

CALCULOS

(Testigo - Lectura titulacién) por factor, igual, % Mn.

Factor.- Se debe encontrar un factor ya que no es posible preparar

una solucidn de permanganato de potasio con 1a concentracidn requerida.

E1 factor se calcula mediante un estandar con un contenido de Mn. -
perfectamente conocido y siguiendo exactamente la misma marcha de andlisis ya
descrita para una muestra. Asi, el factor se despeja de la ecuacién de los -

cdlculos ya que conocemos el testigo, 1a lectura de titulacion y el % Mn.

% Mn. en el estandar
testigo - Lectura de titulacion.

_factor =

NOTA: E1 estandar es una muestra de acero fabricada especialmente-
para calibrar aparatos y soluciones. Tiene concentraciones conocidas de los-
elementos que componen el acero, facilitando enormemente 10s calculos median-

te el uso del factor mencionado anteriormente.

Este factor nos evita el tener que valorar las soluciones.
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4)  MANGANESO

ANALISIS.- Método del persulfato de amonio arsenito de sodio.

USO.- Se recomienda para andlisis de manganeso en aceros comunes y-
de baja aleacién, esto es, en porcentajes menores del 1%, se utilizan pesadas
de 0.5 g. para obtener resultados practicamente directos de los c.c. gastados

de arsenito de sodio en la titulacion.

PROCEDIMIENTO.- Medio gramo de muestra exactamente pesado, se pone-
en un matraz de 500 m1. que contiene 30 ml. de una mezcla de acidos y 30 ml.-
de agua destilada. Se pone en la parrilla para activar su ataque; una vez --
efectuado &ste y expulsados los vapores nitrosos se retira de la parrilla y -
se agregan 10 m1. de soluci?n de nitrato de plata (10 g/1t.) y 20 ml. de per-
sulfato de amonio (150 g/1t.). De inmediato se pone en la parrilla y se deja
en abullicidn por espacio de dos minutos, tiempo suficiente para que se apre-
cie una ebullicién sin espuma; se enfria a la temperatura ambiente usando agua
corriente y se titula con solucién de arsenito de sodio (2 g/1t.). E1 punto-
final estd dado por la desaparicion del color violeta que se hace durante la-

ebullicidn; va pasando lentamente de ese color al amarillo.

PREPARACION DE SOLUCIONES.

La mezcla de acidos que se utiliza para atacar al acero se debe pre-

parar precisamente en la forma que se indica, ya que se pueden originar reac-
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ciones violentas con desprendimiento de calor, o bien se pueden descomponer -

los dcidos; para preparar un litro de la mezcla se puede hacer la siguiente -

combinacidn:

525 ml. de agua destilada
250 ml. de acido nitrico concentrado
125 ml. de 4&cido fosférico concentrado

100 ml. de @&cido sulfirico concentrado.

Para prepararla, poner inicialmente el agua destilada y agregarle, -
con agitacidn constante y vigorosa, los 100 ml. de acido sufldrico concentra-
do, lentamente; después agregar, agitado, el &cido fosforico concentrado y, -

finalmente, también agitando, poner los 250 ml1. de acido nitrico concentrado.

La solucion de nitrato de plata se prepara disolviendo 10 g/1t. del-

reactivo analitico (AgNO3) en agua fria.

La solucidn de persulfato de amonio se prepara disolviendo 150 g/1t.

del reactivo.

NOTA: Cuando se realice el andlisis de este elemento en hierro cola-
do, deberd filtrarse la solucidn para eliminar el grafito, ya que interfiere-
en la apreciacion del vire del color. E1 filtrado se efectuard antes de agre
gar el nitrato de plata y se Tavara el fi]iro con agua destilada caliente, --
después se calentard a ebullicidn y cuando ésta se inicie, se procederd como-

de constumbre.
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Factor.- E1 factor para los cdlculos del % de Mn. en una muestra se
obtiene mediante un estandar el cual contiene un % de Mn. conocido. Con di--

cho estandar se seguird el mismo procedimiento de analisis ya mencionado y el

factor se calcula de la siguientes manera:

% Mn. conocido
M1. gastados en la titulacién del estandar

Factor =

CALCULOS.- % Mn. = (M1. gastados en la titulacidn de la muestra) por fac
tor.
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5) SILICIO

ANALISIS.- Ataque con mezcla de acidos.

S0.- Para hacer determinaciones de silicio en aceros comunes, de -

baja aleacion o al alto manganeso, asi como al cromo - moligdeno, es recomen-

dable este método por su rapidez y exactitud sobre el método por deshidrata--

cidn con mezcla sulfonitrica.

PROCEDIMIENTO

Pesar 2 gramos de muestra (para hierro colado pesar sdlo un gra
mo. v

Agregar 50 m1. de mezcla de acidos al vaso de 250 ml. que con--
tiene la muestra.

Calentar a la parrilla hasta sequedad, cuidando de que no seque
me ni se tire el precipitado.

Dejar enfriar.

Adicionar 40 ml. de agua destilada

Hervir durante un minuto

Filtrar, lavando con agua acidulada (HC1 1%) las paredes del va
so y en caliente; ya Tavado el vaso proseguir lavando el vaso -
con agua, también caliente, hasta eliminar completamente la aci
dez, haciendo pruebas con anarangado de metilo.

Colocar el papel filtro con el precipitado en un crisol de por-
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celana.
9.- Calcinar a 850°C. durante media hora.
10.- Dejar enfriar en un desecador

11.- Pesar el precipitado.

CALCULOS.- E1 precipitado obtenido es de Si02; para reportar sili--

cio se hacen los siguientes cdlculos:

Peso en gramos por F por 100 = % Si.

_ PmSi_

Pm 5102

dibde F 0.4672 para un gr. de muestra.

Como se utilizan 2 gr. de muestra F = 0.2336

Por 1o tanto: % Si = Peso en gramos de S;0, pro 23.36

i

REACTIVO.- Preparacion de la mezcla de acidos:

600 ml. de agua destilada
600 ml. de acido clorhidrico

800 ml. de &cido perclorico

NOTA: - Usar papel filtro Whatman No. 30 de 11 cm. de diametro o su

equivalente en otra marca (para precipitados cristalinos finos).
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6) SILICIO

ANALISIS.- Mé&todo de 1la deshidratacidon con mezcla sulfonitrica.

USOS.- Sus aplicaciones son las mismas que para el método anterior-

mente descrito.

PROCEDIMIENTO.- Se pesan exactamente 2 gr. de muestra y se deposi--
tan en un vaso de precipitados de 250 m1. o en una cdpsula de porcelana; se -
ataca con 35 ml. de la mezcla sulfonitrica; se cubre con un vidrio de reloj -
y se calienta hasta disolucidon completa de la muestra. En seguida se evapora
hasta .observar humos blancos densos; se deja enfriar y se agregan 30 ml. de -
dcido clorhidrico 1 a 1, nuevamenté se calienta hasta disolver las-sales; se-
filtra y se lava el precipitado alternativamente con dcido clorhidrico al 10%
caliente y agua también caliente; después de lavar las paredes del vaso de --
precipitados, proseguir los lavados Gnicamente con agua caliente hasta elimi-

nar el dacido.

Se coloca el papel filtro de cenizas conocidas con el precipitado en
un crisol de porcelana y se calcina a 850°C. por media hora. Se retira de -
la mufla y se deja enfriar en un desecador. Ya frio (a 1a temperatura ambien

te) se pesa la silice obtenida y después se calcula el % de Si.

% Si. = Peso en gramos de S;0, por 23.36
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PRECAUCIONES.- Al agregar la mezcla de cidos, hacerlo con cuidado,
pues la reaccion es enérgica.

Preparacion de la mezcla sulfonitrica:

1200 ml. de agua destilada
300 ml. de &cido sulfonitrico concentrado

500 ml. de 4&cido nitrico concentrade
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7)  FOSFORO

ANALISIS.- Ataque con acido nitrico.

US0.- Este método se recomienda para ser usado en cualquier tipo de

acero al manganeso.

PROCEDIMIENTO.- Por los bajos contenidos de fésforo que caracteri--
zan a los aceros (menores de 0.05%), se hace una pesada mayor de un gramo, pa

ra con ello reducir los errores del proceso.

Se pesan exactamente dos gramos de muestra y se pasan a un matraz --
erlenmeyer de 300 ml., se atacan con 60 ml. de acido nitrico 1:1. Se deja -
atacar unos minutos, sin calentar, ya que en si misma la reaccidn es violenta
y se puede derramar la solucion. Después se 1leva a la placa caliente hasta-
ataque total y desprendimiento de los vapores nitrosos (humos cafés). Se adi
ciona 1 ml, (15 gotas) de solucidn de permanganato de potasio al 5%, retiran-
do el matraz de la placa y agitando para oxidar el fierro; dejar hervir por -
espacio de 2 minutos. Agregar acido sulforoso al 6% (reductor) hasta que de-
saparezca el precipitado; éste agregado deberd hacerse lentamente y con agita
cién; dejar hervir 2 minutos. Ahora agregar 10 m1. de dcido nitrico concen--
trado y dejar hervir. Se retira de la placa caliente y de inmediato adicio--
nar 50 ml. de la solucion de molibdato de amonio agitando vigorosamente duran

te 2 minutos.

Permitir que se precipite el fosfomolibdato de amonio, lo cual re- -
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quiere media hora como minimo, antes de proceder a filtrarse.

Se usara papel filtro Watmann # 7 de once centimetros de diametro. -
Después de colocarlo debidamente se pondrd un poco de pulpa hecha de papel --
filtro; en seguida se aplicard la succidn con el objeto de verificar que no -

esté roto el papel filtro.

Aplicando succidn se pasa todo el contenido del matraz; una vez pasa
do éste, ayudarse con agua destilada fria, lavar con pequefas cantidades de -
agua las paredes del recipiente, agitando constantemente antes de pasar al em
budo. Esta operacidn se repite unas diez veces o las necesarias para elimi--
nar del matraz todo el dcido. En seguida lavar perfectamente el precipitado-
y el papel filtro de modo de eliminar por completo la acidez, probando To an-
terior con anaranjado de metilo. Ya alcanzada esa condicidn, pasar el papel-
filtro y su precipitado amarillo al matraz respectivo; agregarle 10 ml. de so
lucién tituladora de sosa, tapar y agitar enérgicamente; agregar 50 ml. de --
agua destilada y repetir la agitacion. Ahora lavar las paredes del matraz --
con un poco mis de agua. Poner una o dos gotas de solucidon alcdholica de fe-
nolftaleina que servird de indicador. La sosa reaccionara con el fosfomolib-
dato de amonio. Titular el exceso de sosa presente en la pulpa con solucidn-

0.IN de acido nitrico (la sosa también tiene normalidad de 0.1).

CALCULOS.- La diferencia entre 1os.mililitros agregados de sosa y -
los mililitros de dcido nitrico gastados para titular el exceso de sosa que -
no reacciond con el fosfomolibdato de amonio se multiplica por el factor res-
pectivo, obteniéndo se asi el contenido de fosforo en la muestra, para pesa--

das de dos gramos.
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Ejemplos: 190 c.c. de hidroxido de sodio (0.IN)
736G de 3cido nitrico (0.IN)
2500 €.C
% P = 2.7 por factor.

FACTOR.- Se hace la determinacién del factor exactamente en las mis
mas condiciones que las antes mencionadas para la muestra; s6lo que ahora se-

trata de un estandar con un % de fdsforo conocido.

% de fosforo en el estandar = factor

c.c. de diferencia en las soluciones

PRECAUCIONES.- En caso de observarse que el precipitado pasa a tra-
ve§ del papel filtro, es indispensable vevisarlo y filtrar la solucidn en la-

que se encuentra el precipitado.

Al hacer la titulacién con el acido nitrico debe tenerse cuidado ex-

tramo de no pasarse de Ta misma.

PREPARACION DE SOLUCIONES.- La solucidon de permanganato de potasio-

debe prepararse disolviendo la cantidad adecuada de cristales en agua calien-

te, después anfriar y en seguida 1levar al volumen deseado.

E1 dcido sulfuroso al 6% se usa tal como se recibe del proveedor.

La solucion de molibdato de amonio se prepara de la siguiente manera:
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Disolver los siguientes reactivos y 1levarlos en un matraz aforado -

a un litro con agua destilada.

Molibdato de amoni .......... 71.74 gramos.
Nitrato de amonio ........... 65.23 !
Hidroxido de amonio ......... 73.04 &

La solucién de sosa se prepara disolviendo 10 gramos de hidroxido de

sodio en un litro de agua.

La solucidn de HNO3 se prepara disolviendo 12 ml. de HNO3 en un 1i--

tro de agua.

NOTA.- La solucién de sosa y la solucién de dcido nitrico deben neu-
tralizarse con voldmenes iguales, para lo cual se agregara agua destilada a -

una u otra hasta alcanzar dicho punto.



33

8) CROMO

ANALISIS.- Ataque con dcido perclérico.

USO.- Cuando el contenido de cromo en los aceros no excede del ----
2.50%, la determinacion es directa, es decir, se pesa un gramo de muestra, se
procede al andlisis, siendo el fesu]tado de los cdlculos el % de cromo. Este
método es aplicable a cualquier tipo de acero, inclusive a los inoxidables, -

haciendo sdlo una Tigera modificacién consistente en pesadas menores.

PROCEDIMIENTO.- Pesar un gramo de muestra exactamente y colocarlo -
en un matraz erlenmeyer de 500 ml.; agregar 30.ml. de &cido percldrico y 30 -
ml. de agua (o To que es 1o mismo 40 a 60 ml. de dcido percldrico 1:1), calen
tar sobre la placa caliente en forma suave hasta que se ataque completamente-
la muestra y después 1levar a la parte mds caliente de Ta placa hasta que se-
desprendan los vapores del acido perclérico por espacio de un minuto; con é&s-
to queda bastante seco el precipitado que se forma al retirar el matraz y po-
nerlo en la placa fria. Agregar unos 100 ml. de agua destilada fria, lavando
las paredes del matraz y ponerlo al calor hasta que se inicie la ebullicidn;-
permitir que hierva unos 15 segundos y después enfriar. Ya fria la solucion,
agregarle una ampolla de 25 ml. de sulfato ferroso amoniacal y titular el ex-
ceso de éste reactivo con solucién de permanganato de potasio. E1 punto fi--
nal de la titulacion estd dado por la aparicion de un color rosa (rosa muy pa

1ido).
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CALCULOS.- Factor (c.c. de testigo - c.c. gastados de permanganato-

de potasio) = %Cr.

TESTIGO.- Es igual a los c.c. gastados de permanganato de potasio -

en titular 25 ml. de sulfato ferroso amoniacal.

FACTOR.- E1 factor se determina dividiendo 5.1746 que es un valor -
constante debido a los cdlculos estequiométricos, entre el valor resultante de
la estandarizacion de la solucién de permanganato de potasio. Si tomamos el-
valor usado en el ejemplo del manganeso (49.1 ml.) tendremos los siguientes

resultados:

5.1746 _
49.1

0.1053 = factor para cromo.

NOTA: Las soluciones empleadas para la titulacidn son las mismas em
pleadas en el caso del manganeso por el método del bismutato de sodio, sulfa-

to ferroso amoniacal.
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9) COBRE

ANALISIS.- Método iodométrico.

USO.- Este método se recomienda para el andlisis de cobre en cual--

quier tipo de acero, ya que da resultados satisfactorios.

PROCEDIMIENTO.- Depositar en un vaso de 250 ml. provisto de un vi--
drio de reloj un gramo de muestra (exactamente pesado) y atacarlo con 50 ml.-
de acido sulfirico 1:4; agitar. Calentar hasta disolucion completa de la - -
muestra; agregar en caliente 2.5 g. de tiosulfato de sodio, con To que apare-
cerd un color amarillo verdoso. Calentar; si se forma una nata negra, la - -

muestra si contiene cobre y se debe de continuar el andlisis.

Diluir a 100 c.c. con agua destilada fria y proseguir calentando --
unos 5 minutos, coloredndose la nata de un verde amarillento quedando la solu
cion azulosa; filtrar, lavar con agua caliente hasta la eliminacidn del acido
sulfirico, para lo cual se usa como indicador anaranjado de metilo. ET preci

pitado se calcina a 1000°C. durante una hora.

En su respectivo vaso poner el calcinado; agregarle 5 c.c. de dcido-
perclorico y unos 100 c.c. de agua; hervir y enfriar; agregar ahora 4 g. de -
fluoruro de sodio, que producird un color amarillo debil. Calentar; con este
calentamiento se producird un cambio de coloracion a café. Enfriar para po--

der agregar 4 g. de ioduro de potasio; agitar, poner 5 c.c. de solucidon de al
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midén (de 1a usada para determinar azufre) y titular con la solucidn valorada

de tiosulfato de sodio. E1 punto final de la titulacidon queda determinado --

cuando desaparece el color oscuro totalmente.

Como puede variar el factor de la solucidn con el paso del tiempo, -

se debe correr un estandar al mismo tiempo que se determina el problema.

Dicho estandar sera cobre electrolitico, ya que su pureza es del or-

den de 99.99%. La determinacion se hace como sigue:

Pesar 0.1 g. de muestra (cobre electrolitico) y disolverlo con 40 c.
c. de dcido nitrico 1:1 y en caliente. Enfriar un poco y aforar en un matraz
de 100 ml1.; tomar una alicuota de 10 ml. y pasarlos a un vaso de 250 ml.; - -
agregarle 10 c.c. de dcido perclérico con. y 30 c.c. de agua destilada; calen
tar. Enfriar después que 1legue el punto de ebullicién y ya tibio agregar --
4 g. de fluoruro de sodio; enfriar nuevamente ahora a 20°C. y agregar 4, g. -
de joduro de potasio. Usar como indicador solucion de almidon y titular con-

solucidn valorada de tiosulfato de sodio (Na25203).

PRECAUCIONES.- No agregar el ioduro de potasio al correr el estan--
dar en caliente, pues se desprenderdn vapores de iodo, con lo cual se echo -
a perder el andlisis. La pesada del estandar debe ser con la maxima precisidn
Al titular tener especial cuidado de no excederse al agregar el tiosulfato de

sodio ya que no es posible poder determinar el exceso.

CALCULOS.- Los resultados de las determinaciones pueden obtenerse -

por varios procedimientos, de los cuales aqui se menciona uno:
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Se considera que en la parte alicuota que se tomd, es decir, en Tos-

10 c.c. de solucidn se tomaron 10 m.g. de muestra; suponiendo un gasto de - -

19.7 ml. de tiosulfato de sodio se tiene lo siguiente:

10 mg. gastan 19.7 ml.
1000 mg. gastan 1970 ml.

En esos 1000mg. de estandar, se considera que ‘hay 100% de cobre; si-

la lectura al correr el problema es igual a 13.8 c.c. de tiosulfato de sodio:

Estandar 1970 c.c. 100% Cu.

Muestra 13.8 c.c. X % Cu.

. = 238 poe 10D X = 0.7 % Cu.
1970

PREPARACION DE SOLUCIONES: Practicamente la Gnica solucidn que se -

prepara es la que servird para titular, o sea la de tiosulfato de sodio.

En un matraz aforado de un litro poner 3.2 g. de tiosulfato de sodio
y 1 g. de carbonato de sodio, disolverlos con agua caliente, dejar enfriar y-

posteriormente aforar con agua fria.
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10) COBRE

ANALISIS.- Método colorimétrico.

USso. -

de acero.

PROCEDIMIENTO.

1.-

Este método es favorable para ser utlizado en cualquier tipo-

Pesar exactamente 5 g. de muestra y disolverlos en un vaso de -

precipitados de 400 ml. con 60ml. de &cido clorhidrico concentrado.

~ (o)} (82} -~ w
1

o (o}
1

11.-

NCTA:

Oxidar con 5 ml. de acido nitrico concentrado.

Hervir ligero durante una hora.

Pasar a un matraz volumétrico de 250 ml.

Enfriar.

Agregar poco a poco hidrdxido de amonio (110 ml.)

Enfriar.

Aforar con agua destilada hasta la marca.

Agitar.

Filtrar con papel filtro Whatmann # 41 en un vaso de precipita-
dos seco.

Pasar a una celda para colorimetro y tomar la lestura utilizan-

do un filtro de 640 - 700 mmc. (rojo No. 64)

La curva para leer el contenido de cobre en un acero se trazd
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utilizando el estandar 362 NATIONAL BUREAU OF STANDARDS con un contenido de -
0.50% de cobre y siguiendo exactamente el mismo procedimiento de andlisis an-

tes descrito, con las disoluciones convenientes para obtener cinco puntos.
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11)  PLOMO

ANALISIS.- Método del sulfuro - molibdato.

USO.- Este método se usard para aceros que contienen mds de 0.10% -

de plomo.

PROCEDIMIENTO.- Pesar de 5 g. a 10 g. de rebaba de acero, se coloca
en un vaso de precipitados de 600 ml., y se ataca con 50 6 100 m1. de acido -
clorhidrico 1:1, hasta disolucién de la muestra. Cuando 1a muestra se encuen
tra disuelta, evaporar la solucidon hasta sequedad para expulsar el exceso de-
dcido, pero sin quemar dicha muestra. Agregar 400 ml. de agua caliente y co-
Tocar el vaso de precipitados en la placa caliente, agitando ocasionalmente, -
hasta que las sales de hierro se hayan disuelto totalmente. Agregar 10 g. de
cloruro de amonio, y pasar rapidamente una corriente de acido sulfidrico, a -
través de la solucidn durante diez minutos, filtrar a través de papel filtro-

Whatmann # 41 H y lavar con solucidn lavadora fria de sulfuro de hidrogeno.

Disolver el sulfuro de plomo en acido nitrico caliente 1:1, recibien
do 1a solucién en un vaso de precipitados de 250 ml., y lavar el papel filtro
con agua caliente. E1 filtrado y lavados no deben exceder de un volumen de -
100 m1. Agregar 2 g. de acido tartdrico. Cuando el dcido ha disuelto, neu--
tralizar 1a solucién con hidréxido y agregar 5 ml. mds de exceso por cada 100
ml. de solucién. Calentar la solucidn a ebullicidn, agregar 10 m1. de molib-
dato de amonio, y continuar la ebullicién hasta que coagule el molibdato de -

plomo. (PbMoO4).
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Filtrar a través de un filtro de poro cerrado conteniendo pulpa y la

var con agua caliente ligeramente amoniacal (NH4NO3 50g. por litro).

Transferir el papel con el precipitado a un crisol de cuarzo o de --
porcelana tarado, y calcinar a peso constante en horno de mufla a una tempera

tura de 600 a 650°C. Enfriar en un desecador y pesar como PbMoO4.

CALCULOS:
% de pp = ABor 0.564 . 449,
B

En donde A Gramos de PbMoO

4
Gramos empleados en la pesada.

(o~
n
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12)  SILICIO EN FERROSILICIO

ANALISIS.-  Fusién con perdxido de sodio.

USO.- Para determinar silicio en ferrosilicio

PROCEDIMIENTO.- Se pesan 0.5 g. de muestra de ferrosilicio y se 1le
va a un crisol de hierro de 50 ml., se agregan aproximadamente 8 g. de perdxi
do de sodio y se mezcla por medio de un alambre de platino, se limpia cuidado
samente el alambre con una varilla de vidrio y se cubre 1a mezcla con 2 g. de
perdxido de sodio. Se calienta el crisol suavemente para eliminar toda traza
de humedad (15 a 20 minutos). Cuidadosamente se comienza la fusidén sobre la-
flama de un mechero Busen para lograr una funsion tranquila. Cuando todo el-
contenido del crisol estd fundido se gira para que se mezcle bien cualquier -
particula que esté sin atacar, y se eleva la temperatura a que el crisol tome
un color rojo brillante, se mantiene en estas condiciones durante 1 minuto y-
se deja enfriar. Una vez frio se golpea el crisol contra una placa de hie--
rro o algin otro objeto s61ido para separar la masa fundida. Se pasa el conte
nido del crisol a una capsula de porcelana de 275 ml., se cubre con un vidrio
de reloj y se anaden cuidadosamente 50 m1. de agua destilada. Cuando cesa la
reaccién Se recoge con un poco de agua cualquier particula peauefa que pudie
ra tener adherida y se vierte en la cdpsula de porcelana. Se enfria y se agre
gan 25 ml. de acido sulfuroso al 6% para prevenir el ataque de la porcelana -
al agregar el acido clorhidrico. Se enfria y se agregan cuidadosamente 25 a-

30 ml. de acido clorhidrico y se evapora a sequedad vigilando que la tempera-
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tura en ningin momento pase de 100°C (Es conveniente usar una lampara infra--

roja).

Cuando el residuo estd seco se deja enfriar y se agregan 20 ml. de -
dcido clorhidrico concentrado, se mezcla y se calienta nuevamente por algunos
minutos. Se diluye a 200 ml. con agua destilada caliente y se mantiene a ca-
lor suave por 5 minutos, se filtra a través de un papel filtro con pulpa (sin
cenizas) y se lava aproximadamente ocho veces con acido clorhidrico caliente-
5:95 y finalmente con agua caliente, se reserva el papel filtro y precipitado,
y la solucidn que deberd recibirse en otra cdpsula de porcelana, se evapora -
nuevamente a sequedad sin pasar la temperatura de 100°C, se enfria y se afa--
den 20 ml. de acido clorhidrico, se mantiene el calor suave durante 10 minu--
tos y se 1leva el volumen a 200 ml. con agua destilada caliente, se filtra in
mediatamente a través de papel filtro con pulpa (sin cenizas) y se lava ocho-
veces con soiucion de acido clorhidrico 5:95 y después con agua caliente hasta
que no den reaccion de cloruros los Tavados. Se colocan los dos papeles fil-
tro y los residuos en un crisol de platino de 50 m1. y se calienta durante 15
a 30 minutos a 200°C aproximadamente, sepone la tapa al crisol y se 1leva de-
500 a 600°C hasta que el papel se ha quemado bien sin inflamarse y gradualmen
te se eleva la temperatura hasta lograr calcinacion completa a una temperatu-
ra de 1100 a 1150° centigrados durante 25 minutos. Se enfria en un desecador
y se pesa el crisol, se anade acido sulflrico 1:1 hasta humedecer el residuo-
del crisol y se agregan 5 ml. de acido fluorhidrico concentrado. Se evapora-
a sequedad, se calcina a 1000°C, se enfria y se pesa; la pérdida de peso co--

rresonde a la silice presente.

NOTA:- E1 procedimiento de andlisis indicado es aplicable a ferrosi
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licio con un contenido de 50 a 65 % de silicio, cuando el ferrosilicio sea de
75% o mds, la fusion se debera efectuar con 8 g. de perdxido de sodio y 4 g.-

de carbonato de sodio para cubrir la mezcla.
CALCULOS: E1 contenido de silicio se calcula como sigue:

(A-B) x 0.4675 X 100

% Si
C
A = Gramos de Silice
B = Gramos de Silice obtenido en una prueba "testigo" que se
deberd correr al mismo tiempo que muestra.
C = Gramos de muestra empleados.
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13)  MANGANESO EN FERROMANGANESO Y
SILICOMANGANESO

ANALISIS.- Método del bismutato de sodio.

PROCEDIMIENTO.- Se pesan 0.25 g. de la muestra y se 1levan a un ma-
traz erlenmeyer, se anaden 15 ml. de acido nitrico (1:3) y se calienta cuida-
dosamente hasta disclucidn de Ta muestra. Se afiaden 8 ml. de dcido perclori-
co al 70% y se 1leva a evullicidn hasta que desprenda abundantes humos blan--
cos y densos y separacién del bidxido de manganeso. Se debe de aplicar calor
al matraz de tal manera que el acido perclérico refluje por las paredes del -
matraz y no se pierda gran cantidad. Se enfrfa y se anaden 5 ml. de agua y -
2?5 ml. de acido nitrico (1:3), se 1levan a la ebullicidén por varios mi-
nutos hasta expeler los vapores de cloro y se agrega gota a gota el acido sul
furoso al 6% para disolver el bidxido de manganeso, se contindia la ebullicidn
por tres minutos mas; se enfria a la temperatura ambiente y se agregan 225 ml.
de dcido nitrico (2:5) y agua para alcanzar un volumen total de 250 ml., se -
enfria a 10 - 15°C. y se afaden aproximadamente 7 g. de bismutato de sodio,-
se agita durante un minuto, se agregan 250 ml. de gua fria y se filtra inme--
diatamente a través de asbesto, lavando filtro y residuo con solucidon recien-

temente hervida de acido nitrico (3:97) hasta que los lavados sean incoloros.

Se agregan 9 g. de sulfato ferroamonico a la solucidon filtrada, se -
agita hasta que la reaccidn de reduccion term'na y se agregan unas gotas del-

indicador de orto - fenantrolina titulando el exceso de sulfato ferroaménico -
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con solucidn valorada de permanganato de potasio 0.IN a un color verde que --

persiste cuando menos 30 segundos.

Para el andlisis de silicomanganeso con 60 - 70 % de manganeso se de

be emplear 0.3 g. de muestra y 1 g. cuando este contenido sea de 20 - 25%.

Se debe efectuar ademds, la siguiente modificacion al procedimiento-

de andlisis.

Se pesa la muestra y se lleva a una cdpsula de platino, se agran 10-
ml. de dcido fluorhidrico y cuando la reaccidon se vuelve moderada se agregan-
unas gotas de dcido nitrico hasta lograr la disolucidn de la muestra, se agre
gan 8 ml. de dcido perclérico al 70% y se evapora hasta la aparicion de humos
densos y separacidén de bidxido de manganeso, se enfria y se lleva a un matraz
erlenmeyer, se 1leva a ebullicidn por varios minutos hasta expeler los vapo--
res de cloro y se enjuaga la cdpsula de platino con 25 ml. de dcido nitrico -
(1:3) y suficiente dcido sulfuroso para disolver el bioxido de manganeso; se-
continda la ebullicidn por tres minutos mas, se agregan 225 ml. de acido ni--
trico (2:5) y el agua necesaria para 1levar a un volumen de 250 ml., se en- -
fria a 10 - 15% C. y se continia como el procedimiento anterior a partir de -

la adicion del bismutato de sodio.

PRUEBA EN BLANCO.- Se efectiia una prueba en blanco usando el mismo-

procedimiento y utilizando las mismas cantidades de todos Tos reactivos.

CALCULOS.- ET1 contenido de manganeso se calcula como sigue:

(A-B) - (A-C) 0.0110
D

% Mn = x 100
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Mililitros de solucién 0.1N de permanganato de potasio necesa-

rios para la cantidad afiadida de sulfato ferroaménico.

Mililitros de solucién 0.1N de permanganato de potasio gastados
para titular el exceso de sulfato ferroamonico durante la deter
minacion.

Mililitros de solucidén 0.1N de permanganato de potasio gastados
para titular el exceso de sulfato ferroamdnico en la prueba en

blanco.

Gramos de la muestra empleados.
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CAPITULO V
CONCLUSIONES

Con base a 1o expuesto en el presente trabajo se concluye la necesi-
dad del andlisis quimico como un medio para lograr un control de calidad efec
tivo en la manufactura de aceros, asi como la instalacion de un laboratorio -
de control con la planificacion adecuada tanto en su ubicacidon como en Ta se
leccion de los aparatos para 1levar a cabo dichos andlisis, asi como Tos méto

dos tomandose en cuenta la eficiencia, rapidez y economia.
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