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Seforae Ccneejercss

Serorea Profesoreas

Ha Jueiido la aucerie, gue el primer trabajo que £e we encosendara
al eantrar a1l Laboralorio de Aniliais Je Azuas y de Ensayo de wmatsriales,
de lus Obras Sunitarius de la Nacion, en Marzo de 1917, constituyera mon
lag 4a, liaciones necesarias, wi trabajo de temis doctoral.

NO ticene el traubajo jue presento s wvueetra ilustirada ccneideracion
scbre "Estudio gulmico de tuisdiciones del gais y revision de a2lzunow né-
todos az analiels", las pretonsionee de ser un trata jo completo,

iotd forwado por una gcric de anctacionee oovurs la yricnlcu de méto=
dcs utilizeivs ea los laberatorics de usinas siderurgicue, y cowpletauo
con uiversos estudios sobre varios de dicnos métudoc. Aliunvs ue los elg-
mentoe han siuo estutindos con miyor lietullie, gs), ertnuo 7Juc una vez con=-
susuldoe tipos de aceros solicitrdoe al Buekesu de Neuidue Zel Deyartamen=-
to de Istado, en Washington, el trabajo podra ser completado.

Todo truPrajo duicial, uvureditzio a un auicstrumiento cscisc en lo que
stale & ilavestigaclonss supericres, hace Que sew auy [CBible enccontrar en
este nl priwsr trabejo, lus {allswe inevitubles, més apelo % Vuestra tene-
vilcncea 23n la sc uarldad Jde que FOUra coniar con vueetra &yuud j.ara salvar
dicnae {wiluse

Al Dr. Atiilo Ae Bado, que we dirpensa el alto honor de accempaLarme
en cote weto, ml wés sioncerc reconccimiento, A €1 2 a quiénu delo el ha-
beruag dscidldo a efectuar este trabajo, que he electuado en el laborato-
ric gquc lan lignasents dirige.

A los Dres Julio J. Gatti y Jorge Magnin, wi agradecimiento por las
mﬂltiplea atznciones ue que he siuo ol jeio.

. N . ’ . > .
A agueldos que nan £ido wis proiecores, mi muas eincerc reconociwiento,



INTRODUCCION

El andlisis qu{mico de les predugtes uiderﬁrgico- ee de tante valer
para la ualma preductera, que no existe er lee primciralec paises produg
tores, eztablecimiente que mo tenga amexade um laberaterie de emsayes pa
ra tui finm,

Ea Alewinia y er Balgica, cuyos rregresos en siderurgia sem geneocl-
dos, me sxicte lzbcraterie wstalirgice que me estudie & fendo los predug
tes prepara.ios. Por regla gensrxl lcs metedes wtilizades son rapides y
de urz sxactipud euficiente cemc psra peder servir ceme termines de com=
paracion.

El laboratorie scta dividide zererslrente em trés :ecciomes primci-
pxles: umns desdicada exclusivemente &l analiszis qu{mico, eRn li que, poOr
tu perfects ergamizsciom se puddes efectuar clente: de amclivie diarioes;
etrs Jdedicsda a la motalografﬁa miorescerioa em lz que tuciien sie efec-
tiun analisis de oarzcter ffsicequimice; uma tercera dsilc:ia al estudie
de las propieiudes mecanica: de lcw preducios eRsAYEUOS,

Los wetodes utilizados en lea laborateries pars la deternimacion
de lox eloumantez qu{mioo. que constituyen les diversee rreductes sidcrﬁg
gicos #0a contralercadoes,por perscral cenmpetemnte, ror medio de netedos
de curacter pura.ente cientifice, cuyz puesta enm préctioa R0 conviene pe¢-~
re le utilizacidm dizria dade que su ejecuciom ez lurga y coemplicada, Rme
eatande al alcands del persceoaal prictioo Jde Jdicghes laberatecries, gue per
le gemoeral opera nscanicavente ema las vairiszdas determinuciones que efectua.

De ai{ que se acenseje nuchas veces, netedos que 1@ reunsr exacti-
tud extrems, Jefecte este que ze suple por ura rapide vy facil cjocucién.

Aranou, que ha visitade las ueinss de Krupp, cita ua cueo interesan=-
te (1): el Dr. Cerleis, jefs do los leborateries Je diches usimes, hize
e jecutarem au presercia, por ur rractice del laboratorie, uma determi.ue
oclon de miockel, tardanrde tim sole mueve minuter Jdesde la entregs de wues-
tru ae peeaca, hesta la eatrega del datc cuantitative.

Se ra:iliza - cowe dice Rydedale (3) = sime lu exactitud, por 1o we-
a0 la cdmp&racién de lo+ vualisis efectusios per diehos practicos, gule-

Res culdande de todos los Jdetalles de 1lss orerzcienes snalitioss, estan



eR conuigienos anilegal a las que se encuemtra um teemice.

La dstermimacien de 1a siliee preducida per lia oxidaclidr uel silicie
ecntenide 6n les hierros y aceres; la evaluwcieém colerimetrica e wmangami-
métrice del namgameso; la doeterrinsciém coleorimeétrica del carbeme, sem
eperaciones tan féciles de efectuar, que um practice, ecm reguler expe-
riencia ea 1s ejecucicm puede facilmente realizar veinte o treinta epera-
oienes s la vez.

Er muches cisos, imexplicables per el analisis quimicm, gue me espe-
¢ifiex clertas tormas de combineciém Jdel carbese, el enriliiis wetalegri-
fice dd datos preciases y de sunz utilidad para el analizader, y hey dafa
loe wetoaes de wralisis metaloyréfice se vam perfeccicasnde en rapides
eon lo que se juede aufurar desue ya adclanteos cada vez uayocres en el cam
Pe uel estudie de las wmicrecestructuras.

Sim ewbarge, en algumes cascs, el analinis mstalegrﬁfico ne pernmite
srcentrar lse causas de tai o cual femomenme rreducide. Ciertas fumdicio=-
nes 3rises, ricas en fosfore, fucilmente Jdesgwustzbles, mo pre.snizn tam-
te interes dewde el pumte de vieta wetalogrufico wome del gui.ice. Per
medio Je ewte se puede lle.sr & coaclusiones Res precisas,

M&x, ai{ cowo el analisis quimico y bacteriolégico £8 couwpledcitlin
para ciertas mue tras, pare lea product s .iderﬁrgicos tauwbisn, convinien
do entomces, aconpalar & ecda sazlisis quicice um amalisie wetalo rifice.

No «e® pfuede realizar este las vegss jue ze re¢licn el analiels quf—
mice, puze a veces £2 rezlizan heozta quince o veinte aniflisie qu{micoa
oon ¢bjete de verificar 1z marchc de 12 preduc_i6m. Por re_l: o ersl sa
etectup el analisis metalegrafico sobre wmuestra licta parc ewplear, es
deecir, webre el rroducte metialice lizte T=ra s8r lrabs jadce

En csaasl todas lzs ualnas, el perscmnal esta formwdc cowe ukgimos wum-
tes por practices. As{ per ejesplo, em la uaina de Lomgwy (3) el persensl
de laboratorie eate fermadc pers un jefe de leboraterio y tres quimico-
principuales, ayudados per sieste qufzico. xanipuladeres, un encar;udc dJde
lcs zuestiras, Jdes preparadorves y tres ayudantes.

El emsayo de resistemcia a lu trsecion, = 1la coaprz:iom, etc, se ve-
rifica para cieryee productcs e:xpeciales, siends de lmportuncia puara el
induatrial,

Nue- tre pais, que si biem me €2 um pals preducter de muteriu prima
siderﬁrgiaa, estunde atrusado em 1. que re-pecta a productus e.pecicles,

centandc 31a ambarge cem usinas producteras de fundicionees de culicad su




perier, descuilda lo que ree;ecta a contrel técnice de 1l fabricaciem. Ce-
R0z60 uxa sola fuadiciem que vigil« cvnstemtemente la warcha de la produe
eion y coume e logice, dichs usina figura & lz gabezg de las dewes per le
que atafie a perfecciomzuliente de la fabricaciém. Sue preductcs sem conrstan
tes on cempoaioi‘n, a0 obstante usar come materia prima la misma gque etras
usinas utilizan.

Varlias han side las conisicner internaciencles mowbradas com objete
de umifiicar los metodos de analisis quimice de preductes eiderirgicos, was
sus ccnclusiones hen sido en todo: los casoa LBCO apreveghadas. Las usinas
que ham estudiado un metode y ham lograde perfeccicmarle de tul wode de ob-
tensr r:gultadoe coararables, Ro lo abandonanrn. No es rare encontrar em usi
RLE Ycoinae, retodes de snalisils cowpletemente distintee, por le cual, ne
gon Jdeo extrafiar leos comtiruos traetcrnos en 1la recopcién de nietales, ori-
gin=dos = coneecuencia de 1l diversidad de watedos smalitices.

Rsecienteus) te arinet (4), j2fe Jde laberatorie de las uaincs de Saimt-
Denis, mes La hechc ocnocer un proyecto Jde unificacidm de nétolow de mnali-
s8is do fundiciones y wcerce. Su trabuje, digno de tede slugie ya que va ha-
cia uie scluclim Jdeseads por todes, tienef sin embarge, lcs uefectos de la
mayoriu¢ die lcs proyectos xnélogoo; la gener&lizacién. Lx cautlided cadea
dfs meyor is yrroductce -iderurgicos hace neeesarls. la ecpeciwlizacidm, la

ecpecificrcion del natode epte pura eada preducte en particular

(1) .= Revue Jde Metallurzie =~ 1910, Mewoires, pag. 405
(2)e= Revue de Metallurgie - 1911, Mewoires, pag. 640
(3).~ Tribot-Laspieére = L'imiustrie de l'acier, cag 185

(4).= Anu. de Chim, Amal. et de Chiwm. Applig. 1919, pag 5



CAPITULO 1
HIFRRO Y CARPONO

Fl hierre que no oontenga otrc elemento extrafio que al carbono, con
tiene este, segun 1ae investigacliones que hagta @l presente te han efeo-
tuale (1), en diversca estaios:

A.- CARBONO PURO, Jdepceliads bajo forua de:

a) Orafito oristulizauo en {dvinus eXavonales, separzdo antss, du
raunte 9 inmediaturente deepuéc Jde la eolidificucidén del hierro. Lxs va-
ricntes observaijas en la produgcion del gratfitc, todas elles cuantitati-
vas, Jdepeniden gou9 verenos Jde un einnumero Je fagtore: infivyentes,;

b) Cartono de reccoido (eonceide tamtien por el nowmrre de carbo-
Bo grafitico de recoeido), es Jecir carbcno amorfe que ..r culentzmiento
Frolengade a alta temperatura serarwse Jel metel solldifiocawo;

¢) Disuante, segun Roassel y Franek. Eet¢ ne rue.e occurrir emn el
cortc lntervale de solidifioacion del wetal, pues, durante G.ta ; eriodo
#clu =e enouentran reunidas las condiciones necesarias ;ars »u forn1010ny
(Koisean y Werth), |
B.=CARDONO QUIXICANMFNTT COXNEINADO C TH SCLUCICON:

a) Carbone eombinadec Lejo forma de carturo FezC (cesentits);

h) Carteno Jde temple,

Fueden aeterminarie estcs elementos en forma prectice y Jdiferenciar-
e unce de otros |.ur reaccicnes de carscter juliico. Lo dilerenciucion
entrc el graritc y el carbenc e recccide es cuy uificil, de uhi jue wl
ultino se 1@ ueeimme ¢on el nowire ue carbone gjralf{tico ue racccido,

El zrafito en eristales exagoneles no ex ataca.in jor los ‘gidos con
centraios e hirviendo, & exgepcion del aciic nfitrico coucentrudo y oa-
lieate Jue l¢ stsga ~arclelmente,

I'l carbono de rec oido ae comyorta como el Zraniito, €& negro, com=
pletawgite awcrfe y arde con wmayor facilidad que el yraziito,

£l dirmnarnte criastaliza regularmente, se cui;wrta cons ei ralito en
Fre-enciuv Jde 1 « acidos.

Liv ceuentits, ¢ gartono coubinade al estaus Je carburo de uierro,
oulantuda con lca acldos fuertes Jd& oarburos de bi.rigenc. Sl s@ ztaca

4
una poroion de agero &a tewmperzturs ordinariz y al abripgo iel sire, por



acido sulfurico o clorhidrico de debil dilucidén (10 %), el carburo que

se ataca deja un residuo carbonoso. Si la comcentracién del acido es wme-
nor, queda el carburo al estado libre bajo foruwa de una wanee grisasea o
parda. Segun Muller esta masa ®e corpone de perjueros grénulos rillantes
que al secerloe arden espontaneamerte sun tratandose de ba jas tewperatu~-
ras., i ee disuelve en acido nitrico diluido y frio (de .endidad 1.20),

se obtiene un re-.iduo pardo floconoso, gue ;or calentamiento se disuelve
poco a poc¢e con ugsprendiwiento de ;as y oconmunicando al liquiao un golcr
perdo que «e modifice lentarenteg aun despuée de rrolongeda ebuliicien.(s)

En esta propie‘sad estd busado el wetodo solorimetrico de Fgertz pa-
ra la valoracion del carbono combinado.

El carbono de temrle se prresenta en todas las especiec metulﬁrgicas,
aun on estado Je trazas, Por disolucién del hierro en acido clorhidriocc
o0 sulfirico de debil ooncentracién, se escapa todo al estado 2aee20c0 ba-
jo forama de oarburoce de hiurézene. Por disolucidn en aciuo nitrico 1.20
¢ lormnz un reziduc negro que tuertemente agitado y luege abandoaado al
rer0so s¢ disuelve en pocoe winutos 8in desprendimiento ajarente ue gasas;
1 entonces se calienta el 1{juido & 100° el carbeono se escifa [OCC @ pPO-
co al estado gnemoso y la coloracion oscura desarnrece. (3)

Punto de saturacien Tor el cartono.- La cantidad ue.hie;fe que pue-
de extar comhinada al hierro, admitide tambien como cowbinacion el zgrafi-
to, ez variahle y depeunde priancipaluente de loa semas ele:entcs de 3as
tundicionesy azufre, silicio, foeforo, wansuueso, vanadic, ete, Fl szufre
y el silicio bwjan el punto Jde saturacién en tanto que el manganesc lo
eleva,

Digk y Hoephsttﬁter fundiendo hierrc pruro en preseuncia de un exceso
de carbono (4), han obtenido un produotc con 4,63 4 de carbono, F1 produc-
to ael obtenido, cuya surerficie exterior estaba recubierta por »rrfitc,
indica que en el se habia aleanzadc el méximo (e saturr.cién. Riley (3),
por expoeicién de hierro puro rodeado de carhon «de radera & la teuperatu-
Ta Jde fusion del acero, ha obtenido una nasa que contenia aireue.ior del
4 %, Leietur (6) admite ocomo cuntidad maxima Jde cartcno un 4.3 %, en tun-
to que, Howe (7) adopta la cifra oltenida por Dick y Hoechsititer.

El punto de saturacién del hierro varia con la te.-eratura; a-l-por {



ejenrlo, si inacenos puasar unw oorriente de nilircearburos asocbre hierro,

A tem-eraturas diferentes, =o obtendran nroductos de onrrurccidn an can-
tiJnd prorere.onrl a 1a tenceratura, A 200° el hierro <hisorbe s-lacente
nlrele lor del 3 € 1e c¢nrrono. Segun exPerienoiaa de Saniter (8) dioha oi
ira ser{a de 2,95 7,

0: erando en atndsfern de nitrdgeno, lylius, Féerster y Schone, y
a l. teareratura de tusidn han inlisdo, por tratamiento uel carturo de
hieiro, un jorcenis je de 4,38 de oarteno. [¢)

Los hi‘:rocarhuros asi com¢ los compuestos cianurzdos ¢e.len carltono
al nlerrc a l= tesyeraturs dal roju. Conoclde ew el setodo de teuwrle uti
li28d0 en los psruelios talleres por medlo .e gorrvests clanurados, de 1lc
suales el mAs usilo eg el ruelatc amazrillo e potwsio.

Fagtores que influyen en la carburacidn occao el azufra, el fosforo
y 2l sanganeso, &6 couvportan 2n for:s Jdleétinta pnre oon las divareas tor
wan de carbono lilre y conbinmuo, E1 wmengtneso eleva el punto dz satura-
cidu . Loe hierro-u~njanesos contienen hasta 745 % 4d cartcenu totals

L-lelur admite una relac¢ién 2utre el porcentaje de cartono y el ae

man.acezos (10)

Min nnrao % 10-20 35 50 65 80 90
Curbonc % 5 55 8 6.3 7 7.3

El silicio b:u jn el porcentaje de carlono total, Se puele adwitir
con Stoegk..ap, que el eilicio reemplaza atomo yor atomo al eurbono (11)
ea los hierros saturiuos,

F1l siticio tiene wceion andluza al azufre, con la Jiferencia jue
este favorace, Jde 1 ual v-anera gue 21 .~.an zneso, 1o forwmacicn e carbo-
6o combinado. La £:2ion del silicle se Lace noter oubre todc en el ronen
to ie la solidificacion, Zs entonces cu-wndo el siliocio favorece ls for-
w10idn de grofito,

No sclo .epen:e la ountidad ue :raifito de la de siliclo prerente,
@ino trmbhisn Jde la mwuarehz del horno ean jue s ;rcduzca la fundicidn,

Por lnas experiencins de Jlarsten y Smith y Teston(13), del labora-
toric Je Perey, se llsg: a 1a conclugicn .s que el azulres iuride direc-
tamente lu foraacion de :rafito y vuntiene el oarbono wl ectaup combi-
nxloe Azrezondo azufre a la fundicidn zris ests yasabu a Ulinnca, pasande

el oarvone gr=iitiocec al aeinldo coxlinado,



¥n las exreriencing que Hatfield (13) ha efcotuado para la determie-
nacion de 1la influencia 41 agufre sobre ia entabilidad del carburo de
hierro en presencia de silicio, dci uds de una seric de onsayos cuanti-
tutivos, lliega a las sigulentos conclusiones:

l°,- El1 azufre aumenta la ostabilidad del carburo de hierro a altus
temperaturas;

2°¢= K8 muy probable yue una pequeiia cantidad de asufre asociada con
1.8 oristales de carburo, sea la que origine dicha estabilided;

3°%= La doduccidn de Coo (14) de que el azufro so separa al estadc de
sulfuro en ;1 punto de solidificacidn no es extrictamente oxaota, pues el
carburo (cementita) retiene wnu pequeiia cantidad que es esoncial;

3°,~ La accién del nzufre es osencialmente qufuica y la conclusidén de
Levy admitiendo que ests accidn no cs mds que mecdnica y que ¢8 debida a
la existenela de uns pelicula de sulfuro ¢s sin fundamentoy

b°y= El 8ilicio neutraliza en gran parte la accidén del azufre forman
do probablemente un sflico-sulfuro;

6°¢= "1 mungancso neutraliza la accidn del azufre contonido en los
mineralea,

Turner (15) mezclando y fundiendo luego, una mozcla due contenfa un
10 % de azufre y un 10 % de s#ilioio, ha constutado después dc fusidn, 1a
sepuracidn en dos capas; una conteniendo 1l.46 % do Azufre y 13.45 . de si
licio (capa do motal); la otra(capa de sulfuro), conteniendo 22,14 % de
azufre y 65.55 » de Siliocilo.

idemds de impedir 1la combinacidn, el silicio detormina la disociacidr
del carhuro de hierro, transformandc el carbono al ostado de grafito. Las
fandiciones graf{ticas son casi todas siliccas, 8i se elinina la sflice
¢llas se vuelven blancas y su grafito se transforma en carbono comninado.

BEn ol procedimiento Bell-Krupp de purificacidén de la fundicién (pig-
washing), so ooloca fundioidn grafitosa y dxido do hierro, casi todo el
silicio se oxida antes que el carbono pudiéndose determinar ol fin dc la
oxideoidn del silicio y separar lu fundicidédn Llanoca.

Andlogo hecho ocurre con el nrocosc Bessemer donde la fundlcidn vuél-
veso blanca desnués de haher sido soplada durantc algunos ninutos, sin pel
der ocasil nadn de enarbonoe

Un splegel, conteniondo 5439 de Manguncse y €,37 ds sillielo, aue l'er-
cy sometid a la fusidn en erisol de areilia, se trunsformd en fundieidn

gris por haher tomade sillieio del crisol, i1 porcentaje do silicio, dcse



pués de lu fusidn se habfs elovado a 2.91

w1 fdsfore fo“”jﬂ 6l punto de saturaecidu or ¢l carbono, Htcud (16)
ha comprobade yue un 16 5 de Pdefore impide 1o earburacidn de) hierro. (s-
te hech: hn sido veorificado por varios autoreu entie los (ue se pucde cie
tar a Hilgenstocke.

Segun Hogg(l7), el aluminio rebaja el coeficiente de saturncidn. in
una fundicidén que contenfa 462 de carbono total, dicho porcentsje fue re-
bnjado a 3.58 por ngregado de un 4 5 de alumirio y & 3.26 por un 1. %e

elland y 'sldron (28} con una fundicidn pobre on gijjgio (0,8 ),
¥y con agrezados oreclentes de aluninio han obtenido los siguicntes porcone

tajos Ao carbono total:

3in Aluminio C 398
con " 1.78 5 "row 4,07
" " Ze3% ™ " ow 3476
" v 4,24 " "ow 3.67
" " 8431 " non 3432
" " 11.80 " v 312

Como se vé, los dates del ouadro permiten notar diforencias débiles
comparadas edn 1os porcentajes de alumnio agregudos.

Grufito.- Sobre la formacidn del grufito Tiewmann ha l.egado a las
siguientcs conclusiones: (19)

1°e= LA precipitacidn del grafito comiengza & une temporaturus tunto

mis baja cunato mayor es el porcentaje de silicio;

20,« 1,a precipitacidn grafitosa prosipgue a temperaturas mds bajas
de las ue comienza;

3%= Pnra una temperatura constante la precipitacidn del prafito cB

tanto menor cuanto mds baja 88 la tempesutura y cuanto mwenor es la pro=-

porcidén de silicio;

40°,=~ 111 porcentajo de carbono combinado correspondiente vl ostado de
equilibrio para una temperatura dada, disminuye cuando el worcemntu jo de
silicio sumenta;

5°.- Por cufrfamicnto lento sc nota que ol porcentaje on carbone com
binado disminu, e con 1la temperntura.

De jandd enffriar lentamente deg findicioncs llevadas a 117Ce, d¢ ma-
nera que el Jescensd de temperstus: fuene de unes HC° por nora, use obtu=

vo yar: diversas toancrataras:



Temroratura I Grafito Ce.sombinado II Grafito CecOmbhinado

1170" 0450 2461 le42 1469
1100 R.15 1.74 1.49 l.48
1G00 1.03 1.74 135 1466
000 - - 1.91 (e99
800 le1b 131 2.09 Oe4dd
700 1.87 0e43 256 Ce48

Por obgervaecidn microselpica se nota en la fundicidn lievada & 117Ce
dara;tercs comunes a las fundiciones bluncas; a mcdida que la temporatura
disminuye se va notandv en umbss mayor pruporcidn de srafito,

A mcdida que la tomperstura aumente se vd disolviendo e’ cerbeno,

Al parece:r bajo forms dc martensita (1.8 j» de C.)e Al iniciuncse ol enfri.
miento lento la morten:ita precipita, no solamente carbono, sinc tambicn
cementita (6.7 'l de Ce)e 5i el enfriamionto no e3 tan lento, sino m rmal,
nraiomina la npoporcidn de geafito, en tanto que , si el cnfriamisuto cs
demasiado hrusco ocur.-en 3os casos: 0 la fundieidn es blunca en todu su
masa, O presenta sonas aisladas de fundieidn gris. ®n este Jdltimo cuso
las partes interiores gon las que onresentun laus mopicdiad:s de 1as‘fundi-
ciones grises, quiza’por la lentitud del enfriamiento.

149 nresancir del manmanese retarda la wrecinitacidn del grufito,.

Tiemann ha estudiado los limites de las temperaturas entre las cuulct
el grafite ¥ el carbono A4s recoocido son precipitados; observando ello en
fundiciones casi puras, es decir libre de elementus extra iose (20)

Una fundiciSn que e-ntengu 4,5 5 de carbono total, cuando se lu ca=-
lienta a diversas temroraturas, debrfa, segun 1o hipdtesis de :oozboomn(21)

tener los sipguientes porcentajes de cadz uno de lus elem:ntos constitutie-

vos;

T aobre | sobre | bajo  sobro  bajo  bajo
1150¢° 1130 1130e 100Qe° 0G0e 6900

Hierro 9545 95,5 9545 955 9545 9545

Ce total 4.5 4.5 4,5 445 4.5 445

crofito - Oe” 246 Ze8 - -

wrtensita - - 97e4 9745 1048 -

Cemantita - - - - H9es 6548

Perlits - - - - - Sheis




Fl o&loulo se efectia as{: Suponganos 1a fundief{dn con 1z ocuposiciés
iniginl; 85.5 Jde hisrro y 4.5 de ocarbonc total,
A.- Sobre 1130° el carbcnc jue rasa Je 4.3 es preci) ltados
Crafito = 4.5 & (4.3 x 0.955) = 0.4 ~
Be- A 1lop 1130° se produce 1la mexcls eutetiou Jdel grulity y murtensi-
tae con Z % :le carbono, el carbcanc en exceco que se ;reciyita:

Grufito = 1.9 = (2 x 0.955) 1,

D)

= <. , @ le encueatra eaton-
ces an ua jporcentsje i usl a 2.6 %,
C.= Zntre 1130 y 1000° se preoirita griiito y el jorce:ntaije de la
gariensite producida es ue 1.8 7% e C.
Grafito = 1.9 - (1.8 x 0.955) = 0.8 %« E1 porcentaje se e@ie€va
& 3.8 « Le marisneita se encuenira en gran oantidau, Ijual a lu wlferen-
cia entre 100 y el :rafito total, es decir 97.8 %.

. s
De= Bajn 1000° 1w martensita €8 coubinn al grefito sepun la ecuwcica:

Yartsnsita(l.8 2 C) ¢ Gr:flto = Ce.entits (Fe,C)

Lo csuentits gontiene 8.7 ¢ de oarbono. fer{: nesesario nrru transforwar
tode el hierro on cenentitn 6.4 de oarbono. Como la martensita tiene 1.8
por ciz2nuto, dicha cnntl.iad se reduce a 4.6 -proxima.aments. Resciviendo
pOr uni nouncicn sencllla, se obiiens:

Cemantita 59,2 %

Martensita 40,8 "

E¢= Dabu jo ds 690° luo murteneits se transforus en perlits y oewenti-
ta, no conteniendog . a perlits nac que 0.85 7 ia cartono. Lu cantidsd Je
martenzitn pr-sente scbre ests tom aratura, 40.8 ?, produces

34,2 de Perlita y 6.6 Jde @ementiti
que wumaJda esta wltima # 1la antericr das Cerentita 68.8; Perlitn 54.2,

El grafito se forwuu, segun Ladebur (:1) por un fendwenc ie licuacidn
ruests que‘el carbono disuelto se se;.&ara aclavents ¢n ¢l wmenentc ue la G-
liuificucién; lo que tiende & probeario es la elinicacion rejuisr Je este
cuerro de densitad 3.3 en un metal de denaildad 7.5, 81 el gralito preoxic-
tiece Al <-tado de 1litertad fzcil <erf{a eu aeparucién rer la Jdiferencia
entre ambos .lensliindes, Tomando hierro puro raturade le carbono y ajrejun~-
Jo durante 1n fusidn silieio, tode el grofito foraadc por ia acoion el
allicio va a la supearficle, F1l silicio, elaiento que favcrece lu separa=
cion del wralito presenta su BAX Lo, iprinencie €4 el wimente uel pusaje

e fundisid. 1iquida u eolida,



Ainrfs el sllilco, we w.cen ustar ;or eu influeucis eu li fcivacilin
@l 1. fitu, el fowforu, el uluvthio y el niokel,

Foraig (22), por agresnio e jequaias cantidswuer de rluwinio a una
ﬁunilcién ocn Lajo rorosuntaje Jde alliclo, ha cogrobiiio qur el aiundnic

rd
feverece le forwanolion .el arafito:

Aluwinio Srafite C.tovul Bil.cle an, wesc

Sin Aluminig - 0.05 3.04 Oecd trezae
0.5% * 0.05 0.08 3.03 Oucd "
1 " " 0.11 C.85 3.0 Coend "
2 " . 0.16 1.53 5671 8 "

Por re 1" genersl la influencin de ls gentiund e elliclo, e: mence

nfiuyente ~ue el alwinios Con una fundicicn an&lo;ﬁ ol anterioxr y s.a=

diendo zantidades crecientes ve sililcic (33), 2e he obhenidos

Filicilo Gratite Curbono tolel
0.32 - 3.03
0.57 0.15 <o I3

Te s Ne%3 9. 14
1.5 0.E5 005
1.55 1.15 ded

Hoog adsnite que 21 el aluwinio auments eu rrocoercion, is o:ntitad se”

5T i1t0 wlsilnuye, lelland y Wel:ilron roetiznen ie ello ccurra cuando el

rorgentaje  wen a2 ) 5.

Subiac 33 que un enirisclente domieidau lentu no faovoregs Lo forpse
CiGis ag 4raldito, tonto comoe ua e.drleasiiente norwezl. Sin evbur o, &n pre-
cencla ae aluwiniov, ¥8 puede canatatar que a ua enfriariento lento oorres-
gonue wenor cantiind ie grafito, en tantc que, « un enfriegiente re)ide

corrgn;indm une wayor cuntliad e eiles

tnirianiento: Alwrinio Gratito Coetotnl Tilizcio Lenganeso
T Lo 5486 2.68 4.01 0.6% 0.4G
lanto 3.86 1.67 3,07 0.8s 0.0
roide 4,05 3453 3.3E 0.42 -
lcato 4.00 @05 3408 O.4c -

Chovivenee en 21 presante cuaur¢ le inilicacin Jde URw wiyur )TOLOY=
cidu e aluialo; eoniriando rapludrrzute Gb weaor cuntidaa .2 Lellte, una
5r0;c*015n nencr, ;or enfriswisnto ientc d@é wenor cantiand. Se note, (ugs,
relacicnes inveresze entyrs 2l rorcentis j» Je wluminic y el wusl .rafite, se-

cun lae coon:dlolones lel onfrlaniento.



Se ex;lion la formaglon de: graiito por enfriamisuto rﬁpido, tenien-
a0 en gusntws le aoccidén dsl aluwinio subre el £111010, la gran afiaidad que
entre #llos 9xictie impide 1a uooicn del siligle. Cantlusdes rencree uel
1 %, o influyen en estos caubloxs .etidc u ocsmbio de foruna 42 enfrismnien-
to.

Wedding hr determinado con exreriencizs guantitetivaue, le influen-
cin favorstle del nickel en la formagion del graefito,

ftead (24), en una serle de determinagionec cuantitntivas eo0lre pre-
ductos de rorcents jes orecientss de Ic¢efore lleca 2 la conolusion de ue
¢l Lien dioko glemento énfiuye ~obre 1a loruacidon del graiito, nc exlete

une relsacion rotexitioca entre amboss

Carbonu total C.8C 1.99 1.68 0.8
Grufito 1.73 1.88 1,08 0.83
Silicie 1,90 1.96 2.84 3,56
Foefcxo 4,95 6.83 8.38 12.66

Lo jue u® observ: rde interesants es jque, santiundes :le {¢:foro supe-
riorss al 8 7 impiden ls. forwacicn ds cartono combinuic.

Fl uuuganeso y el wzufre se oponen a 1z preoipitmcién uel  rafito,
ein embaryc se notan entre elloe diferenclas; el mungansse¢ eleva el pun-
to ie saturaocidn rer el carbono, el wzufre lo bz ja.

Las olisioers exreriencizs de Persy (25) Jswuestran concluyentemen-
te que el azufre ee opone z la fermselon del grafitc y z 1e wenor catu-
raoion el nierro yer el oarbono.

1°.~ Unn fun.iiocidn grefitora con 3,80 7 ie oarbono, aiicionada de
azufre, Jde tsal nanera gue elim sontenga 2.1 %, ha jerdidc orrhono y no
contiene nas que 3.17 %, aolidificandoze ein grafito.

8%,= Agregando & una fundiolon grafitose de 4.39 7 ue carbono, uzu-
tfre en cantidad 1rcual a 0.72 %, se wrenaforwa dzspues de enrlrizsiento ep
un matal menos grafitosc,.

F1 primer casc demusstrs que el osrbono dissinuye en oroporcién, am=-
bos iemmestrsn que el azufre se opone & la fornacidn e gratito.

Resumlendos ¥l grafito no se encuentra mhs que en 1ns fundicleonss,es
deglir, en aquellos 1rrodictos en gque e hallia una excesiva lrcpgrcléh ele-
nwentus extraikos., Les ageroc y los hierros ne lo contlensan, scic en cler-
Loz cweos p2gueilas oantidades (warens: Jel hornc = una towperutur.. s cie

: > o . .
vads que lo a2 fuelon produce deg rste e jroductos retlrecturics, por le



tanto impurifioca a4l produoti con silicioe, que favorece la presencla de ;ra-
fito per transformacion del oartono combinede).

Su foruncion obedevs a cauras e orden f{aico, quimico y f{eico—qu{mi-
CcO.

Causas de oruen fisico son las .erivadas de la foraw de enfriaslento.
Un satritwiento lento ruvorece la forwacidon Jde gratite. Un eniriamientc ru-
pido lo dificulta, pero, &8 encuenira una excesiva cantidud en el interior
de plezus Ue JTUGRO €8]'960r & 1las Cuales NC 8€ Jueue aniriar nowogencawente.

Cousaws JUe orden quimico non lam origlinadas por las imrurezasg que en
mayor ¢ wmsnor cantidad se hLallen en les fundiciones. El silicio, el alumi-
nio, el foeforo y el niokel, favcrecen la formuoion :iel ;raiitc. Fl mangn-
newo y el azufre lo difioultan. Fl1 aluminioc influye tambien en la formo .de
enfriasmiento; un eniricmiento brusco favorece 1e forracion, un enfrimuien-
to iento la diticults,

Fuotores uve flfluencia fisioo-quinioa son loe derivudos per las dupu-
ra.as Je<ae €l junto e viste ue eaturacion Jel carhtonc. Pol regls general
LO sé puede en las funiigiones, dade la heterogeneidud de lwe wiswuae por
¢u conteniuo ude elementos extrafos, .determinar cualidudes de caracter fi-
eico tenlenuc en cuentva su cowruuicieén quimica,

XV * Influencia Jel grafito.- Segun Lowe (28), el yrantitc acti« sotre los
productes eiserurgicos disminuyendo su resistencia s la traccicn, w la cow-
rrecidn y su dJductiliduide Fllo ew potivado por su Jdebil tenacidod, 1z ue
origina la Jdastruccion Je la countinuldey el metal.

Czrbone de recocc¢ido.- Por caleunteniento a tempersturue cowpréenuiavas
entre lac de forunncion del carburo de hierro y luo de 1z rrecipitacién uel
gralite, es 'ecir, entre 720 y 750°, une purte del cirbono se depierae fe
lé Jé el nombre de carbono de recosido por ottenerse cuaando se .entiene el
retarl & la lncandescencie.

Por martilleo del metal incanleascente se favoreoe 1la formuolon de car-
bonc de recooldo. Royeton(37) por culentsmientc » 1050° de unu fundieidn
birnca con 3.85 % de oartonc total, y machacandoiz haete enrriscientc hn-
116 u6spuss 5.15 % de carbono Je recooido. Muchis #on 1x8 exj.eriencias
efectusdas y todsms sllas, ya hechas sobre fuudicicnes, y: scbre ucerce ri=-
¢os en carbonoy dan canticwdes e carhono de recoctdo que cecilan entre

30 y 75 % Jdel ecrrbene origirsl,

Apqrece el csrtono .ie recocilo, bzjeo ferpa de prjueios puntcs negros



diseninauos uniformeuents, osunicando wl netal el agjectc Je una super-
ficie esalpicuua de munghawe.

31 ntagumow o1 netal ror écidos, @)l ocurvono de racocido e curjporta
de igunl wanera que el grafito. La similitud en su produccién, enfrianien
te lentc; hace que ous proplednles w6 ssewe jen, e ah{ que resulite diri-
0il 1z separaoion de aubos por wedics priaoticos. Se distingue del grafi-
to ror aser rmorfo y por desgowponerse con xyor facillusd jue gjuel en
pra.esugin ue guerpos oxidantes,

8i Jdespuee ue haber oulentauo a 720-750° enfriamos bruscwusute, @
produoiré Qonor cantidad de oarbono de recucido Jue si se biglera lenta-
wente., £l mangmnesc en fuerte proporcion impide su fornucién,.denucnociég
do.e la infl.uencis d2 otros elewentcw: silicao, féaforo, azuire, eto.

Segun Forguignon, el hiurogeno seco permite eliminurle bujo forma
de hi.irogarhurca,

Carbone de garbure.- Fus deacubierto por Firsday y estudiado mas
tur.is ror Carom (28) y Kiuman (29), Fstéd cuanetituido per un cuerpo de
cowpedicion definidu e invariable, que ue acuerdc/con lae invesivigacio-
nes ue Myliue, Foreter y Schdne (30, resyonde & la férmuls FezC, conte-
niendo G.66 7\ de carbono y el rasto 4e Eierro.

Sesun 1lcs investigacliones ue Carl Benedikks (31), un acero gue con-
terza 0,96 de oarhone oontendra czrburc que corresponda @ ulchs fénnhla,
pero si la ;roporeoion de curbono es mayor, se cltienen otroc carturos
de oompoeicién indefinide y ouya ozntidad de carbono es auyor pur olen-
to, Sostlene el autos ovitado que de acuerdo oon lo estallecoido por Cawj=
bell y Kenredy (53), es jowiktle euponer lu exictencis ue un carburo Feac
dado jue, el poroentaje tebrice 9.68 %, ha siuo alounzedo bastante apro-
Ximadumente por 1as determinaclcnseé de caracter préotico (10.16 y 10.51).

S1 en el ratal existe cantidud suficiente Je wunganceo, ozte reem-
rlsaza Al hierreo anivarto dando zeriuros Je KENS2ANEs0.

refito ,

El carturo se forma ocmo 61 XXREANBE® por ls liouacion que se pro-
duce en el womente del enfriaxientc del metal, oon lw rartioculzridad si-
fuientes 1= formaolon del carhuro tiene lugar & unu temperatura was ba-
jo que la Jdel runtc de fusidn. Feto no se mwodifica con 1l preseucin de
lus =gentes yue influyen en la formacidn el jrafitc, 4 excepciin dJel

£ilicio.



S1 se baja grodualmente 1la temneratura dc une Ffundiocidn, el carbu-
ro so forma entre 660 y 708°, siendo mds olevada la temperstura del prin
ol io de formacidn cuanto mayor sea la cantidad dc carbonoe $i 8e efec-
tua 12 contrarico, aumentando progresivamente la temperatura de un metal
conteniendc carburo, s neccsario para descomponerlo pasar unos 4(¢e¢ del
punto de formacidn; el carhono 1ibre se disuelve inmediatumente en todn
1la masa del metals

vl enfrismiento Buy lento favorece la formmeidn dol carburoe, 1 nar
gancsgo y o1 tungsteno on fuertes proporciones sc oponmen debhil:sente 2 la
formaeidén del carburo; se favorece cstw por un calentamicnto/moderado;
en ogto se basa el temple y €) recveidv d0 1lus aceros,

S0 puecde aisler couwmo se indicu en e capftulev II. 2or calentamiento
8l rojJo hlaneo el carburo funie y se ~ecubre de una capa de carbono. La
masa despues de fundida contiene 4.3 % de carbono, cantidad admitida o=
mo maximo de aaturacldn,

.08 estudlus verificados por A mold y Read (33) por medio 4o la co=-
rrionte oléetriocs en medio debilmente clorhfdrico, dan resualtadcs menores
que 1lcs tedricos. Esto es debido, a3in dud:, a la solubilided dol carburo
en 61 deido, pues, eomo 1lojf han Aemostrado Mylius, F&%ster y Soh¥ne(34),
el Acido clorhfarico disuelve el hierro del carburo con mayor fncilidad
que el Acido sulfirico, Asi por ejemplo; mientrns que el dcido sulfdrico
d4 para el mismo acero eptudiado 6471 y 6464 de carbano por ciento, pa=-
r2 el ocarburo de hisrro aislado el adido clorhfdarico 4 cifrss que osei-
lan entre 6442 y 6.5C %, siendo 1lor remultadoe tunto menores, cuanto ms-
y:r es 1ls concentracidue L2 concentracidr miniwa ee de 1/2 NHormule Al=
gunos acidos orgaﬁicos, como el acetico, aun en débilcs concentracionec
atscuan facilmentc el carburo de hicrro,

Abel (36), staca cop una solucidn diluide de deido sulfdrico, en
presencin de bicromato de potssio, oste cimo oxidante marm i pedir el
despreundimiento de hidrocarburos, 1Los datos ohtenidos en todos los casos
son altos, alao mayores de 6.66 por clento.

¥ffller emmlca deido sulfdrico diluteo ope-ande en ntndsfera de gos
de alambrade. 1 reeiduo lavedo con agua, alewohol y eter, y secado a
820° en atmésfera de gos de alunbrado d¢ un percenteje de csrbono guo
oseila ontre 646 y 7.7 %y roetoniendo une nequefin nronsoreidn de agua, sie

dc ruy inflemable nor ligero eslore. Tl carburo se ataca dificiluente por



las sales de cohre; 1los dcides kinerules lo disuslven dundo hidrocarburos
y un debil residuc gue responde & la fdrnmla Fe Cge
Kylius, #0rster y Sehifme, atacands por via eieutrolitics, ea bafic de

stlfatc de zino, councenirado y ligersmente acldulado con Oel » de do0ido
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vada 2 1s ebvllicibén. Tas partes de etor que pudiersn quoelar desypads del
lavaje {1tino ee expulsanc.n le aor-icrnte de amhidrido carbdnico aue se

deja 3scapar por 1a parte inferior del aparato, 3¢ llcna luege el oilin-

dro de vidrio que rodea al tubo A con amun ocaliepnte y luego con vapor de
agua, heclendv vasar siempre la cor-iente de anhidrido carbdiico. Urna
vez seco 0l r=aiduo, se dcjs enfriar sin intevrwapir el pasnje del anhi-

drido carbdnice; m2 retirs luege el residuc ohtenldo,

%)l ourbure secado & 100° no pierde nrgo 2uando se 1o lleve & 1a in-
candescencly on atmdfoss de nitrdgeng. %1 andlimis Af 1os sig.ientes resu

tados; (37)



1as sales de sobres los deides kinorules 1o disuslven dendo hidrocurburce
y un debil residuc gue responde & la fdrmmla Fe Cge

¥ylius, PFOrster y Schime, atacando por via eieutrolitics, en baiic de
salfatc de zino, coucentrado y ligeramente aclduladv con Oel 5 de deido !
libre, ompleando wna gorriente de un amperc por cm® en el anodo, utill-
zand? como anddo 8l assyro gue se .8tudisba, obtuvieiron un residuuv forma-
@0 por or-istalitos de fuormas diversase ¥l por.ontaje de carbono del re=-
siduo oscllabae entre 7 y 9 por ciento(d6). Este resiaﬁo no desprendiu
hiirdgonokkark por ataque dcido, ve deocir astaba lidbre de hierro,.

Orerasdc er esta forma s¢ haliaron con inconveniente de fndole di-
versa, oomo scr; infiuencia del oxfgeno ds® uire, influencie del silicio
J demés corstituysntes, Ademés, el ocarburo obtenido no era mds que parxk
olalwents soluble en doido clorhfdrico.

Doblcron operar al abrige del alre, no 8olvu on el atague, sind tam-
bien an ¢l lavaje del carbaro aislado 10 wmismo gue en el gaecado. Pare
ello utilizaron vl aperato indicado eu la fig l. K1 receptdculo A es el
desiinado para covlocar el {1980 de ncero quo 8o estudia; sohre eate se
vierte ¢7 uacifo en poroionese. 1 hidrdgeno que se desprends por ataque
del metal desalofe el aAre del aparato; el tubo C debe ir suwergido on
0l agune ¢ Ve agregandc nuevas porolonee de dcido hasta que so atajue
bien e! ncerc; cule gt eoloes en redondelas ocuyo pero total es dc 10 gra=
m>ey una vez termirzde el gtngue por el doide se lave ourn agua, alechoel
v eter, oparondo en presencia de una eorciente de anhidrido carbdnico
que se intreduee vor ol tube Te Y1 azus destinada al 1¢va;e dobe ser oxcn
ta 12 oxfgeno disuelto, corviniendo por 1o tanto, que sea vreviamente lle
vada 2 1s ebvllicién. Tas partes de etor que pudieran quelar despuds del
lavaje £1tin0 ee expulsanc.n le corricrte de amhidrido carbdnico aue sa
deja 3scspar por 1a parte inferior del aparato, 3¢ llcna luege el ocilin-
dro de vidrio que rodea al tubo A con amun ocalientae y luego con vapor de
agua, heclendv pasar siempre la cor-iente de anhidrido carbdiico. lina
vez seco @l r=9iduo, se dcja enfriar sin intervrwapir el pusaje del anhi-
drido carbdnico; m2 retirs luege el residuc obtenido,

%) curbure secado s 100° no pierde pago 2nando se 1o lleve o 1la in-
candescencle on atméfosa ds nitrdgeng. %1 andlisis af los sig.ientes resu

tados; (37)



Carbono » 6450 6.56 644
Hierro " 91.96

Menggnoso n 1.10

Cobre n De23

3i11ci0 " 0.02

S P« As y N1 Trazas

Teniendo en cuenta la cantidad 3e carbono dol carburo de hierro, el
porcentaje de carburo de hierro en el residuo es de un 98 %e Kl carburo
de hisrro, sufriado en corriente de nitrdgenv o de anhldrido carbdnico
no o5 inflamable, el enfriamiento en corriente de hidrdgeno 1o es; esto
sogursmento es debido a 1la oclusiln del gas en el ourburc,

A la temperaturs ordinsrie, el carburo de hierro seco no es ataca-
4o por el aire; altas temperaturas provocan su inflamacidn. ;.1 carburo
de hierro, al estado himedo ss tranaforma en presencia del aire, dando
un polvo negruszeo, de 6xidc de hierro.

pPor ataque clorhfdrico 44 un gas que presenta 1a sigulente composi-
6idn:

Hidrégeno 92,3 }
Hidrocarburos 6.3 "

Nitrdgeno le4a

De acuerd? oon la teorfs y ocon 108 rosaultudes obtanidos por los
nutorss citados, el carburo ce hierro cxlastente en 1los aceros debrfa te-
ner la sipuientes c.nstitucidn FezCe 3in embargo, estudiando el despren-
diwlento gaseoso gue 8o produce por ataque dcido, les gasos desprendidos
distan en mucho de 10 qus se obtendrfia por la reaccidnm:

Feac + 6 H Cl1 = 3Fe Clg+CHy + 7T

36 puede axpliocar este anomalf{a admitiondo una forme miltiple Be
Foy0. Despuéds de una serle Re exnerieicias aon acercs diversos, y tomien
do en cuenta el norcentaje de bromo absorbide por los hidrocarburos que
ge Aosnranden por atague olerhf{drico, se pucle admitir f£érmulas producie-
das por la condensacidn de earburos einples.

Carbono de temple.- Sobre 1 eongtltucidén del earbono de temple =
carb no que ge considersa renartido en forma homogen=a én les aceros tem-
+1ad08 = 32 nan emitido divessas hindtesis. Howe y Sorby admiten dos ee-
tados de conbingeidn:

le= X1 la proporeidn 99 a 1 que corresnonde a la £érmula Fo,.C , de

21
gran dureza y gque se pregentas en los anocros templados,



Zem EB la nroporcidn de §9.46 & Oe64, do frmula probable Fe, ,C,
de dureza menvr, exlsticido oste conjuntamente con el carburo de¢ hlerro
en o1 acero recocido.

Arnold considera; a) eristales de hierro oonteniendo pocas impuregas
cuolcrambleos en parde clero por atague, supoenicendo la existencia de un car
bore de £Sriuin PeyL9 que se -ncontraria on débiles proporciones; y b) un
suh=culrburc

. combinadidn de gran duresza que 3o presenta en el acero tenpl

do y recocoidu yue r95pcnderid a 12 férmula F924C. T'8ta sustancia (martq

gits y hardenita) se dcscompone oon desprendimiento de calor, aproxi.adam
ments a una tsmpuratura de 700° dande carburc de hierco y hierr: puro,

Mucnos aulores admiten quo el carbono de temple oorrespondo a una
disclucidn 4.1 carbono en el carburo de lierro.

Cuibono ecombinado y gratito - Ceamcntacidn, gen-rulidades.- "'1 pasaje
de grafito a caibono coubinado, y viceversa, 8e opera en condiclones espe
ciales, influyendo grandemente la tompmeratura, Tiene lupgar ocon mayor facd
lidad a sltas temperaturas y siempro & tempersturas superiores al rojo.

For 1o genersl, una alta temporatuka favorece la formacidn de grafi-
to. Una marcar muy "calicate™ om ol alto horno favorece indircctamente 1g
formeidn Jo grafito:; csto ocurre a causa dcl aumento de sflice y disminu
eidn de wasufic. 1 deterioro del maverial siliceo-rcfructario es en roarte
el causante dc ello.

lug experienciae de wll (38), permidcn liogar a dichas cunclusiones
sohireczlontondo una Pundicidn blanca mds alld de su punto de fusidn se
vuelve =ris. "sta funiiciln gris, fundida 4o nuevo y en’riada rapidamente
dé siewpre fundicidn gris y no blanca, como asegurnba Xurstem. e podrid
dewir que une s0bLreTusibn estabiilzae 2l grafito,

ienlras el srafito manificeta su tendencia a 1a formacidn a tempe-
ratura® vecinas del rojo bianco, el ocurbono de cementacidn tisne su tempe
fratura 1: forascidn mds favorable en el rojo sombras Rl grafito se forms
comunmrente o temporaturas veoinas almx punto de fusidn dol nstael (casi
sismnreligeraments inferiores)s Pundicionss blances mantenidas duranto ur
tiemro & temperatl.rue vecinus a su punto dc fusidn, se transformwn en gri
803, ferguignom h: l'egado a transformar en grafito todo el owrbouo cove
binado de una fundicivon grls por cslzatumientio en ¢: waefo y u 1000°. Ko
influyon, pues, sobre la focuseidn dol grafitu, en esto caso, agentes ex-
teriores, L& miana cxporiencla he sido eenfiraanda por Belle

Si d:spués da obtener una fundicidn mus grafitosan a temperatura ine-



ferior a la s fusidn, s~ =lewvn 1a temperatura, ¢ pgrafito Be combins de
nuavo dande carhomno de cem:ntacidn

un heocho nctahle .3 1a homogen.:idad que @e ohserva 6n 108 accros @n
10 que a carbonu corbinndo rospestu. Howe (39) calentando a alta temperae

tura un trozo de scero ouye mitad estaba sumergida en cal, halld aproximad

.damente “esrude de una carburacidn, cantidades andfopgas 46 carbono ocombi-

nade on toda 1la musa del acero, De aste hecho podemos deducir gque ol car-
borio combinadoc goza Ae oxtrema movilided ehm ol seno do la masa motdlica.

1a carhuracidn del hierro ha sido motivo de ostudios pars Caron, “er.
cy, Lodebur, Guillet, farsten, Griffiths y otros investir-cdoros jque han
efectundo eozperiencias tondentes a deteorminar sl os el carbono el :jue ace
tia sobre €l hierro, o si en vezs de aquel le cabburacidr ds producida por
un gay derivedo de ef. Sc sdmite que la oarburacidn se efectua por ol dxi.
do de carbono, basindose on que, 8 temperaturas relativamonte bajas el
hierro gque cvntiene dxidos de hierro quita a1 dxido de carbono, parte de
Ju carbond.

Teplay admitf{e que ol dxidv de ocarbono se doscomponfs cn anhidrido
carbdnico y earbome, volviendo el anhidrido carbdmico a dar Sxido cn NID=
sencia do ocarbono. Para €1 ol carburador erz el dxido de caurbono. Laurent
dcspuéa de vnrins oxperiencings 1 eza a la cunclusidn do que 0l que carbue-
ra no o8 el dxide do carbono sino ej carbono mismo, sdmitiendo su velatii;
zacién a altus temporaturas. Chadpy (40), haf demostrade quec elle no pued
ocurrir por el carhono, puesto que, el carbonc 831idv no cenenta al hioriv
en ol vacfo. "gtos rosultados ostdn on co.tradiccidn con los obtenidos 1ol
vegle Guillct y Griffithe (41) aseguran, ¥asados en loe ensuyoB efectuado:
que in comentacién no tione lugar em ol vacfo, como constataron Charpy y
Bonnerot; poro 81 se asexura el ouvitacio entre el hierro ¥ ¢l carbono, oci
rre la comer:%acidn que aumenta proporcionalente eom la nresién, sicupre
que se opere en presencia de gasses. Charpy y Bonnerot admiton gque 1la ceme
tacidn se realiszarfa por el carbono siempre que se contase con un vehiculs
g286080 anto, gue podria ser el 6xidc de carbono (42).

TLa disocizoeiln 2 CO m CO C no nue - admitirso, sesun Rhead y whoe=
ler(43) a temneraturas cercanas a 1£200°, por present&r el G0 gu myw7or es-

tabilidade
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CAPITNVL II

guran eIl L ¢ B0

Las determinacioncs aio de ordinacl: so eertuan on 1las fundicioncs
se tedacon a 12 evaleseidn de ooaiito 7 earshbono gombinado. wvto Ultivo se
obtiene por 1n difercnein ontre e curhone tota) - €l grafito.

o8 métodos prorucetos pucden ngruvasge on dos sericsa: nijuellos en
90 0} ocurbond es 3cnieradd previcoedte y liego oxidado y wloerado eome :-nhl
drido carbonico; n:uelios en u0 no ce nceasnris tui aewncacidn y proeeden
nor oxidaocidn directaes For repla acnral, 108 métodos en jque no an amnlos
13 soparacidn eon mds oxactos, muohos Ao ellos Ao Tnoll prdetiocsn. 1.os mé-
todos de @c iracidn rrevia 4ol carbono, 8e Peficren cuando s8¢ trata de
productos ricos en dich metarulde,

Grafito.- Al grafito ac le siwora por la accidn del deide nitrico
do d4+nsidad 1,18 4 1,20, cuidando de no usar 4cido de w2 or concentracidn
que nroducir{a una pegue ‘s oxidacién y por oftanto resultndos algo bejose
Lag oxrericncias evectuadas »ur Shi er(l) y otros inveetimadores, hon prow
.bado gque 13 Acldos sulfirico v clorhfdrico dan en todos lus casos resulyg
do® clevalone "sto se puedo cxplieanr atribuydndolc a 1o vwresen:in d~ care
buros ne atzcables » r dlchos deidoa. 53¢ compriche practiecarente que, t.ou=
tando el r.siduo obtenido por el aéido ol rhfdrico, por cjlenpl , por doi-
do nitrico de dennidnd 1.:0, sc obticne un dato andlope a1l obtenido por
accidn adirocta dAcl 4eido nftrico.

Tosh(2) hs »ropuceto, de igusl mancrs jue larcy(d), la sesaracidn
por dcide clorhfarico y 1la sclubilignoidn de lo sflice separada por la
ac-1fn de 1n soda caustion en solucién concentradas aparte de que ol om-
pleo de dloho doido no os recomendable, 6l tratamiento por goda ne @8 no=-
co32rio, pueg, el grafito quoma dien en corricente o oxf{ronoe NO 08 ntco=
sario comw acouseda jtolbu(4) recurrir a mezeians oxiduntes paran ayudar 1la
eombustidn dol grafito,

%1 mdtod. mde eonveniente na 2 1la sopr-ucion doi grafito, os ol tra-
tamic:uto por deide nftrieo de ‘unsldad 1.4C, emri:-ando nara cade 3.amo do
fundleidn, b cece de dcido.

Carbono totale= i1 corbono combiiado vu-i'a deterninorse medinnte gce

‘prraeidn rreli inar eon dclde sulfdrico al 1/10, on preusencit de unu ate



mésfern incvte. 1 tiempo do atague cos apruxi.wduucento de dos dfas. ¥n os-
to férmu ge acpora grafito y carbono combinado, en mucstrs aparte se de-
termins oarbono graff{tico y se obtienc earhbono combinado por difc-encia.

La determinacidn de carbono comhinado, se efectia com: diji o8, res-
tando del carbono total el grafito. 5010 sc determina carbono combinado
directamente, cuando existe intered en el dato ontenido, on esnecial.,

El ocarbono total pucde senararse de diversas maneras. A luos métudos
electrol{ticos, propucstos por Jeyl(6), que permiten se-arar el ocarbono
8in recurcir a pulvorizaciones, o8 posible sclumente objetuarlea un incone
vaeniente: la lentitud del ataquee La dlsolucidén sc hace con ayuda de una
debil corriente eldotrica, nroducida por un elemento 3unsen, huciendo fune
cionar como electr 40 positivo, en un baio ligeramente olorhfdrico, el tro
g0 de¢ fundieidn ocuyo porcontaje de carbono se desea determinar,

La operacidén se lleva a cabo en un vaso de 3ohemia 1lono hasta la mi-
‘tad con deido clorhfdrico d41luido. n el vaso sc¢ samerge un cilindro de vi.
drio scstenido por un disco dc¢ corcho; este cilindro so cierra en la parte
haja con un papel pergumino, colocando en é1 la misma altur: de 1fguido
que la qgue existe en el vasd que lo rodea. El1 npolo mositivo wva colucado
dentro de csto vaso; o1 nogativo ustae conatitufldo por una ldmina de platinc
y va colocado cn c] vaso grande.

Después de doce horas, ouldando gue lu murcha de la operacidén no soa
muy rdpida, sc retira el trozo de fundieidn que ha quedado sin atacur (el
trogzo de la barra que ho estado fuera del contucoto del 1f{qjuido), Be le la=-
vVa con apua, sc Seca y 8¢ le pcsae Por diferemcia se ohtienc el metal ata-
cado. W1 residuo earboncso sc senara por luvaje y fAltcucidn a t.awdz de
un filtro de amianto y luepc 8c le someto a ocualyuleru de 1los métodos uti-
lizados para oxidacidn del carbonoe

Bous-ingault(6) ha propucsto un métode emplcande eloruro mercirico.lLa
operacidén se efegtda tratando la fundicién triturada finamente por quince
veces su peso de sal mercirica, agrecgando una cantidad de aruae. L2 mezela
gse agita durante una media hora, después de cuy: tiempo sc coloca o1 todo
en un vuso de precipitscidn y sc calienta a una ternipe satura comprondida en-
tre 80 y 100°, durante unu hora.

ge filtra sohre un nequeiio filtro de a.innto, se luva gon agun caliene
te y 90 recoge el nrecipitsdo carboneso impurificado por eloruro mo.curioso,

por culentamiento en corrionte de hidrdseno, se olinina el clorure mercurio






so(por unn corriznte cxenta de oxfgeme y operunde & bajus tempersturas).

El mét do del cloro propuesto nor coehler(7), pormite ocparar, por la
aceidn de dicho huldgeno a la tempe:ntura del rojo debil, tudos 1os elomen-
tos que ounstituyen las fundielones, al cstade volatil, cued:mdo solamen=
te inatacado el carbonoe. Como requisitos indieponsnablos debe cuidarse de
que 61 cloro no contenga Oxigeno, que 8saa ocompletamento seco y que el metal
no presente part{cules de dxido de hierro. I'n los dos pri eros casos habr{a
oxidncién del ca -b6no por el oxfgeno; en el ultino, tondrfa lugur ocomo Le-
debur indica (8), una pérdida de carbono debida a la roaccidn que se produ-
ce al atacar el oloro al dxido de hierro:

2 Clp+ 2 Feo = 2 Pe Clzg + Op

EFl residuo separado puede quemarse en parrilla o tratarse por via hi-
meda, como en 108 ca808 anteriores.

3e trata de un método que nermite obtuner resultados exactes; pero que
conviene practiocar oon sumo cuidado dada la influencia del o%fgeno. pora 1a
detorminacidén se utiliza como agente depurador del cloro, una capas de car=-
bén de mandera 1levado al rojo. r1 oxfgeno al pasar oxida al carbono formand
anhidridc carbénico y éxido de carbono que no mole#tun la operaocidn,

El aparato utilizado para osta separacidén (fig. 2), eetd constituido
en la siguiento forma;

a) Baldén de capncidad aproximada de 1000 cc. destinado a la produccidn
del cloroe rura cada 190 gramos de bidxido de munguneso so nocesitan 280
gramos de cloruro dc s0dio y 360 oc. de doide sulfurico diluido al 1/3. "s.
ta cantidad de oloro es suficionte para un agaque de dos gramos de fundi-
cion,

b) Frasco lavador, oon aguua.

6) Fresco lavador de jinckler (u otro conveniente), con duido sulfirico
concentrado,

d) Tubo de vidrio poco fusible de 16 mmn. de didmetro y 40 om. de 18Tgoe
¥n 1la parte central, y entrec dos tupvnes de amisnto, se coloca una cupa de
carddn de mpdera de 16 cm. de largo. “1 carbdmn de .adera dehe gor bilen cal
cinado,y secado en decsecador sulfirico.

@) Fresco luvador de inokler con :ieido sulfiirico, destinado u absorber

1 humedsd nrovenionte del carbdn de madcrae

£) Tubo de combustidnu poco fusible (vidrio), de uu didmetro futerior mi



nivo do 16 mme con un extremo curvo gue penetra en dcido wulfirico, para
1 :.rcdir 1a entrada del aire,

%1 aparato se ccloon en una campnna de huen tirajee .jo tima do pre=
feronoin un aramo de fundicidn que se coloea en unk navecilla proviamcne
te oalcinada, 36 hnoe actuar el docido sulfirioo sohre la mezcla de bidxi
A0 4e mangru:80 y olorurv de s0dio inicinndose el dosprendimionto de e¢loe-
ro, 8 ~nceiende 108 mecheros de la parril:a mus ceroana al apa-uto proe-
1ictor de gne, una ves eliminndo todo ei aire del aparato. Luege 8c one
clends 1la ot:e parrille y se continda 1a operacidén hasta quo no 86 note
més desrrendinionto de vaporos. Lu temperatura de la parrilies en que se
encumntrs la fundiocidn debe ser llevada al rojo debil con objeto de vola-
t¥iliear complotamente todos los clorurose,

Toerminado el desprendi:iento de cleruros voldtiles, se apagn 1los moc)
ros de las parrilias y se enfrfa el r«siduo en ocorriente dc cloro,

Ullgren (9) tratu la fundicidn fimamente dividida por unu solucién
de snlfato edprico al 20 por ciento, Bersolius (10), utiliza tumbien sa-
les de cobre, pero 1o hace eon soluoidn de cloruro. El fundacento de aste
método rn-osa en el ataque del hierro por ol cloruro ofpria0 que ce.e fae
cilmente cloro passando a cuprosoe. kste métudo ha dado origen a un sinndme
10 de 081ificncionos que 10 han hecho mds anrlicabioe{1l)

Bl apgropaido de cloruro 4e amonio, sodio o potasio, que tienen por ob
Jeto facilitar 1n Aisoclueidn decl oloruro ouproso formado; 1la terminacidn
del atuique por solucidn de cloruro férrico lirernmente 4o0ida, o por agroe
gady de unaa gotas de doido olorhfdrico; ~l estudio de 1lu tempe utura mis
prorieia vara el ataque; han #8ido wotivos de ~studios tondontes a mejorar
el wetodo que hoy os de muoha uplicacidén en »roedustos ricus ¢n oarbono.

la uperaoidn estd ovnsada en lus sivulentes reaceiones:

Fo <+ 2 Cu 012 = Pe 012 +0n2012 { prineipal)
Fe + Cu,Cly, = Fo Cly, + & Cu (secunduria)

¥l mfiadido ulterior de doido elorhfdrieo 0 de nolucidn do clururo T4
reico, nermitirfn poner em d4isoluoidén una peque o cantidad de cobre due ©
denosita; siondo, en el onBo del cloruro PErrico la reaceddn provable:

2Cu + 2 Pe 013 - GuzCl;.‘, 4+ 2 Fe (‘.12

Teoricimente, admitiendo le nrinera ecuacidn, se nec-sitarfon var: c¢
8a 66 mromos do hierro, unoe 270 gramoes de oloiuro oirrioco. Ln solucidn g

ordinsvismento se utiliza e8 pre u;w en in gisuiente forua; (1:)



Bn 1860 cc. de apua destiluda so disuclven:

340 gramos de cloruro oiprico cristalizado y
214 n " " aménico.

Blair y Dudley(13) utilizan una svlucidn al 25 por oiento de cloruro
dobhlo de :::;: y potueio, conteniendo 10 % de dcido clorhidrico. Ysta 80=
lueidn si bien permite el conseguir un ataque répido,tienc el inconvenien-
te de atacar 1os carburos de hierro desprendiendo Bidrocarburose.

Carnot y Goutal (14) emplean solweidn de oloruro dobie de agobre y po- |
tasio al 30 %, sin ugregndo de dcido. La duracidn del ataque varfa con el
tamafio de los trozos metdlicop, con la temperatura y ocon la agitacidn de
1a soluoidne Con fragmentos muy pequerios, pasados por tamiz Ne 80, y por
uns azitacidn continua, se pucde obtener 1la disolucidn en tres ocuartos de
hora operando a 60°¢ Con grdnulcs voluminosos, sobre todo 81 :'a agitacidn
es Insuficiente, ol ataque exige de 6 a 15 horas, 81 se aumenta la tempe-
ratura @ la acldez hay pérdidas de hidroocarburos y sulfocarburos. X1 mo-
do peratorio propuesto por los antes citados autores (14), simplifics y
perfecciona a8l procedi iento.

' atoque se efectdsa en un vaso erlenmeyer de 300 cue y d6 12 cm. de
didmetro en la bape, EKste vaso contiene un trozo de 1dmina de platino que
tiene por objeto facilitar la disoluoidn por formacidén de un par voltaico.
3@ emplea pare cadu gramo de metal, HC oc. de una soluoién al 30 % de clo-
ruro doble de eobre y potasio, aiiadiendo cuatro o cinco gotas de dceido clc
rhfdrico, La sdlucién ciprica se introddce en e1,vas0 y se cierra este oon
un tapén de goma provisto de des orificios: el primero que penetra por me-
dio de un tubo de vidrio hasta el fondo dol vaso; el segundo sbravesado
por un ncqueio tube de desprendi lento. For el primero se hace pasar du-
rante 1n oneracidn una corriente de snhidrido carbdnico puro.

Antes de tapar el frasco con el tanén de pgoma, y ostando colocado cl
1f4uido de ataque, se lleva sste 1 1a aovullicidn durunte un ruto dejdndolo
entriar hasta 60° A euta temperatura se afiaden los trozos metalicos, ta-
pando vy hacliendo pasar la corriente de anhidrido onrbénico. JL.& temperatur:
se elevu a 90-9B8°, E) atiaquo se erectia rapidamente y sin pérdida de care
bono., fedueios trozos son disueltos en veinto uwinutos, frugmentus de medioc
gramo en una hora ; trozos de cineo gramos en horu y mediae 1La corriente d

anhiidrido carbdnico tienec 1la ventaju de mantener cl todo en ceontinuan agi-

tacidn,



Ciizndw e ceobre, cue n-eelpita priceranente, w sido rodisuclto, se
recuoge o1 residuo sonre un Piltro ide aumlanto ;7 se juew en ¢ rriente de
ox{gono sin A-sc neidn previa. Liunca convieno secur completamente 1os resi-
duos carbonosos que contengan ocurbono de carburose For desecacidn se obtioea

nen resucltades menores debido a la parciel oxidacidn del earbono; adcnds,

en atmé8fera hdmecda las cumbustiones se realizan con mayor rapidez.

Cirnot y goutal sostienen que sl no sne lleva previamente el Jf{quido
de atugue a 1a ebullieidn, ocurren pérdidas de carbonoe As{ por ¢jempla,
un acero con (,6375 dc carbono total dmba, 8in lievar a cbullieidn: (15)
C residunl 0,5960 « C dess endido como anhidride carbénico 00186 - !
C descrendido como 4xido As carbono G.0069 y C desrrendido como BPidrocar-
huros 0.,0171,

Occrandd eon solueidn previunente 1'evade s lu ehullieidn no se rogise
travan pérdidase El omrhono de hidrocarburos fué deterninsdo por dich:s uﬁj|

tores utilizando ci,a,agato dr~ combustidn de 3retoau y ILeroux (16).

Bote método que algunos autores %nchan de 1 porfecto, da’mmy buenos

i

resultados, permitiendo obtener cif.-as com ar-ableos con los métodos concep= -
4

tuadus como mis exactos. Kuhler y Goutal (17), al considerar comparativa=
mente a varios métodos, con su método de lu bombu culorimétrica (18), cume

paran 105 r.sultudos obtenidus por combustidn directa en la bomba(A), y lot:

obtenidos por comb.stidn del residuo serarado con el método de Berzelius,

modificado por ellus, (B)e

A B '
Acoro semi-duro (Crousot) 04303 0303 )
Acoro siliciosoespecinl(Imphy) 0e485 0475
icero sl cromo (Crusot ) 0.570 Ueb70
Acero extru-duro (Creusot) 14365 16577
FPundieidn Lartin bddasica(Creusot) 3.910 3.918
Fundieidn Martin dcida{Creusot) 3.930 34900
3iTico-spiegel (Creusot) 24580 2 e575

ustos datos, citados por investindores ds tanto valer, bastan pars
desvirtuur todos los argumentos quae =n su contrn go han sostenido. i vo-
ceg ol otiique es nuy lebtc ; dvra bustuntes 31 ~ue a una neque.la cantidud
de cobre, se disuelve faciluente por ngregado de una pequoiin cantidad de

80lucidn de clorure férrico.



Otro método oropuesto consiste en atucur el metal por golucidn de
elaruro férrico, Los resultados ohtenidos mo permiten recomendarlo, nues,
dichv remetivo .dcscomnone f:®ilinente, en form: pecial, los carburos de
las fundioiones,

Carbonce combinado.= Cuando se gquicre eterminar el carbono combina=
do se uede recurrir al método de Tedchur (19)e So trata en frio y en vu-
90 de erlenmoyer, a travez del ounl se hace pasar wuna corriontc de gus
de alumbrado o hidrdgeno, por deido sulfirico al 1/10, 1 4 3 gramos de
fundieidn, empleando para cada gramo de esta 30 co. de dcido diluido. Se
continua el ataque hasta que no se cencuentren partcs sin atacare Sc¢ filtr
schre amianto y se determins en e} r2siduo,que se lava bien hasta elimina.
cidn completa de las sales de hierro, 1la cantidad de carbono. Restando
de estt el grafito se tiene el carbono ceombinado.

Corbono de recucldoe- Je senara conjuntamente con el grafito. ior lut
propiedadcs similares no es posible su sgepnracibnge

Carbono de temples= La determinaci’n del carbono de temple no per-
mite obten. .r datos cepurose 108 méfodos propuest-s, basados en la propie-
dad 8o des-render gases (hidrocarburos) por los aéidos olorhfdrico y sul-
fidrieo 4iluidos, no se deben tener en cuenta por su incxactitud,

Practicamente mse determina arroximadamente restendo del carbono to-
tal, obtenido por comhustidn directa, 1a suma de grafito y de carbuno de
carburo,

En tod&s los métodos ¢s de recomendar oporar siempro en andlogus con
dici'ness “mn esta forms se ohtendrdn resultudos comparables y de suficien

te cxactitud.
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CAFITULO 1III
CARBONC LIBERE Y COWMDBINADO
- DETERNINACION CUANTITATIVA =
Loo 2étouo: i€ -2 ublli-en ,ara la Jdeterminicion Jdel curbono en lus

fundiciovnes puszden dividirse en o

.0-" ’
lietodos por cousbustion directas a) por vis hameda
b) por via ceesa

" * coloriwetria
" ' peealda directu
. diversos

Cnrbono wotile= Para lu combietidn i2l carcono de las fundiciones y
oyroe productos aider&r;icos, por viy seca, exiaten doa toraus ;rincipa=- |
lese por combuetidn dir2cta cn tubo d2 porgelana s recozic i el anbidri
do curhonico rroducido, ya sea en tukbc pessdn de c¢alsodaur ¢ Liirato po- i

[4 . .
cido, ya en scluclon titulada de soda cauetica y ®alcrindao en presen- |

clu de fcnolftaleinay ¢ ypor costuetién con amuda de la cuisra eléctrica ‘
B
!

[ AN

t

en wwbientls cerrada.,
La cowbustidn an tubo de pereelana ofrece pus incenvenicantes, luchose i
autores han necho axperieacias reiwlivas a cowprecear i tewe el carbeno ﬂ
(
quemabha inte;rasente por accidn del oxi;eno a altse temperzturas, Muchos ;

de elloe han constataio jyue los resultados eon eiecmpre ul:xe bajue, haovien-

do hecho notar Rhead y Wheeler(l) gue dichos resultados no son eolasente

i
. s c o - . .’ . . .
setidos a dificultad de combustion, eino a la forwucidn de Oxilc de carpo-

no que ee forwxn, el ouwnl es muy eastatle a altnue temjperuturus,

Trexiour(2) aoonseja quesar en presencia de Oiidc rer:igc jara fevos
recer la forwaocion de anhiarido ezrhbdnico, Saniter(3) ewplwa en lugar de
o0xido férrico unz mezcla de liturgirio y de OXidu cUpricos

Wiust(4) pulveriza la aleacidn y 1z trata pcr ¢inco veces ru peso de
una alercidn compue:ii yor 25 % de eetafio y To 4 lo wntinonio. S2 coloca
la mezols 2n une navacilla, ee le c¢-llents a 800-200°C en curricnte de oxif
genc puro y ee d-lermina el anhidrido carbdnico formados Fl azgreiudo de
diche. alescion hage que, combindnldose al nierro deja sevarcdc el carbono
y rernita wellante tewperaturac bojas, 1llevir a calc la scaiustion en tiew
po rel:tivacente corto,

Lu culoraccion del tabo e rorcelzana ern gue se haza toda operucién de

esla nacuraleza puede ger l:ev
+eval a cubo por
medlo de mecheros
comunes a



gas o ccio lo hace Hammarberg(5) valiéndose de ia corrisnte eléctrica. Ha-
ce p2sar a #sta por una resistencl: en vlatino y rroduce asi una tempera-
tura suficiznte para quemar completamente £l carrono del producto.

’ . N .
Low métecdos baesios en 1la determinacion del carbono por contustion

an va~dirt a~s. .-
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molesta, quizé for au corbiincidu con el plowo del pcréxido que se agrega
al metal en 1a navecilles en que tv efectis la combumidon.

Friee(8) utiliza lc bowbr culorimétrica modiricalda, en lugar de un
digpositivo ue viirio, odbtenienuacv resultados exactog,

¥.E, von John{S) indica un uispositivo sencillo y puco vcstoso, basa=
do en el i..rato :de Nolly, p:re 14 Jdetermicacion del carlonc total en ace-
roc y seais productoe. L1 método segun el autor da rcosultidos exactos y
perwide o, 2 r ri;idamente, Creo que este aparato reune lus zayores condi-
ciones ie se.uciliez, pero puede ser woldificado aun para volverie mas een-
cillo. Zu un pros<ime trabajo d2scriniré un aparato wodificacion del de von
John, indicaillo 1los resultados jquz ohtuviere con diveresos j:roductos,

. ’ .
Eaxtre 1oz naotoics de combustion directa, ee sin duda el r48 Tacional



gas 0 couo lo hace Hammarberg(5) valiéndoee de ia corrionte eléctrica. Ha=
ce posar a 2sta nor una resisiencisn en vlatino y rroduce asi{ una tempera-
turi suficiznte para guemar completaments £l carnono del producto.

Los métcdos basea:os en lu determinacidn del carbono nor conitustion
en reciriente ce: nlc, algunoe de los cualee roseen una exactitud esuperior,
son recientes, mias por los resultados que proporcionan parecen generalizare
se Iaridamente,

He de Nolly(S) en 1910, dotalliaba un @aétodu coneistente en quemar el
metal en un volumen liwitado de ox{geno puro sirviéndose para iniciar 1la !
coubustidn,de la ohispa cléctrics. Il anhiirido carbénico producido se ab-
sorbls por medio de unua solucidn titulada Jde soda ocaustica colocada en el
recipiente donde se produce 1z COmluctién, titwlando luego con acido sul-
furico en presenci: <e fenolftaleine.,

Por wmedio de esi2 ;rocedimiento (veasé fig.\7 ), se pueue determinar,
se;un el autor, ea 5 & 7 sinutos el carbono conteaido en una aleacion. Cual
do c¢ trata de productos ricoe en curbono, ee menester mezclarleés con un
oxidunte como el tetrdsilo .ic bicuulo o el perdxiuo Le plono.

Los fundiciones grices no pueden someterce a cete mitodo por la difi-
cil combustidn del gr:iito. loe resultados que se hon ol lonidc con ellas
han sido esienpre bajos.

IEn una wm2woris ulterior, el miamo ausor(?) indics la solucidn del pro-
Blena de 1lu coshu:tion total del carbono e 1ms funcicliones oTises y otros
weteles counizniendo propercionsa slevadas de carbono. Para tual fin, ahliade
uns: subntidad Jdzca de hlorro dulce, de composicion conocida, al metal que
se traty da Jeterminar carbono, Kl axufre, en cuntidades hasta 0.80 %, no
molesta, quizé For su corbiincidu con el plowo del peréxido que ee agrega
al metal en 1a navecillz en jue cu efectis la combumiéodn.

Friee(8) utiliza lu bowb: cuiorimétrica modiricula, en lugar de un
diopositivo ue vilirio, odbtenienuo resultuados exactos.

¥.E, von John(9) indica un dispositivo sencillo y poco ocstoso, basa=
do en el i rato de Nolly, p:re 14 determianacion del cartonc total en ace=-
roc y feasis productoe. Kl mé todo se2gun el autor da rcsuttados exactos y
perwiée o, 2. .r rirldamente, Creo que este aparato reune lus zayores condi=-
ciones ie seucliiez, pero puede ser wodificado aun para volverie mis son-
cillo, Eu un prozime trabajo deecribiré un aparato wodificacion del de von
John, indicanlo los resultados quc ohtuviere con diveresos productos,

’ ’ - . ’
Entre 1lcos natolcs de combustion directa, ee ein duda el mas raclonal






y el mao exacto, el propuesto por Mahler y Goutal(l0), concistente en 1la
coatustion dirccta en recipliente cerrado, anélogo al que wve utiliza yara
poder calorifico, y en asmbiente de ox{zeno.

Fl wrarato que utilizar lou autores es unu bosta U obus de acero dul=-

de, de =0 om., de 3lto y 85 m.m. de diémetro, con una capacidad aproximada

"

de 1100 ow®, La suctancie se colces en una res 2fa oépaula de tierra re-
fractaria exenta de carbonato de calcio. Cowo la cantidad de metal que se )l
tome varia con el gorcentaje s carbouno, los autores utilizaa cipsulaa de
varioe tawanos, siendo las mayores de 6 cm. dé didmetro.

L+ cawars uc combustidn no estd es.saltala, siendo todos 1los véatagou -
del obus hechos con cobre rojo, auficienteaents resistente, Lu tapa lleva
dos orificioe; uno de ellos parus 1» saiida de los gases de la combustion,
el Ctro para la entrada del oxiseno. Fl oisrre de 1z tapa se ..ozzura ccn
una roiaja de plemo y ex:ieriorwente cca unos bulones (fig.ﬁ )e

L» combuntidn se lleva a cabo por un aleambrecilio de coibre de coapo=
sicidn Yy F€30 concecl .08, opnerando con precliones variallas seyun el produc-
to d¢ que se trate, Las presiones emtan comprendldas entre O y 10 utrosle-
Tab,

Para facilitar le conbustidn utiliza loe recursos de yue sve vale No=
1ly, estc es hlerro dulce y O0xido de plomoe. Kl ox{geno gue utiliza es exen=
to de aahidrido carbénico, rara lo cusl se huce antes rurbujear en hidra=-
to de sodio concentrado y pasar por tubos de cal sodada. Una vez produci=-
da la ocombustidén se hace pasar los productos de 1a combustion per 21 aja=-
rato de atsoreidn del anhidrido oarbdnioco, La operacion dura una hora y
cuarto aproximadamentes,

Lu taola gue acompulia a este trabajo demuestra la exactltul uyel pro-
cedlaiento, superior a l1os wétodos por combustidn directa cn tubo de pore -
lana,

zn lugar de titular el anhidrido oarbdnico por absorcicn por medio de
goluciones caustiocas, pueue hacerse pror medida de volunen gaseoco. Rein=-
hardt(ll) ha ideado un aparato complicado que rernite dctersinay exactawen-
te el porcentaje de carbono por el volumen del ani.i:rido cartonico produci=
doe Su diricil ejeuucién hace guc sea un nétodo (0CO apiicuuo,

Sz8ez(12) y Trenheit(13) proponen towbien meétodcs gesonCtricos, utili-
zando el ultiwc de lus nombrzdos una ecpecle de hurcta de Ewte en la gue
determina el anhidrido carbdnico por abeorcidn corn sclucidn de soda calstic

Por vin bimedn Be utiliza ordineriswmerte ccmo wétodo de oxidacidn, la

mezcla sulfc—orémica.






El rrincipio de todoe los métoucs propuestos evtan basados en el atu-
jue del carbtono del productoc que ee trate, ya sea directameante sobre el
uwetal, ya sobre el carbono totul separado prevismente por ei zdtodo indi-
cudo .2l tratar de 1la aepa;ucién ael c¢orbono,

Il método Je Sarnstrdm(14) oconeiete en: atuoar uia cantidud de metal
por agido sulféirico y #oido crémioo, 1a mayor pnrie del carhono se :lespren
i3 como anhidrilo cartdnioce, el rests cecmo hidrocarburos jque por combustids
dan 1rn caantldad exuncta de annidrido carbdnico.

Lau operacién 3@ puelde efectuar ¢n baldn egpcecial provieto due embudo
de admieidn 062 robinetz, o en un haldn comin provisto de un tubo de segu-
rizz:a cocn 1llave y de un refri;erante,

8e d2be gulidar Jde omerar ccn 21 payor culdado a fin de que no haysa
poesib:rilidades de errores dehides a 12 ertrasa de anhidrildo cnrbénico, @
sotrcealtos en el araratce,

Fecte oo coapcne de 1lae ciguvienten purtes:

1) un lavader ue Finkler con sclucidn de potasa desztiasdu o abtcerber
¢l anhi.rido carténico uel aire g€ se intrcduce emrr el ajparwto,

3) un baldn de 400 c¢c. arrcximadanente, muniuwo de un exbudo de admi-
€106 con rotinete y de un refri.crante vertical, Il difametro interior del
refrigerangz ne debe ser infericr 2 3 m.x, pars gue 21 sre nc encuentre
recistencicse = eu peeo. Fl enbudo de adririon (fig.. ) esta unido por me=-
dic Je un tubc al ararato de Winkler;

2¢) un tuhc de platino de 1/2 mili{metro de diémetro teniendo en sus
s eXtren:ds .cs tunos mas 2&335 anohcs en latdn gque yrermitan fijur tubos
de ouma, Su lergo es arroxizad mente de 300 m.m. Yy despues ue haber sido
curve.do aue zc0Q mn, aproximados., ¥1 Lunc este de platinc puede ser sueti-
tuide por un tube er. vidrio roco fueitle contenlendo trozce Je Oxido de
cobre;

4) lavador de Winkler pars secar los gnecee, provieto de 4cido sulfad-
rico;

v
/

[dal

brsrato Tietiy con rotass;

6) Tubo en U lleno de tcido eulfurico en &v purte inferior,eirve pa=
re sbeserler 1lua huwredsd arraetriuds ror el uire cn el ufarutc Je Lietig,;

7) i-virsdor, %1 tubo a cloruro de calcio gue le anteceue esta uee=
tinawo & al.screr le huwedneu gue pogr{u crder el as; 1raucr,

L4 ’
Hircha del rralicie.= 8e coloca, despues de havter cowj.rabado los

L, - 4 .
cierres del artrsvo, la auestrs en el b:lon, ee cierra con el refrigeran-



te y se hace pasar una corriente de aire, pursado de anhidrido cartdnico,

Se pesa wientras el aparato Jded absoreidén del anuiuriuo cirbdnico y el de

scido sulfdricc que le sizus (tuco en U), Se vierte en el bu.10n por el em=
budo 1a sclucion de acidq oromPco (30 ce de solucidn salurada, 1 ec igual

a 1 gr. Je acilo crowico) y luexoy uns vez vertida aguelia, el dcido sul=

firico al 1/2 (150 cc psra cada sramo y mediv de fundicidn),

Cuando todo el acido sulfurico se haya ecuado en el bulSn, se reune
el todo al frnsco lava.dor 1) para jue el anhiurido oarbénico no penetre
en 21 aparato., Se agita luego el balon y se oalienis poco o }-.0co. Se hace
cirsular agua en el refriseransé. Se arita a menudo ¢l bslon 4 fin de di-
eclver el acido cronico gue te deposita y se hace pasar en el ararato una
corricnte de ire muy lentus So eigue 1a oreracion cuidando de yue el 1i-
jul lo no wierva Jdenssiuzdo bruscu.ente 1o gue ee ccneizue regular con el
wecheros ¢ wanticae ¢ 1w cbuliicidn durante dos horas y wealas F1l czumen-
to de peco de lous tukos de ;otuss y dcido sulfurico multi.licuuo por el
tuctor corr renditnte di la cuzntidad de carbono quemndo.

El procedimiento pravis seraracidén del carbono tot:l mcuiunte el nétor
Jdo 1e Carnot y Goutal, verrvite realizar el ataque ein decirendimiento de
hidiré_eno, operando por via ndeeda. Se puede quemar el residuo en yarrie
1ia de cenrustion y cn corrisnte e ox{eenoc., Con este métuuo ve consigue
tuencs resultwdcs, siewpre ue a2 ulspounga de buen jas puli. quewar comple=
tawentle a1l _ratito,

Er i-e deterrnincciones gque e efect.ado Le utilizado wic.re este
proceulpiento para 2l carbonc totsle.

Orafito.- La determinacion del grafito se lleva a cato uwcdiante dos
rroccdivrientoss pror combuetidn previn se.aracion con Zcido nftrico de den
aidnd 1.%0, 0 por reeadu directa.

El primer wétodo es mas exacto, He ensayado anhce y solo he obtehido
resuitudos exactoe con el método por combuction, loe resultzdoo obtenidos
£0r el wétodo de pes-.da sen a.veces altos, & vecec b 08,

Para utilizar el método per corbustidn se rrocaue asfs 1 g. de fun-
Jdicidn ec truta en un requefo voso de precinitucién, . parcics altus,
por =3 cce. Jde teido nitrico ue densidad 1,80, Cuandc 18 resccién ha termi-
nado, se calienta el vaso a etullicidn tranquile durznte una. 2ora, culdan=
a0 de gque el voluren l{quiao cea siempre el mismo, 1lc gue se logra colocal
4o sobre el vaso un balon llenc de @' ua fria, la cual si£ve de refri:eran=-

te. Se zbaa.e un poco de azua, se filtra sobre w lant. previsucnte calcelinu=-

de, lawviaue ¢on 8zua caliente hacty cowileta eliwlnacidn de wierro del re-



= —————— e o m e

AT YT

residuo.

Para oxidar el grafito se puede recurrir a la via huredad o a la via
seca. Por vi. humeda ee proocede analogamente ocmo e indicé pars el sar-
béno total, ev dectr, por medio de 1la mezcla sulfo~orémica. Por via sece
se disrone el rz2siduo carbonoso, conjuntamente con el emianto, sin secar-
1o completumente, en el tubo do com‘uatidn.

Debe culdarse de pcener dos tubtos zson pledra pomegz para abeorber agua,
bien saturada la piledra oon acido sulfurico concentrado, de uanera que la
huiedad prcveniente del residuo no pase al tubo de potasa en gue sve ab=
sorbe ei anhiuridc carbdnicou producido.

Unu Lora y cuarto a una hora y medla son suficlente lieuwpo para que=
sar completame: te 8l grafitc, siempre jue ee dieponga de tuen sgus.

Scgun Arth, este procedimiento es el mis exacto, pero tawbien el mas
largce

En lae usinas del Creusot se atsca la fundicidn por ascido nitrico de
icneidad 1.453 valentandac hasta disolucidn completa, Fl reciduc oe reco=
¢ sobre filtro #oble y pareado, ee elimina la e{lice, Be BECL Y B€é pesa,
Lz eliminacidn de le sflice ec efectis por unu colucidn concentraua de
scde cuuetlica, eliminando ecta por nedio de lavajez con ajua clornidrica
y finulizeniolos con agun dechiladue F1 T siuuo, de  raiitu impuro se se-
ce o 130=140°C y 3¢ pesa., Se gquemu el pupel con el reesiduu y ala resada
anterior ge le dzecuenta la pesads Ultimn, se tiene asl por Jiterencia
el zrutito,

Ecte @m210Ul0 no es exuctu por no ser abeolutamente wunbiure el resi-
dup de jrafitoe Ademis el sistems de filvros docles 9s el menus aconseja=
hle

Carpbono corhinado.= Generalmente, an las fundiciones se Jdetermina
carbono combinado en forma directa en muy contadus ocasiongs. rl dato
(e carbonc cowbinado se da comunmente ror diferencia entre ¢l lato de
carbono total y el de grafito.

Entre los métodos que se pueden utilizar para la determinzcion del
carteno combinado podemcs cltar el de Ledetur(15) ooncietente en atacar
por acido sulfurioo diluido la fundicion, ohtenienacse asi el curbono de
:ruiito y de carbono conbinnuio, Ente reeiduo sometido a lu combustion
por cusluiera de los mé tedce conocidece, rermite ueterminur el poroenta-
je de carbono comhinado, conociendo previamente el porcentzje Je grafito

oontenido en la alaacion que se ectudila, -



En la puarte en que se trata de la sepuruclén del carbono (Cap. II)
se dan mayores detalles del wodo operatorio de cste método.

Fresenius(16) determina cnrbono cowtinaio en la gisvaients tormas tra-
ta en culiente la fundicidn, u otrc rroducto cualiquiers, por acido sulfi-
rico alluide haclendo rnear los -is3s que se des;renien (hidrocarhuros),
por Oxlic ds cobre al rojo, peeando en un tupo do¢ cal 3odada la cuntidad
de ~nhidrido sarténico sroducido,

I3 ertz ha ideado un método(17) ocasado en 1a ccloracidi ;ue el carbo-
no coxbinado dA en eus disoluciones nitricas, orerando ec ec:ccizles condi
cicnes. La coloracidn esta en razén cirecta del porcentsje de c=rbono ccu-
binaac contenido en le aleacibn, efectusindoee 1la titulacién con metales de
tenor conncido de carteno comtinado, o vowo 1o han prepueetc virlos auto-

’ L]
re~, con dAlzcluciones de vorize suetancias que dan anélagc cclor: entre es-

’
tae sa khn rropussto solucioncs ailutiiuae dc caranelo. ’ i

Fs us sran a;licncién en 1la -letlerpinacidn del carhrono Je ucere¢s, per=-
mitisndo cbtener resultados bastante satisfactoticc y con un: rapidez su-
perior. He podido coustatar en cnonyow €factuados en el lslceratoric qufmi-
¢o d2 1a Compah{a Injuztrisl de Flectwicidal, jue su prictics e: sencilli-
gina,

€in eauwbkar: o como 10 hu hecho notur Le Chatelier(18) deben culdurse de-
tallee winucloedss a fin de que los resultadc: seun coumparavles. Kl calen-
taniento lento o ri;iio, 2l tieuro de calertamicento a ebullicién, la can=-
tidad de 1iquidc ie atague, lu luz, la cantiuad de cartono combinado, son
toctorze jus in{lu&en rrandarsute, -O0r lo cual e€s necesario operar ponién-
dcce 2 cubicrtc de todece low nrentes ue influyen solre lu evaluucién, que
¢oro lace notsr Le Chatelier, rueden hiacer vurlor completuasente 1os resul-
tados {inales.

Carbeno de temple.- Por 1ua acciérn del doido clorhidrico el varbono de
tearnle desrrends hidrocarhuroe suseosos. Por raenje de estcs lLidrocarbu-
roe gobre 5xido de cobre al rojc se nuede determinarle, més, ¢oro hace no-
tar Lecebur, la deterwinizidn es auy Ccow  licadz por lo yue ve w:tiens or-
dinariceente por diferenciun eutre el dato de carbono toital y lu suma del
c.rionc _ratftioc y consinudos

CaTpOno ue racccidc.- Es e Jificil deterairnsmeidn, Varioo investiga=
uoree ann pratendiug valor.arle or coﬂhustién, teniondo 2n ¢uenta que no
quema & la aiews tesrevaturz uzl prodfits, wie loe Ioulinuce of.tenidos no

pon eolielsoctorice,
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1917, fage 193 y 225. (aconsejan operar aei: en vaso co-
nico le 50 cc. Be Wlerte para ouun gruawo de metal, 80 o
de aoido nftrico rr{oc Je densidad 1.16, ilovase u ebdlli-
oidn ue auners qus esto turde 1 minuto en llevurce a ca-
bo, siegue 1iu nvullicién durante otro minuto y aflade lue~
go 30 oc. le ncido nitrico hirviendo y de demaided izual
a 133, Prolong: la ecullicion por I minutos y desjues de
entriamiento cospura con ucero tizo, teniendo cuidado de
opernr gon acerc del risac porcentsje de malghneuwo, el
que, segun los xutor-c, influ e cuando su porcentaj: ja=

ca de 1 jpor ciaento).



CRPITULO IV
DFL SILICIO

Hierro y «<ilicio.- Conooilas son 1l4s influeanctas de)]l siliclo cobre la
caraci lad de watur=cién del hierrc por =1 carbenc, sobre lz fornacidn del
.I4+f1toe Fs dsepuds Jdel cartono, el slerento ouyo eetudic intrraew mae en
slderur:ia.

. [d ,
For valentamienty =« altz te jperatura de una mezcla de willce y carbon

. ’ - > . - :
no ce¢ observa la reduccion del snuillrilde ailicico, mientrae gue, =i €6 ulid:

ot 770 -

de csxbeno ella tlene lugnr puscado parcialuente el sahl oride eilicioo al

8elauo de willgioe Uns tenreraturs slevnia favoreoe 1la intrc.uceion del ei-

licio en 1lac fundiocicnes. €% sae funde una fundicicn pobre en «ilicio, en

3

crieol de tisrrn refructsria rica en ef{lice, oontiene derpude le fueién unq

centiial - ayor de c¢iliclo que 12 que tenf{a antes .de scceterl: a la fusidn,

Por fusilén en un crisol, de cuarzo rulveri:zado y de fuudicion en lima
duras, en yre-:encia de oartén de i .era, zeé obtuve una aleacion de hierro
y 4@ siiicio conteniendo 3:,7 % de silicio (1),

El hierro, a medida jus =a enri.juece en slliclo zv nence wpto pars wi
aorber omrbono. Asi que, una rlarcion tendra por 1o ceneral, tanto wmenos
garbino, cuantc wsyoer eea sl porcantaje «we silicico que conteuga,

Fl asilicio kaju 1 terperaturn de fusidn del hiarro, sungue de ui.c8ru
poce sensible. O.mond hu encontrado, cowo teuparstura de fusidn ] ATa Uns.
aleacion ocontenierndo 10 . de silicio, 1150°; otra con 4.2 % ha f.naldo sos
bre 1400°,

£l cwrbéﬁo swnentls la dureza Jdel ametwl, a porcentajé igual influye
mis el oarbono que el sllicios La resistencis del nierro se auwienia ogon
la prmporcién del elllicio; perc su influencia a este rrwjsecto 69 diez ve=
ce. menor que la del ocarbone. Li- Jductilidad dierinuyey slendo 1o fragili-

-

dad wayor a me2 iida que nu.entn el pcercentnja de elllcic,

Siliciuros de hierro.=- Entre lce siliciurcs que e bhan nallado en lc

rrodsctos s¢iierdrgloos, we rueien cltary FegSi, FeaSli,, Fe 81, Fe Si,, y

3
FOlOSig.
Fe_Si.= Labeau (2) per fusidn ie una mazels de 150 gramcs Je hierro

y 300 .ramos 48 wmiliciuro e cobre inductrisl con 10 ;. de =illolo, o:rerix

L4
40 en nornc w coxe y lueio a carbon dJe npeasrn, ortuve un rezulo jue Lrote

N 4 ¢ . s ? :
do por acilec nitrico 21 10 7 hscts jicolucion comrleta e 1o [ cu,rusi

.

Lol



didé una rasa cristalina de sapec$o eaponjoso. Lisvoclvieado dicho residuo
con acido olorhidrico queds silicio y silice inscluble y hierro en solu-

cién. Determinado el porcentaje Jde eilicio y de hierro obtuvo los resul

tados que siguen:

fnoontrade: C~lculado para FegSi
Qilicie 19,32 19,37 20
Hierro 80.84 80.10 80

El vilioiuro obtenido tiene una densddad de 7.00, son criatales pris
maticos brilliantes, de aspecto metalico. Es atacudo vivamente por el fluos,
Yy a tewreraotuta elevada por el ¢loro y el bromo. Fl acido nitrioco mno le
ataca, no as{ el clorh{irice que disuelve favilmente sl Lierro. Las le-
jiae aloalinae de concentracion Jdebil no le ataocsn, las de concentraoion
fuerte (50%) le atacan superfioialmente en frie y rapidamente en calien= !
te dando hidrato de hierro y silicatos alcalinos.

El editoiuro Je hierro FeySi ha sido tambien preparado por woisaan(3)
y por Hahn(4), 4oissan lo obtuvo por accidn direots del hiserru sobre el
silico por wedio del horno eléctrico; Hahn por medic de una mezcla com=
pueeta nels 40 gramcs de hierro, 150 4e ocloruro de amonie, 80 Je cloruro
de sodio, 5 de siliclo, 25 de sodio y 25 e espato fluer, Los recultados

analiticos cuantitativos obsenidos por Nolssan y Hahn oconguerdan aproxi-

madamentes }
Moisasan Bahn

Reasiduo - - - - 1.004 -

Hierre 79,80 81,10 823,17 81,43 79.344 79.710

Silicio 20.95 19.04 18,03 19.59 20,167 20.390

Carnot y Goutal (5) por socion del écido sulfurico al 5 %, sobre un
forro-silicio rico en esiliolo, durante quince dias,(se obtiene un residuo
comple jo) ebtuvieron una mezcla de siliciuros diversos y de hi.irdxido de
siliolo, Trataﬁio el rrsidue por solucion de potasa Jdiluida y caliente,
se descompone el hidrdéxido de silicte y el protosilicinro dJe hierro Fe 8i;.
quedan hidratce .ie hlerro y mranganeso, que diueltos en aciio sulifurico di-
luido, con algunaefgotas de agus oxigenada, permiten xeparar un residue
de rropiedadesn magnétioaa. Fl anelieis denuestra que estu parte magnéti-
ce esta forwada por siliciuro ue tormula FeyS8i, habiendo haliudc las ei-
guientez cifras:

Silieclo 19.75 19,86 19.68 19.94
Hierro 79.92 79.85 80.386 80.07



8i Fe,= Utilizando eiliclurc de gobre oon 15-20 % de siliocie, en lu-
ger ve sillelc ocomo utilizana ioiswan, Leteau (6) ottiene siliciurc de
hierro de formul~ Si Fe. Opera en horno elestricc con corriente de £50
aperes y 45 veltes Obtiene un culote perfectamente funuido, e satructurs
oristalina y homozens2a, de color blanoo metalico. El scido nfitrice dilui-
do nl 1/2 lo ataca vivanente al prineinio Yy luego detil. ente, sisndo nece-
3arlo awunentar lun tesperatura purs que el atague gontinde. Curndo la wass
hi wido completewente dispragedn, «e lava [or decantwcién elininanuo ocow-
pleta.ente el nitrato Je vobre , se adude sode crustica al 50 ﬁ y 8¢ calie,
entsx 10 winutos al balo=waria agitendo Jde tiemro en tismpo. Se lava con
gron oantidad de agua y los orictales e siliciureo aparecen trillantews.
Se trata de nueva por acido nitrice y «oda hastn eliminar comrletamente

al ocobre y la e{li0es Ce 1laove con arun destllada y ¢e seon en estufa. La ¢
den~idad ex Je 6.17, Los icldce minernies no tienen nceion wobre el, a
exoenoion de una mezels ude acido flucrhiirieo y aoldo nfirico. Low &loa=
liz fundldos lc ntaoun fauellrente de lcual sunere ue ei Iiuul el ¢lore

7 el bromo.

Por ac.ion Jel deide eloriafuriec al 7 4 cobre productes ricus en si-
liolo, Carhot y Coutel (7) Lan alslado el siliciure prer-railc por Lebeau,
y Hzhn (8), ror fusién de unu mezclw ue 60 gTamos de niiroflucsilionts de
sd@io, 40 gr=uos .ie hierro,y4d gramce de sedio, ohtuvo un silicluro que
conteni{s 30.86 % de rilicilo y 69,14 £ le hierro, cifras muy aproximaiae
8 lua J82 teorlcmwente corre yonden al ciliciurc Si Fe.

Csarnot y Goutrl hzn cbteaniuos 338,50, 35.65 y 3..81 $ da illioio pu-
ru el ailiciudo, zie jo 1. cantidad tedrlca 33.33 %.

El siliciuro obtenido por Hahm (cita 8) rasronde por su ocomposicion
a 1lu formuln 8igFeypn, como 61 1o hace notar :en 1= public&cién originunl,.

Frewy ha obtenido el siliciuro Fe €1 por ascion iel clorurc de si-
licio sobre hieric a4l rojo.(9)

Fn ensayor que Le efectuadc, y=« jor trata.ienteo olorh{irice o; eran-
do con wcido dilaido, yz con f0iuo sulfirico diluide o con nfizico al
1/2, no we us xido josible aitlar, siguie do las indlosciones da.iws por
lca inveotd . lore: c¢itados, ninguno de loe dos cuerjos Jexzcrij tos. Por
ataque con acido niirico de 20° Bé quein un re:lluo siliceo-graiitice
que, por trotuwieato ulteriocr con fcido olerhidrico perwite sepsarcr una

pequein cantidad le hierro, lo .jue induoiri:. a .upcrer en lae fundioio-



nes la susencia de siliciuros, o la preceacia de 1li 2rov Me:ti:ice. Eete
concordari+ con lo woetenido por Carnot y Goutwl en el trabajo citudes
*Fl ¢ilicio es ordinariasente libre en las fundigiones®

Curnd¢ el we~nraneso aloanzi en su jorcentaje cifras zpreciables, el
zlliclo for:a wmlliciuros de manganezos Si el rorcentaje es elevado se for
man siliciures dohles de manianeco y le hierrc,

Por rexln 2zeneral, cuando se ietercina el ranzanero en fumniioliones
se le onlouli 2l estado de slliciuro Nn 84, dando el dato de siliclo res-
tante como zilioclo libre no cowbin:ic,

Latodos de ataque,~ EFl atajue de las fundioionee ce eteotus en toucs
loe cesos por medio de acidce. 3e han propuecto el m{trico, el clornfiri-
¢o y 21 zulfuirico. Fl mAw apror iado de todoe ellos esc el nitrioo, por ser,
8l jue ingzoludbiliza wmejor la <{lice rroductia. Fxbsten métodos gue rego- !
mienien el 2un1le0 de mezolae Ae 5cidon, ocomd® lows de Crown, Rubtrieius,
Proet y otrce.

Goneralmente, 32 hace uso Jde preferencia del acido nitrioo, oy eran-
10 zieryrre oon eantidades .le Acldo en exceso, Este seulu ln eilice y
8l or~fito, dando cantidades variables de sflice, nl ewrezar el ataque,
Jue concu=rdnan c¢on ls denaldad Jdel £otude que ge emrlee,

Aef par ajemnlo, una funiioion contsniendo 2.00 % de silicio, for

ataque con %cldo nitrigo de diveros: concentrrclonee ua didces |

Acido nitrico 35 © Bé (87 g. % oc.) 1 % 0.42
. L 30© Be (52 * * » ) s814% 0,36
. " 35 ° Be (41" * * ) 81 4% 0,19
L . 30 ° Be (30" * * ) s14 0,03
) ) 15° Bs (32" * * ) 814 0.12
" » 10° Be (14 " " * ) 817 0.15
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Comparando 1@s rezultwios obteniuocw y lo exyreasadc pur la curva (en ’4
los resultados correscpondientes a 35, 30, <5 y 30° Be - .dedo yue o).er:sn-
Jde con we..or dendidad ee obtienen iazpurezaa y no se ,uc.ieu ebtener re¢.ul-
tados coemyarahbles=-, ae tiane que: el dcido nitrioco de Jdennidad 35° Bé se-

para por ataque dirsato un 21 % de la sflice total; el Je 30° Bé el 13 %,

el de 25° Be el 9.5 % y el de 20° B4 81 1.5 %. Loe recultndos que he ob-

’ .
tenido eatun .ie acuerdo ocn lo austentado por Drown y otrcs nutores; que 1«'
!

el 20ido nltriocc Je Jelil densidad perwite la seruracidn total de la &{-

lice (en soluoidn) del grafitos ]
Psrs estos datce hLe opcrado #n Laldn con refrizerunte =gcendsnte con

objeto :le no aumentur 1ls concentracion Jel aclilde detido a 1= ovuyoracién.
Dicen Brsarley e Iblotson, que: "guando se hrce uco de scidec glerhi-, i

drico conoentrado pa"n eerarar 1la eilioe, no €4 neceesaric evarorar a se- !

-

quedad”(10) Eato no e: generel; en lae fundioinnes da errorss que oscliun

- b4

entre 13 y 15 %,jegun r2<ultaios Jde experisncles [ructicadass Asi, jor j
ejeaylo, en uua fundloidn que contenia 2.00 % e silicio, se ha hallados
1,73 = 1.73 y 1,74, l0.8us df un terwino medic de 1.73 %,

Tl 1laver & sequsiad, 2n loe metodus que =i lo recorieiusn, es im-
rresoindible. El aeétodo indicado por Prost (11) pnra las f.nuicloaes _Ti=
ess, deris jcora la fundicidn citadn 1¢71 y 1.75, es .ecir justsmente un
tarmino medio igusl al obtenida cen #oido clorhiarice; llevandc = ce jue-
dad ee ha ohtenido 1,83 y 1.88 - terminc wedio 1,84,

A oontipuacién pnso & oltar 3a wayorfa de los métodos provuestos, ol
tandc sus ventajas e inoonveanlientes deeyuéa de L' erlos pragticado en
wuextras analo;us. Lu desoriscién de lox metodos pertenrce & los autore:
que se g¢ltan altrater éaia uno we ellos en perticular, hatiepnae o¢per=dc
an ca.fn 0a®0 oomo ellce indicine Eﬂ

detodo Drown.- Citado por Arth(13) y por otroe nutores (Bhecnenu-
Meurice - 4urinot - Hognon, eto), es a<t® un métodu ra; ido que pernite
obtener reeultedos aproximadoss ¥n carsula de norcelana ra2cubierts por E’
ambudo, e atacan 3 gra. cs u® aeétal por 30 coe de 1ls irezcla de stagues

Acidosnitrico concentredo 3 vollsenes
Acide sulfurice " 1 . |
Agun 3 "

Tl fcido ox vertide per peguelias rorciones rara evitar un : tuyue

s [ .
wuy vivo, colocende lueco, Jderpues dol utague, lz: cal.euls: en haiov ue wre=

. e -
PR N S

nae Cuandc el Jesprendiwisate Je vaprcres rutilonte. h- cmando, se lrve y



&° retiri 2l eabwlo y s& @vipoura hestly elbundclbe el lncdedenty de DG
1l:ncua (e aphilride sulturlooc. 22 ucja eniriar, as Lwie.wce @l If.iuuo
gon 4otde clorhiirico congentraldo, <o trats oon apue culleite, <2 l.ova

a etullioidn Lnete comrletan diwcluolin {el hierro, «e .iciae wayoer Q4ukli-
und Ue nqun Yy e {litrae 21 £11%ro 0 lava repeilldns veges ¢on e . 2eluu-
ledn gon 1gido olarhisrioo 2l 8 %, luerc oon afae onliente h.ith eliein:=
cion ds hierro, Texrues .de Jened&clén, el Jiltrc ee ciloon en Cupslila due
pliatino (pusie colocirse hedo) y ee 0a.cin. W~st~ jusmar el ;ai.el ds
f11%ro y el jrafite del reziduo. En une buen: mulls, 1w 0nladnucidn ¢
pue.e ereJstusar en ucs horas. Ln sililoe usle ue.ur hieﬂ Plopen vl loe le=

vijes ;5 2l atajue nea 9ido efeorivice en Iormx.

Se trats de un ~étodo répiao, cuys ebeouoléu demia i 00w K .Xiuo al=

-~

rededcr ie ics Loras y meula © tres. Los resultedes (1.71 y 1.89 £ pors
la fundlolon jue ha vervidc ocmo t3TEine .8 Cor, «rlhelon en £vtos 2usayos),
son b jon, sienio en =ste ¢nao el error ue 15 %. No #¢ ;ur 10 trnto néto-
40 sconsejeble, RO obetenle ser ClLudo y regomenu:io ol 1a wiyilic ue

1oi autores,.

h2tcio Rubriojus.=- Ente wetoue, myy psreciuc jor 2l .odu ¢ 2s.teric
al nnteriaor, s« diferencin de Rjuel por efeotuasr 21 ~tuue ¢on GCiue buX-
furico, utilizwxn.ie luege vozo oxidante el :ailo nitrico. Se Jiusive 2n
orliente 3 gr-mce Je fundiocion en 50-60 oc. de nailde wsulfurico al 1/3 y
ce oxidm, cunrdc 1~ dieolueidn ecté terminuds, pcr 10 oc. Je woiu: nftri-
co aladido con muohs preceueione El noide nitrioc debe z2er coace.tr:do.

Qe evyarare ensesuldu hosta apnrioién de vapores Liancos ude zuhlirlue
sulfurice, se :teja eafriar, ie dilu,e gon 150 Gus U@ wiua ¥ 8 AxI@gk
10 eu. ie sciio olerni.rice ecneentrade, celentanio hncis Qiecl.oilnh ue
todo 10 (ue ez soluble. Se filtra el liquido, te live Cuetre © Ciloo ve=-
cee con agus clorhidrice (H Cl al 1/4), luego ecn sgun yurs; se coiocu 2l
filtre nldmedo en edyruln .is latino y € onlolna,

Love resul ados #on alec bajoe, 1.8 y 1.86, o« deelir, alre 2 .0r e
un 7 7 de error, 1c qua [=ra LAtcdo de 1abornterlo es dernsizin elevi.ig,
Fetlo o040 ;ernite obtener el rasultsuo cusntitslive en un tiewpe «nalo=
40 B1 qu? s2 rejuiers pnre el retode ie Crown.

Hetodo J2l so0iuo clornf .risc.- For rtugue clorb{.rivc win llevar &
vajuetd y oxiaande ecn uan jejnel . ouktiacd Lecclorate wue ot .sio, @

nen ohtenida lus @ifras citz.az solerd.r ente 1.75 - 1.723 y 1.74.



wneelius (13), recominada stacar con deido clorhfdrico, empleando pae.
ra cgda d0s gramos de fundiocidn, b cee. de agua caliente, 1 g« de clorato
de potasio y 30 cc, do scido concentrudo, Remueve bien 1la masa con un agi-

tadore. Evapora a séquedad, en bafio-marfa, toma de nuevo ¢l residuo por 15

[ S |

cc., de dcido, luego 40 cc. de¢ agua caliente. Se agita 1a musa, se deja de=
positar 1a sflice gzelatinosa y se filtra sobro filiro Schleicher y sehitll,
Ne 589, banda negra. (Debe emplearse en todos 10s omscs Ge sovaracidu de '
sf{lice, papelos de filtro de filtracidn lenta, d- 1o contrario pasa facil-
mente una pequeia cantidad de sflice - llamada leuedn ordinariamente = cone

2
tituida por hidrdxido de silicio)e.

Se lava con agua clorhfdrica, como en los casos anterlores, luego oon3
agua celiente solamente. Se seoa y se inciners la sfiice que debc aer bien
blanca, N0 ho ensayado emte método, dado gue, 1los ensayos efectuados con
el método indicadc por rrost, me han indicado la conveniencia de llevar a
sequedsd haciendo usc de temperaturas mis elevadas quo 1las que puede pro= '
porcionar un hafio-parfa.

En vez de oxidar con clorato de wotasio, se suelc hacerlo eom hromo,

afindido de antemano al Acido clorhidrico,. *

Método de Proste.- Este sutor (14) procede de diverea manera, segun se
trate de fundioiones grises o blancas, fara 1as bluncus emplea el método de
Drown; para las prises el que sigue: 2 gramos de metal, % ge. de clorato 3
do pot#sio, 5 cce de ague y 30 cc. de doido olorhfdrico concentrado, es de-
cir, utiliza ol metodo que ’encclius pronone, con la diferencia, que, en ‘
lugar de 1levar a sequedsd en bafio-marfd 1lo hace en ba.io de urena. Kl resi-
duo se reiisuelve en dcido clorhfdrico hasta completa disclucién de sales
bisleas. 3e filtra, se lav: con agua clorhidrica y luepo con agua caliento

hasta complots eliminncidn A~ smles de hierro. Se neca, me caleina y se pe-

sa el residuo de sflice que multirlicodo ypor 0.4666 nos dd silicio para doe

gramos de fundicidn,. -
Ko llevande a sequedad on baﬁo-marfa, lus resultados son muy hajos,

81 se lleva a sequedad se obtiene 1.71 y 1.75 para lu fundicidén citada; opc”

rando en bafic de arena se obtuvo 1.82 y 1.86. E1 método es, pues, analogo

por 1o que & regultados resweets,al propuesto por “~ubricius, tenicendo la

dosventaja con respecto a aguel, Ae necesitar un tiempo dv ejJocucidn muche ~

mayor. :
Método Drown-sShimer (15)e.= Kotou autores han propucsto un métedo hogn- '!

do en ls fusién de 1n fundicidn con 25 veces su peso do bisulfato de potu=-



sto y 1a sevaracién de 1a sflice por tratamiento clorhfdrico del residuo.

Fresenius dice que los resultados son variables, o rnuy altos O muy
bajos, y que s80lo conviene cuande se trata de obtener datos aproximados
y zipkées ripidoss

Mdtodo de Stockmann.- “ste método (16) utiiizado comunmente ounndo
se quiere Aeterminar fSeforo en la solucidén en que se ha separado la sf-
1ice, permite ohtener buenos rosultados.

™n un vago de erlenmeyer de boos ancha y de una capacidad de 300G 4
400 cc, @8e coloca 2 g. Ae¢ fundicidn y se atacan por 256 oce. do ndido ni-
trico de denoidad 1.20. T.8te se¢ agroga en peque‘ias porciones y, cuando la
efervescencia ha terminado, se cealienta a debil ebul.icidn hasta que todo

el hierro nsté disuelto, 1 producto del ataque se coloca en cdpsula de *

porcelana y se evapora a bafio-marfa, casi a sequedad; sc afadc unos 6 ge -

de nitrato de amonio y se continda la evaporacidm hasta sequedad en bafio
de arena, rcmoviendo por inclinaciones de la cdpsula el residuo. Se llewn
1la cdpsula de porcelana sobre mechero y se caloina al rojo debil durante
un tiempo sufioiente como para transformar todo el nitrato de hierro en
éx1do y destruir las materias érgdnicas que pudlieru huber. Sc¢ deja enfrial
1a oépsula, e le afiade fcido clerhfdrice concentrudo y se 1lleva a baiio
de arena hansta completa désolucién del dxido. Conscguido csto, se diluye
y se filtra lavando con agua clorhfdriocs y luepgo con apgua caliento hasta *

comnleta oliminacién del hierro. 1 1fquido puede servir para la valorne-
cidn del f£8sforo, ’

¥l residuo contiene teda la sflice y parte del grafito. se coloca en
edpsula do platino y so calcina en mufla - 8i se qulere con eurriente de
oxfgeno para apurar - hasta completa combustidn del prafito.

T.ate método = a8 mi juicio a1l mds exacto - dd4 muy buenos resultados
Yy permite obtener datos andlogos en todos 108 casos. La fundicidn que ha °
servido para el estudio de cstos métodos me ha dado 1.94 (dato que no ha-'
brfa que tomar en cuenta por ser bajo = producido quizn’por alguna falla
en la ejecucidn del método), 2,01 y 2.,03. Fomando término medio se obtie-
ne 2,00 %. La Unica desventaja que ) mét:do tiene e8 la de ser algo mds
largo en su "modus operandi™ que 1 3 demds citadus anterioruentey reuiw
riéndose un tiempo doble aproximadamente, al que se necesita pura los de-
mis métodus.

Entre 1os métodos propuostos Hara la unificacidn de métodvs de and-

lisis en ol Congreso de . ufmica Aplicada celobrado en 1912, la comisidn



del Cémite de -jufmicos desisnados por 1a U. 3. Steel Corporation, propone

el método de Ford, andlogo en un todo al médtodo propudsto por /encolius.

- —— e ——

¥1 atagque se efectda (17) con icido clorhfdrico concentrado, utilizando
para la 8olubdlizacidn de 1las sal .8 bdsicas, deido clorhidrico al 1/2,.

El método de Boussingault (18), modificedo por Forguignon (19), estd
basado en la oxidacidén de todos los elementos del metal y la ulterior vo=-
latilizacidn de 1us éxidos en corriente de gas olorh{drico a temperatura
elevada; la sflice gqueda sola y puede sery pesadas Segun Arth (20), el mé-
todo permite obtencr buenos resultados; pero os largo y dclicado; su emplec
estd 1imitndo unicamente a investigaciones para las cuales 3o regyierse una
gran precisidn.

Pureza de la sflice.- La pure:uu de la 8{lice obtonida varfa con el mo=-

do operatorio. n todas 1las ocasivnes, 8) se ocuida de obtenor una disvlueid

completa de 1os residuos obtenjdcs por evaporacidn (Lajio-marfa - bafic de

arena 0 rojo- debil) por medio del dcido clorh{drioo, 1a 8flioce que se pe=

pars o3 completamente blnnea, debiendo hacer motar que 1los métodos basudos
en la ovuiporacidn a bafio=mar{n y en el ataque sulfo-nftrico, dan residuos

facilmonte lavables con agua clorhfdrica y permiten ohtenor sf{lices de 1a

MayoTr Hurezf.

No obstunte, siempre en las fundiciones, cuml uierse sesa el wét.do em=
rleado, quedan pequeiias cantidades de jmpuresas, motivadas por las pgqueias
proporeiones de emcorias que siempre se cncuentran. s neccsario, ruds, en
todos los oasos constatar la pureza de la s{lice obtendfa, ya 8ea por medio
dol doido f uorhfdrico, ya con la fueién por carbonatc sddico-potdéido que
variog autores recomiendan,

%1l método del decido fiuorhfdrico me ha resultade sionpre mds oxacto
y més rdpido que el métode por fusidén. En este, aparte del tiompo que w®e
rierde por las manipulaciones del mismo, se obtienen siennre resultados e s
‘bajos. Asi por ejmplo, en trds de las fundiciones estudiadas se hu obtonido:

Silicio % (por fueidén) 1.27 2.47 1.93

" " (por ac.fluorhidrico)l.33 2467 2,0

Bl error como se vé, alcanza on algunos cases hests un dec{gramo, kn
las imurezas he constatado siempre lu presencia de dxido de hierroy a ve=
ces lizeras vestigios de fiaforo; raras ligeros vestigios de t{tano, prove-
niente quizd de pequeiias cantidados de scoring,

La calidad del vidrio utilizado en las opnersclones a8 causg de grandds

egrores. Un vaso de fabricacidn macional, por ataguc con dcido clorhidrice,



durante mcdia hora, a una temporttura comprendilda entre 140 y 16Ge, cedid
7 mil{gramos de sf{liceg, 1o que corresyonderfs, si se hubiese practicado
la oneracién en é1, gy tomando 2 gramos de fundioeidn, a U¢l6 de silicio po;
cien gramos, 0 sea un error de 8 por ciento.

®Bn todas las oneraclomes ccnvicne sustituir en 1o que se pueds ol
vidrio »or lu porcelana, dado que como no 8e pucde ccnfiar en la cumrosi-
cién del vidrio - & menos dn jque 8¢ ensaye nrimero - conviene mas el uso
de aquella,

Sin embargo, en condiciones mormales - es decir = contande con vasos
de vidrio neutro, se deben preferir, cowo lv ha hecho notar Fresenilus,
ell>s pars operacidénes con 1{quidos doidos.

Conclusiones: En todas las fundiciones, ya seon grises o blancas, el
método que mds conviens para la determinacidn de siljicio es el de 5tock-
mann, recomendado por Fresenius, ledebur, Treadwell, irth y otros.

No cs rocomendable como método rédpido por reguerir un tiempo algo
largo wara su ejecucidne

Entre 108 métodod-de Prost y de Rubricius debe preforirsc a este il-
timo por dar andlogos resultados en menor tiempo, siocndo las i purezas de
1o sflice obtenida con su empleo, despreciables.

Conviene en todos 1los casos llevar a sequedad, de 10 contrario se
cbtienen resultados bajos,

El deide nftrico de dendidad de 20° B deja pasar ocusi toda la sfli-
ce on 8solucidn, quedando en esta forus el grafito con muy peguefias 1i.pu-
rezas,

En todas 1las ocasiones que se quiera ensayar le pureza de 1a sflice
debe procederse con dcido fluorhfdrico. 1 método do 1la fusf{dén por carbc
natos alcalinos a4 resulted.s bajos y rcquiere un tienmpo mayor do ejecu-
cidn,

Debe culdarse, antes de procoder a una determinacidn, del ensayo de

los vasos de que se disnungae

En lss fundiciones estudiadas, no se ha ocomprobado 1la presencia de

108 silfciuros aislados por Carnot y Goutal.
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CAPITULO V¥

MANGANESO

El manganeso, que se =:acuentra ciempre en prororciones wariables en
todos loe productos siucrurglces, existe en varioc estados. Puede hallar
se ol estado de sulfuro de manpganeso, cuanilo el porcentaje de azufre es
apraciable, Carnud y Goutal(l) por tratamianto Jdel metal sulfo-manganoso
por la solucion neutrs de oloruro dotle de cobre y potasio, han demostra
do gque el sulfuro de manganeso es atacable por el reactivo, reemplazando
cuantitativazente el cobre del liquido as atagque al manganeso coabinado
al azufre, formando asi sulfuro de cotre:

Mn 8 Cu Cil; = Mn Clg -~ Cu S

Arnold y Waterhouse(3) han notado que, cuando hay manganeso en apre
ciable cantidad, este se encuentra de preferencia combinado al azufre.Pa
ra 0.10 de manganeso y 0.42 de azufre, no constataron combinacicn alzuna
entre anbos, en tanto que, para 1.07 de manzaneso y 0.54 de agufre, todo
el azufre se encontraiva al eetado de sulfuro de manganeso,

En algunas fundiciones eiliceas, en las Jue €l unnzaneso se encuel
tra parcialmente combinado al estado de ¥n Si, se halla el mzufre comti-
nado al hierro; deducido esto del ataque cupro-potasico gque deju un re-
slduo formwado por una mezola Jde sulfuro de hierro y sulfuro de cotre,

Hay ei se juiere, produccion de un estado de equilibrio entre sili=-
ciuro y sulfuro de manguneso, dependiente de los porcentujes que de dichLos
elewentos se encuentres en el prroductc consi.erado.

En aceros ricos en manganeso y muy carbursdos, se han hallado carbu-
ros dobles de compoaicién compleja; rero eiempre carburoe de hierro y de
manganeso. Ls separacién se yuele efectuar por el netodo de Curnot y Gou
tal, rero su determinacidn ee en extreno complicada dadir la variedad de
los carburos exlatentes y sus propiedades deme jantee,

En las fundiciones grises, jorcentajes elevudos de wwnganeso, influ-
yen poderocauente, teniendo vuecnacucia dichas funuiclones, a convertirse
en blancas durante la fueidén. Actus el mingangdso oomo agente carturador,
elendo ademas desulfurador.

Da una dureza considerable a loe aceros y permite €l cwlentamiento
a tempe aturas =levadas,

Determinacién cuantitativa,- Para su evaluacidn cuantitativa pue.e



recurrirse a varioe meétodos que podriamoa asrupar en varias secclones, sc-
gun se trate de métodos gravimétricos, volumetricos ¢ colorimétricoe.

Metodos gravimétricoe.~ Se trata de métodos basadoe en lwu precipitlae
cion del Langaneao pnrevia sevaracion del hierro or cuzlquicra de lose 6=
todos conocidos. Son por rezla geueral métodos que resultan aplicables
cuando ee frata de norcantajer ue mwangunaso apreciatles. Pero en funudiciyg
nes en que en cala Tromo se halla raramenté 0.015 © 0,030 de manganeso, en
presencla de cantidades de hierro gue o2ecilan entre 0.90 y 0.95 por gramo,
el rrocediriento ndjyulare condiciones de i1nexactitud que le hacen desecha-
ble.

Fl caasico métoio de separacidn dsl nierro por el acetato de amonio,
dicolviendo el precipitado ottenido y reprecipiténdole al estudo de hidra
to nuevamente oon acetato, -ara eliminagle truzas de wmanganeso que siempre
arraptra, es demasiado largc y complicado. Se requieren trés precipitacio-
nes, dos de jgierro y una del ranzaneso.

El método del,clorato ha sido proruesto en forwas diversae. Rollet(3)
ataoa una cantidad dada de metal (de 1 £ 3 gramoe) por 30 cc. ide “cidgo ni-
trico de 35° Bé; la operacidn ee lleva a cabo en cépeula de porcelana de
850 cc. de capaoidsed. Se arfade 8-10 g de clorato de potucio y se lleva a
ebullicidn durante diez o quince winutos. El wmanguneso ese precipita total-
mente al estado de biéxido, ararastrando consizo uuna ;¢4 .ena cantidad Jde
hierro., E1 preoipitado obtenido se disuelve en aciuo olcrh{urico, previa
filtracién, y se separs el hierro por el metodo Jel acetato sin recurrir
a la precipitacién sesunda, como en el caso anterior. En la golucion ee
puede Jeterminar el man aneso como indica Arth(4) =1 estado/de fosfato amo_
nico-manganoso que por calcinacion ulterior da pirotoafato de manganeso,
el que, multiplicado por 0.387 di el wangzaneso gorrespondiente, Segun Fre-
senius, los datos obtenidos son algo bkajos,

Métodos volumetricoe.= El método ael clurato, Jeterminando luegzo man-
241Neeo por volumetr{a, 88 conoce cn Inzlaterra y Anérica por ¢l nombtre ue
método de Ford-¥illiams(5), en Alemania se llama Humpe-Ukona(6)

Lz técnica propuesta por Hillebrand y Cuzan(?) consiste en trutar 3 g.
de la muestra por 40 cc. de acido nftrico al 1/3 y evaporar hasta consie-
tencia sdruposa, Afladir 40 cc. de acido nitrico concentrado y 3 g. de clo-
r.to de potasio. (Como se comprende, en el casc de [ufldiciclew ser{a menes-
ter separar previamente grafito parz evitar explosiones),

ry ’ - -~ -
fe lleva a ebullicion durante 15 minutces y se ahade nuevagenteld cg.

e — —



Se enfria rapidanente, se filtra ecbre amlianto, lavundo hasta elirinacion
del hierro., Se vierte el preciritado en ung vaso afadiendo un exceso de
sultfato ferroso y titulando con rpermangnnato de potasio.

Aplicado el metodo en esta forwa, me ha dado resul tadus aproxisados,
algod kajos en relacion con los que he obtenido pon el wetodo de Velnard mo-
difiocudo por Wolf.

He obtenido pars la fundicidén N® 10 (vease andlieis), que contiene 0.5l
ror cientos

O.47 - 0,48 = 0450

que dar{an un término medio de 0.483, cifra aceptable,

Los inconvenientee que el wetodo presenta residen en eu ejecucién lar-
ga, en lo molesto del desrrendimiento del cloro y en la influencia de peque
fias cantidudes de acido clorh{drico que dificulta la operacion.

Procter Smith(7) ataca 0.3 de metal por 10 cc. de acido nitrico de
densidad 1,80 calentando hasta completa eliminacion de vupores nitrosos. EN
peguida ee azregan 10 cc. de solucion de nitrato de plata N/100, se agita
y se trata la solucion per 1 g. de pereulfatoc de amonio sélido, calentando
cuatto de hora a 70-80°. Si le solucion se enturbia por preciyitucién del
peroxidc Jde munganeso Jebe repetirce ol ensayo con 0.1 de metal. Después
de enfriamiento se diluye a 40=~50 cc. y se titula con una golucion gue
contienes

&ciuo arsenioso 0.5 g
carbonato de sodio 1.5 "
fgua destilada 1000 cc.

El t{tulo del anhidrido areenioso se determina con un acero tipo de
composioién normal. Ledebur(8) acon=2ja no utilizar e:te w.2t0do fara las
fundictonees grises dado que, siempre Guelda en el residuo silicico peque~
flas cantidades de manganeso, Fllo se puede evitar de dos maneruss valoran
do manganeso en el,resiuuo, 10 que ee wuy engorroso y largo; llevando el
ataque con acido nitrico ae fuer%e concentracién y operando cusi a segue-
dad en bafio de arena., Fite U 1ltimo aétodo me parece mas aceptiauble y rapido.

Travers(9) adopte ei metodo cun ligeras variuntes. Ataca con acido de
densidad 1,10, llevua a ebullicién, arade o0 cc, de agua fria de manera de
llevar el todo a unoe 40° C y luego trutz por & cc. de nitrato de plata N/10
y 1l & 1.5 cc. de persulfato de amonio en no 'ucidn saturada., Al cabo de tres
minutoe apurece la coloracidn vicoleta, titulundo ifuegce con polucidn de anhi

drido arsenioso,



)
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Leuebur(10) afirma que el neteidc ude Procter Smith e ncoessrio sfec~

tuarlo con aumo culdado. ¥l stsjue, crerandc segun inuleca él, ge lieve 3 (
c¢abto por medio de unu mezela rulfé-ni{trice (15 oc. Jdo acldc sulfurico «l

1/3 y 3 cae. de actdo nftricec 1.20)., S1 se trats Jde furuioiouss grices se

o v—

se;nra previnmente el grafivo por fil*rncidn,.

| ——

En 1las diverana &nvesatl;i.cicnes curntitalivas,cpcrandc sobre ol il-
quido filtrado  ara 1 detarmisncidn ¢f1 munghlienc, ue constutuao li ercs ;
veztigiocs de mung~nano en el residuc ns wcowpaiin sl prafito, jpor o gque ;
orec ve juain arlicer el metouc alrectamente, provii filtracide oI Ge=
rrrar el prafito,

P:urn oxidarx ﬂﬁdehur utilizn 10 cc. de solucion de nitraic de plate
al 5 o/oo y 15 cc. de perculfrto de :renio al 6 %, chlentnnio hnsta que
no e note dee«prenldimientc de gnnrea. Dice o1 wutor = sl 1n dcucomposici5n
del persulfato ee insuficienta, re hella facllmente ciiras use fuertes Ia
ra el manganeso, mex ror reoxiuncign del ;rotdxido de mhugaNeEO vy recxi=
da, sea porqué el pereuvlfatc tiens rocion sobre el aniiuriuc arsenicsece

Se trata de un metodo 1leuo Je inconvenieutes: iciuo pre ente al o=
lentsr, tiempo de cslsntamliento, voluwsn Jdel liguide =1 erectusr la titue
lacién, oantidad de wunganeec rrerente (rars evitar rreciritrciones} etc.

Deisa(ll) trata el 1f{quidc en jue ce ha efeotusdc la reaoccicn oxie
dante ;rarn producldr éclgo perhangénico por 6x1do de zine en il;erc exce-
€0 y. titula eon anhidrido arsenioso en rrecencia Jde un excesc de suifato
de zinc. Lus ocantidadrs de Oxilo de zinc an exceso y eulf@tu Jde zino, eon
& y 10 grauwos Teupectivarente. Se obtienc anl segul el wutur, el reeulta=-
4o que ocorresponde m 1a renccién teorios:

3 Al303'+ 3 Un30, = 3 59305 + 4 Mn Qg
594 gramos de anhi.irido arrenloso correwsronden a 270 ;roece Jde muNpanesd.

Il método de Knorre(l2) oconsiste en tratar el retal p r sciic sulfu=
rico al 1/10 y en oaliente. Una vez terminn.o el decprendimiento de hidré
geno se filtra 1a solucidn y 86 lava con figun frisn haeta que no puee hie=
rrc en 2l filtrando. Se aiinde ennecuida 80 o. de soiucidn de pgersulfuto
ae awonio al 8 % pnra ouds gramo de funldioion tourdu. 26 lleva e; todc
s ebullicidn durante 15 rinutoc, previe aprosadé de aguw de weaern de
llevar el volumen s 300 cz. Despued de dicho tiempe de etuliicion ¢ dee
j» repoenr el pracinitndo, am le hnge casr eobre un filtrc de 8 cm. Jdo
diametro, ce lavn con acide = .1firico ruy <iluido y e titula con sulfato

ferromo.



Segun Ledebur(13) loe resultado: serfun un pooo bajoe por lo que ha-~
bria que multiplicar el t{tulo en hierro del permanganato por 0.501 en lu-
gar de 0,491, Segun ensayos efectuados por OEeoch, el factor teérico 0,491
da resultadoe exactos.

Heike(1l4) dice gue este método, al igual que el de Humpe, sirven so-
lanonte para la determinacion dsl minganeso en productos ricos, cowo los
"epiegel-cieen", ferro-nangunssos, etc. Si ee treta de fundiciones es ne-
cesario sfiadir un exceso de acluc eulfirioco. Propone en el trabajo citado
operur de la siguiente maneras tratar disolucidn nitrica por amoniaco has |
te cuci neutrulizacién, luezo 100 cc. de persultato de amonio al 6 %, di-
luoion u 350=300 cC.,hacer hervir 5 o 10 minutoe = anadir 25 oc. de dcido
eulfurico al 1/5 y filtrar despueé de 15 minutos de ehullicidn lavando oon
ngua acidulacda con acido eulfirico 4 0 cinoo veces €l rrecipitado.

El método de Schneider(15) consiste en atacar el metel por acido nié
trico de densidad 1.20, llevar o ebullicion y lueeo de jar enfriar, Se aiia~
aue otra porcién de dcide nitrico (25 cc.) y una pequeiia cantidad de pero-
xido Je bismuto (2 a 3 gramos) agitando fuertemente, Se deja reyosar 5 mi-
nutos filtrando luezo en un talon de 1itro con tubuladure lateral (pueue
utilizarne un vaso de Frlenmeyer npara vac{o). Fl ftltro se huage oon algo=
don de vidrio o smianto calcinado y tuesto en solucidén de dcido nitrico
y luego de permanganato de potasio, lavando luego fuertemente con agua des-
tilada, F1l filtrado debe pasar limpido, de 1o contrario decrhe volverse a
iniciar la filtracidn. Cuando el 1iquido de lavaje raea incoloro se titulsa
con aguz oxlgenads dilulda,

En lugar de utilizar peréxido de biemuto puede utilicsarse el biemuta-
tc de scdio, Hillebrand y C«in(16) aconeejjam operar asig Disolucidén de la
muectra en 50 cc. de acido nétrico al 1/4, filtrar despuén de ebulliolén,
adicionar 0.5 de bismutaic Jue sodio, calentar uurante algunos minutos has-
ta desaparicién del cclor roda, Afiadir sulfato ferroeo para clarifiosr la
solucidn y eliminar loe éxido del rn{trogeno por ebuilicidén. Pénese exocesc
ce bisuutato deepués de eniriamiento, ahade 50 cc. de acido nftrico al 3 %
y filltra a travée de filtro de amianto. Titulase con solucidén de anhidrido
assenioso titulsda,

El biemvtatc de sodio puede prepuarurse zediante el nétodo de Reddror
y Rauage(l7?) . Paru ello se culienta al rojo 50 partes de soda cauetica
en orieol ce hierrcu, se arfw=de vcrppouvense v.orciones dizz rartes de nitra-
tc basico de biswuto previamente secado en estufa. Se agresa eneeguida doa

par tes de peréxido de sodio y la marn iwndida, de color ararillo-verdoso



liseramnente pardusoo &8 colcca en un recirpiente de hlerro en el que se en-
fr{a. Cuando ae enfria completzmente ce la retira «del recipiente, se la
desxenuzi cn un morterc y 82 disuelve ror sasua toda la puarte soluble, fil-
trando jor aaiantc. El re siduo se seca en estufe y se rulveriza,. Determi-
nazee su poder oxiuante afiadiendo meaio gramo a unas solucidn titulida de
gulf=ts ferroso y crleularndo 1 contl il de ox{geno cedldo.

Brearley e ILunotson recowiecnaen (i nIAar en ausencia de acido nftzizm
clorh{Jrico, aconse jando que, &l B2 encuentra nre:ente el acido sulfuri-
co ecte no dehe pasar de una concentracién corrcerondiente a4 la normal(18).

En lujur de sulfato ferrnsc, nue ee utilizs también pers la titula-
0idn, pue.s uesrse sclucién titulads de ajus oxigenada. Precents ests el
incuaveniente ue RXXAX descomponerce er nrecencia ve =sales férricas, de
ai.d {1 @& ics resultedos obienidos sean w:ayores yue los reales.

Blum(19) tora ;sra ensaysr cuantitativamente el métouo del biswuts-
to, eolucicnee de cultfato de sanganeso. Previamente calient: eet: sal du-
rante un tiempo largo, a 450-500°, en ents forma consisue cbtener reeultu-
doz que correspenden al 100 %, Para la titulaoidn del permanganated obte-
nidc utiliza sulfato ferrosc, emplenndo pura valorar el =xceao de sulfato
ferrosc, soluciones dilvidas Jde rerman-znato, 0,03 N y 0.1 N, Recomienda
el autor titular ¢l pernzngunsto de potasic por el metodo de wac Bride(20)
consistente en aanplear oxalato de scdio en medio sulturico pars la desco=
loracidn,

Fl método de Rote Frde(8l) ajlicable a fundicicnee, se lleva a cabo
por ataque inicisl nitro-sulfiricc. 5 g. de fundicidn 6 scerc son ataca-

doe por una mesclz formada por:

Acivo nitrice (1.20) 325 cc.
Ace sultiricc lsi 120 "
Azua 135 *

Li wezcla ¢e vierts an la ;ropcrcién ae 80 cc. [OXr cada O g e 4€ [IO
ducto empleado. E1 ataqus s= lleva s cuabo en belon aforado de 500 cc, y,
terxinudo este, se calient~ 2.1 bulio nsria haeta deeaparicién e vapores
rutilentee, Se cullentn luejo a4 mscharo Buneen nieta cowpletlsz aisclucion
completnndo &1 volurer de 500 cc. Se =2ita, injisndo reposur hasta comple
ta limpideze. Se toman 10C oce y se& cclccun en talon de un litro. Se afiade
3 3. de perdxido de borio; ee agics fusrtauznte; se ryr-gan 13 co. de aci
do nitrico de dencidad 1.20 llevando lueso a un volunen de 400 cc. y ee

calienta en wechero haects ebullicion, manieniendo 15 winmtor suta tempera-



tura. Se rdtira del fuegc y se uaiude lechadn de Oxldo de zinc, resoviendo
fuertemente después ds cu.a #1i0idn Jde este. Se siguc agregundc hastu com
pleta precipitaoién del hierro (reconoeoible por lizero precipitado blan-
0o debido a un ligerisimo exoeso de Oxide de zinc). Pebe ocuidaree de que
dicho excewo dea muy detil, de 1o contraric el liquido que sobrenada que-
da turblo y dificulta la valoracion, Cunado se ha llegado a este punto,
ee JdAa un lizero hervor al ccntanide del aldmn y se titula con solucidn

de peruwsanganato de potasio hasta ligero tinte rosado. Se sfectuan Jdoe ti-
}ulacionea, le primera Je las cualz2se ee J.eva a cabo jor uproximacién,

es uecir, ein preclelon.

El método da buenos resultados, cowj:arables con los gue =e¢ obtienen
con el metodo de Yolhard, wtilizandose e.. muchas usinas como control de
otros metodos.

Para una fundicidén contenlendo 0,51 (N°® 10 cuadro de andlioie) he
ottenido como termino medio de trée determinaciones:

0.498 %

Sin duda alghna, el método clisico ae determinucion Jel wal  aneco,
es el de Yolhard-Wolff. Kl primitivo procedimiecnto ue Yoluard con las wo-
dificaciones propuestas por Wolff, es el we touo por el cual lu nupor puar=
te de las ucinas metalﬁrgioaa, determinan mangerneso. La conetancia de loe
datos, unido ello a la variada critica de que se le hu kecho cbjyeto, sin
que el meétodo decrerezoa, ha hecho gue nuestra atencion se councentrase en
ou estudio eepecial en lov jue reurécta 2 1la constancia de loe datos obte-
nidoes(33),

Eoti baszdo en el ataque por acido clorhiudrico del uwetal, cperando
de manera que el manganeso se encuentre al estlado de protéxido y el hierro
al estado de pcréxido. Se ;recipita el hierro por el 0xido de zine y el
manganeeso e titulado por solucion velorada de pernmznganato de potasio a
uni temperatura de 70-80°,

Se disuelve 1 g, e metal ror 30 cc. de acidc clorhfdrico concentra-
do, calentando debilmente, Cespues de disolucién ce afnde 1 ge de clora-
to de potaeio y se oalienta Lasta dec.rendimiento total del cloro. En el
ca80 Jde lue fundiciones conviene filtrar la solucion clcrhiuricu antee
Je afimdlr clorato. Lu filtrucidn se lleva & cabo previa uilucién, sep&run-@
do as{ el grefito. E1 filtrado ese recoze en capsuls us porcclanu y se lle-;
va a sequedad., Se trata nuevanente jor dcido clorhiirico y por peguenc cul |
tidad de clorato. Se crlienta haete gque no se note desprenciwmiento Jde clo-:

ro y ee diluye a 400 c¢cc. colocando el liquldo en un 8760 de kFrlenueyer de



litro, S2 afinde oxidofide zinc en lecha.da acuosa (el ¢xido de zinc dete ser
excento d2 materia orginica, y ademas no dels ccnsumir 1 g. de cxide né
unu gota e permnazanatc N/80- se bz utilizado o0xidc de zinc fuertemente
caleginizdo u sorlete, guardando lue,o el producto una vez secc en secados
a clceruro Je calcio, en frasco esnerilado, hien cerrado),

Se auiinde el Oxido de zine hasta lizero exceso de este, teniendo to-
gae las precauciocne:. gue se inliczron enteriormernte., Un exceec de Srido
no solo impide la titul=cidn einc arve ds renultados clempre mé. 8 ba jos,.

La reacsidn acria:

3M4n O 4 34 K Mn 04 3 Zn0O = 2 KCl: 5 Mn Oz i 2 2nCl,

Ls eolucion que se utiliza de permanganato ue potapio se titula con
oxalaty de sodio, siguiendo el método de Mac Bride, o con un hierro de com
poeicidn conocida., Fl t{tulo en hietro dol peraansanato, multiplicado por
0.3958 d¢ 1is cantidad de manganeso, Ledsbur adopta este factor(33), en
tanto jue, ¥enceliue(24) adopts el factor 0.307., Ghilain adoptz C.304(25)

He adoptado el factor 0.2752, habiendo obtenido para lae fundiciones
los resultados que se& mancionan en analiele,

Fischker(26) utiliza un excrso de Oxido de zino, afiade permanganato
h=gts coloricion ligeramente rosada y luego acidificz oon fcilo uecdtice
velvienldo o titular con jpersanganato. La forma oreratoria ss unélozu u
la citadn, 20lo que efectia la primera neutralizacidén con eodu lLastu li-
sera alcualinidadg, luej o zcidifics con dcido ewlfirico diluddo. Ahude 6x1
do de zinc recizntereante caloinaldo y 10 z. de sulfato de zinc.(Enf ais
deterrinaociones he utilizado :ara cada ensayo 5 g. de sulfato Jde zinc,
orerando sesun Yolhard-¥olff), Tituls como ce indiod.

fi bien es clerto gue s=2 obtiene uns coloracion roea jque deasaparecos
con acido acatico y vuelve n reararecer por =sregado Je cantidades ulte-
rioree de porranganato, ioc resultuados sliewpre won algo elevadcs, al se
opera cowo yo lo he heclho,con productos pokres en . zngunewno, Aci por ejemn
plo, uni fundiclon gque contenfa 0,51 me pa dedos

0.54 -~ 0,57 - 0,56

1o qus darfa un térwino rwedio de N.558 cifra algo alta. AdemwAs, la

sancilles del ir@tcdo original hace jque este mwetcdc sea Jdesechable,

Deisa(37) proprone ucs N0 LodCs para loerss resultados cxecloss 19 nsu

. 2 » ) ’ ol . 1
tralizacidn por carbonaic ue potacl- y titulacion efectuada sgregundo exce

’ . . . .
60 de parmeagansto ue rotasic y lue ¢ Cxido do zince en peguena cantidad,
-~ N ’ N .
titulando el exceso de peruanganato ror cualjulera de los metouos conoci-

- ’ . . 13
dosy 2® agre;ur & la soluoion, o0xide de zino y anadir de un solo golpe



todo el rermanpanato necesario,

Esto ez lo que se Benliza aproxisadamente, operando cowo indica el
wétodo de Yolhard. El Frimer esmasyo de uproximacién, permite etectuar la
titulacion rapidamente aradlendo la totalidau del permanzianstc neceeario.

Reespectc al metodo de ataque Mayer(28) ha realizado un proiijo tra-
bajo. Utiliza pura el ataque cuatro {ormas diversaes

l.,-~ 4 g, de fundicion con Cl1 H concentrndo, oxidacion con clorato dc
potaeio, eliminsoion por zbmllicién, diiucién a 1 litro, dee;uéa Jde preci
pitar  or oxido de zing, filtracién y toma de 25C cc y titulecidén sin als
dir dcido nftrico,

&e=~ El mismo procediriento pero oxidando con gcudo nitrico concentra
do en lugar de clorato de potasio.

Je= Disolucidén de las wiemus cuntidadee poro en geaciuo niirvico de
densidsd 1.30. Lo demie igual.

4,- Disolucion en acido nitrico 1.20, con agregado de alsunas gotas

de ¢cido clorhidrico.

Resulitndos obteniacs por el autor:

I il 111 IV

Fundicion blanca G406 2.47 .48 <S4t
. grie 3.88 3.88 <.84 d,84

" Jde woldeo l.14 i1.11 l.11 l.12
Acero 1 0.39 0.40 0.386 0.39
» I 0.88 .88 0.88 0.68
Spiegel 1,86 - <e93 12.98
Ferro-manguneso 75,73 - 75.68 73,58

Por los resultados obteniuoe se lliega a la concluwion de jue 1loe mé-
todos de wtlujue propucsiCe [OTr vi zulor, $vu aceptavier uawa la constan=-
cia de los resultados.

No esc mehester fiitrcr el Oxido de nisrro obtenido, pucsto jue se
reune con facilidad en ¢l fondo del vasc en ue ue efactie lu titulacidn.
Inolinsdo ligeramente €l erlenm=yer, permite reconcoer si nay excesc de
rermanganato de prctasio. Fl aszicnto del precipitaao dura meroe de un mi-
nuto, 8i la temperatura 12l contenico ec de 70=80°,

La filtruoidn da en muchoe CasCu Tewultudcs bajos, deriuo seguramen=
te a la formacion de Oxidcue infericres del Raiiyancss Gue con retenidos )
ror el tilti¢ quo se utilioce.

- ’ . . -
Lo constancia del metouo no neceositu recowendaciones. Con variae



fundiociones de las que he tehido coasidn de analizar, he ensayudo la cons=

tanoia del método:

Fundicién 3: 1a determinacién 0.38

2a v 0.38
3a " 0.39
Gu . 0.38
Ha " 0.39
Fundicién és  1& . 0.35 '
& . 0.37
3a b 0.36
48 . 0.36
Funuicidn 10e 1la ’ 0.51
34 . 0.51
oA n 0.52
4R . 0.31

No ee trata de un meétodo que prermitu segulr 1z vigilancis de una fa-
tricaciodn rapida; pero sus resultados son tun exactos, que aun ajuellas
usinas sue utiiizan w6 todoe répidos, llevan un ccntrol de ajuellos [oOr
medio de cste wétodos

Métoldos colorimétrico.= No cube duda de que, loes métcdos colorime-
tricos son los mas rapidos que existen y a 2u vea los mic sencillos.

Lo COmp&rucién de tinte es operncién que puede realizarse facilmente
y iernite obtener resultadoo compurables. Pero, comc 1o accnseja Fresenius
(38) la comparacion debe siempre realizarse con matuales de cowposicidén de-
finida, dc 1o contrurio los resultados son errouneos, por obtenerse colora-
ciones de E® pooa comparabilidad con esoluciones puras de permangnnatc ae
potasio,

La cantidad Jde hierro presente modifics 1la ocloraciodn y es per ello
que todoe los né todos colorimeétricosddben realizaras con productos cuyo
rorcentaje de man;uneso no een muy distante del que contiene la muestra d
analizar,

La oxidacidn Ol ei persulinto de aronio, por cil poroxido 4e turio,
por ¢l tismutato as codio; haf aido ;ropuesta vor infinidad de autcres,
varizndo muy poco lo gque reepecta o tecnios,

Entre los metodus empleados pofdevos citar 21 expleadc por Ledebur(30):

p r Gl 1 74 n&,d.hc




sencia de peréxido de plomo, Disuelvese en baldn dforado de 100 cce 042 §.
de fundicion o acero en 15 a’ 30 cc, de scido nitrico de amxisik deneidad
1.40 ocalentando a la ebullicidn, manteniendo la temjeratura nusta Jue no
ee des; Tondan mae vapores nitrosos; ee enfris, ee lleva sin 1iltrar has-
ta el trazo y se agita el todo ;.ara mezoclar hien, Se ueja rejosar y pura
oada determinecion ee toman 10 oc. que se vierten en vivos ue uw. capuci=
died de 7?5 oc, ahadiendo 2 cc. de Zciuwo nftrico. Se lleva a2 la ebullioidn
y se ailade una pequein cantiusd de vorixide de plomo, sin que seca un exce-‘
80; la ebullicidén se mantiene durante dee minutos y se &eja lueso enfriar,
el peroxido de ploro Be se:ara por reposo, Se filtra o traves de un filtro
de awiaato y se compnra la color cién con una sclueion tipo e jerrangena-
to ue orasio o0 nejor oon un acerc tipo de conposicién conocida. Le.sbur
aconse ja efectusr cuatro ensaycs y tomar el término mcdio de lis deterwi-
nNacivnces electlanins,

Ly cowmparacion de tintes es pueds verificar utilizando tubos de Eg_er
tz, Jde lous que se utilizan para el carhono,

Conclusiones.= Por ataque oon acido nitrico de densidad 1.20 mante-
niendov la ebullicidn despuss de discluci’n, durante uncs cincu winutoe,
queds un residuo insoluhle que contiene solo ligeros veetizi s ue manga~
neso,

Los metodos zravimetriocoe no eon agoneejebles uade 61 jurceutuje bu-
jo de manganeso de las tundicicnes. Sin embargo el metodo Haape y Ukena,
oper:indo ocomo indican Hillebrand y Cain, permite cbtener resulta.os aproxi
mados, No es recomendable mor no ser répido.

El metodo de Rote Erde se re~¢aizsnda por eu rajyidez y exactitud,

La determinaoion dJel manganeso por el metodo de Volbard-%olf! ee la
que reruite obtener rnculiados mAs exagtoe y conetantes,

Los metodos colorinétricos eon recomendanles, Cuuniuo £e€ €;:6ra con ti
pos de COmpoaicién definiua, cowparandc las coluracioneus prouucidas, Son

sin uuda alguna, loe precedimientos maes rapidos,
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CAPITULO VI

= AZUFRE =

Al trutar en el Capftulo anterior, lo reddcionado con la forma en
que se erncuoniriz el manyaneso en las aleaciones de hierro, hac{awos notar
la afinidad existente entre dicho elewento y el azufre,

Débamos tanbien nociones de los t;abajoe de Carnot y Coutal sobre la
eeparacion del azufre, Por tratarientc con la solucidén cupre-potésioa la
totalidad del azufre gqueda en el residuc insoluble, Jyuntamente con el ei-
licio, el zrafito y el fdsforo(l).

El azufre e jerce aocidon dailose sobre los rroductos siderurgicos,
siendo au accion tanto was intensa cuanto mayor es la pureza del metal., El
‘porcentaje ue azufre de 0.10 a O.l4 % es tolerado facilmente por una fun-
dicidn que se vuelve con su agrezrado &8 dura; en cambio para un acero po
brz en elementos extralos, porcentajes de 0.03 y algo superiores a esta ci
fra, determinan alteraciones en las proyieldndaes mecanicas deal mismwo.

Lo determinnoion del azufre se efectia por lacs tres f.rmas oconcoi-
dasy gravimetrioamente, volumétricaaente y colorimetr icamente, .

Detgrlinaoién ;ravimétrica.- Puede llevarse a cabo previa oe;aracic
del hierro o directamente sin eeparacién. Todos elloe rerosan en la deler-
minacidn del azufr :, deducide uel sulfato Jde rarlo formado por precipita-
cidn usl doido sulfuirioco producido por oxidacidén del azufre.

El método de Atnold consiste en precijitar directrnente el azufre
sin eliminar hierro. Sc toma 6 g, de mueatra que ee mezclan con 1 Z. de
clorato de potasio y se tratan en cépsula de rorcelana oubierta con vi-
drio de reloj, por 50 oce d4e acido nftrico que contenga 1 cc. de bromo,
Cuaruv el deeprendimiento gaseoso ha terminado, se agreian 10 cc. de éci-‘
€40 clorh{Jrico, se evapors 8 sequeuad sobre bahbo ue arena y se calicnta
en estufa a 105°C duraunte 5 6 © horae. Se retoma por 30 cc. de &acido
clcrhidrioo, se evapora jara reducir el volumen a unos 10 oc., se diluye
con asua y se echn la s0lucidén en un baldn aforado de 80 cc. Se filtra a
tragéz de un filtro plegado, se foman 50 cc. del 1fquido que filtra y se
tratan en frio por una solucidn de cloruro de bario (20 co = al 10%). Se
lleva a 100 oc, se agita y despuésc de 13-24 hcras de raeposo se filtra po’
Jdecantacidn y 89 recoge el residuo sohre filtro tarado encenizas, lavan-
do nusta eliminar completauente el hierro, para 1o gque se wutiliza écido;

clurifirico at 10 %



£l precipitadop una vez lavado se calcina y se ddduce el azufre
contenido multi-licando el sulfato de btario por 0.1374. EI método es al
go largo y addmas no es exacto por arrastrar siempre algo de hierro el
preci;itado obtenido. (3}

La fundioidon N® 9 que contiene 0.10 de azufre, mé dié como terui-
no medio de dos valcraciones 0,116, lo que dar{a un error de un 16 $or
cien gramos de azufre, o sea un er.or de 0.016 por cien gramos de fundi-
cidn. Sin embargo dicho error, puara las fundiclones no es arreciable. t

Carnot y Goutal y Meineoke, salvan dicho inconveniente eepurando
prcviamente el hierro. Carhot y Goutal tratan el residuo obtenido por tra
tariento con solucion cupro-potéaica, por una mezcla oxidante y lueyo de-
terminen sulfurico mediante métodos anélogos al utilizado por Aenold,

5 g. de fundioldn se tratan por 50 g. de cloruro oupro—potésico en
solucidén neutra, Se efectia la operacidn a unos 70-50° Jue.dands un resi=
duo que contiene la totalidad del azufre. E1l tiempo Jde disolucién de 1la
fundicién var{a oon la compoeicién 1e la nisma. Cuando gueds s0lo un pe-
quefio reciduo, ae agraga unae gotas de acido clorhidrico y e lleva a ebu
1licion hasta disclueidn completa de las residuos de cobre. Fl rsciduo se
recoge en filtro .e amlanto, se lava bien con agua hierviendo hasta elimina
ci6n de las sales de hierro, lo jue se concigue fucilmente luvando con aci
do clorhfirico diluido. E1 residuo conjuntsuente con el ai.ianto se coloca
en vaso de precipitacién y se oxida por una rezcle de 5 cc. Jde dcido ni-
trico concentrado y 1 g. de clorato de potasios Se deja actuur durante al
gin tiewpo en frio, luego se evapora a gequedad. Fl rc-liuo se toma por
agua acidulada con &cido clorhidrico, se filtra para serarar la sflice, el
grafito y el amianto y se 1lava pata disolver todo el sulfzato formado., En
el 1{quido Jeterm{nase sulfirico wediante sclucidén Je cloruro de bario,
precipitando a la ebullicidn, en forma ordinaria,

Los resultudos obtebidcs son constantes y el sulfuto de bario ob-
tenido contiene solo lizeros vestiglose de hierro, no apreciables por la
balanza. He utilizado este meétodo para todus las fundicione: analizauat
y me ha servido por su exactitud, para apreciar la justeza dJde los otros
métodos ensayados.

Metodos hay en que el azufre es Jdesprendido meliante dcido clorhi-
drico aleatado de hidrogeno sulfurade, oxidado luego eote, y determinado
bajo forma de sulfatos, Las oxidaciones no son siempre totales por lo cual
los métodos busados en la oxidacion no son siempre recomendables. Trautmannf;
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en lugar de hacer desprender hidrégeno sulfurado, ataca dii ectuvente el
mwetal en corriente de oxigeno recogliendo el anhidrido sulfuroeo produciuo,
en una solucidn de soda caustica. Por oxidacion ulterior transforma los
sulfitos en suliatos y determina gravimétriocanente azufre.(3)

Métodoe volumetricos.~ Son loe métodos mas utilizados ordinariamen

te, presentando ellos la mayor rapidez y condiciones superiores de exaoti-
tud, .

El metodo de Bouesingault(4) consiste en tratar una cantidad deter-
minads de fundieidén poracédo sulfurido diluido y recoger los gases que oe
desprenden, previa calentamiento en horno de Merwer y en presencia de hi-
drégeno, en una probeta conteniendo solucion hitulada de nitrato de platu.
Jop hiJrégeno sulfurado desprendido determina 1la tormacidén de sulturo de
plata. Separado este por filtraoién, determinase el excoso de plata que
no §a sido transformada en sulfuro y por diferencia se obtlene la plata
transformada en sulfuro. De esta cantidad se deduce la cantidad de azufro
desprendido,

E1l método de Rollet(5) esta basado en la determinaoion del azufre
al ecstauo de hidrggeno sulfurado, utilizando parn la determinacion de es-
te un dispositivo esrecial, Il hidrégeno gulfurado se hace pasar por un
tubo de porcelana llevado al rojo, conjuntauente con una mezclia de S volu-
menes de hidrogeno por oada volumen de anhidrido carbdnico.

F1 hidrogeno sulfurado, deppués de salir del tubo de porcelana pa=
8a A unos absorbedores que contienen nitrato de plata en cantidad oonooi-
da. En cada una de las bclae absorbedoras hay una oantidad correspondiente
a una oantidad de hi.drogeno sulfurado.( a absorber)

Es sufiociente contar cuantas bolas absortddoras ezicten en que se
nc ta precipitacién de la plata, para conocer 1l cantiauu de azufre conte-
nido en #l peso de suetancia empleada/

Si se quiere, se puede obtener resul tados anélogoa utilizando en
lugar de nitrato de plata, acetato de plomo. Fn el laboratorio de la ®om-
paﬁ{a Industricl de Fleotricidad he visto un araratito que consta de va-
rios tubitos en los que el hidrogeno sulfurado burtujea dando sulfuro de
plomo, Por la cantidad de tubitoe que presentan preciritado, se caloula
directamente la ocantidad de azufre gue existe en el yroducto.

Campredon(6) ha modificado el método, recogiendo el hiqrégeno Bul=-

furado producido,en solucion de acetato de zine y valorando por iouo la
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ocantidad de sulfuro formado.

El aparato destinado a la determinacion enta constituido }ors un
aparato de Xipp destinado a la produocidn el hidrogenc. Un aparato de
Hipp para rroduoir anhidrido carbonioo. Amhos gaees son depuradoe por pa=
saje a travez de solucidn de nitrato de plata (&oe frascoes lavadores) y
de asua(un fraboo lavador), Fl ataque se realiza en un arlenmeyer provis=-
to de refri;erante y de un tubo de eeparacién. Del extremo sujerior del
refrizerante sale el tubo que comunica con el tubo de porcelana colocadc
en el hornillo; este tubc comunica a esu vez oon dos fraeccs lavadores en
los que se encuentr: 1la soluoidn de acetato de zinc.

Se opera sobre 5 g, de sustanocia., Se establece una corrients de
anhidrido oarbodnico para eliminar todo el aire del aparato, Fnseguidu se
hace llegar el lfquido de atayue abriendo el robinete del tubo de separa-
0idn. Se dcja producir el atajue en frio uurante algunos wminuiocs, se co-

wienza a calentar y se establece la corriente de hiurigeno, al wismo tienm-

FO gue se calienta el tubo de porcelana al rojo. Cuando el atague estd por

terminuar, EREAZZXIEXEZ® 8e 'ara la corriente ue hiaréﬁeno y se acelers la

de anhidrido carbénioo de wznera de producir en todo el aparato una atmég
fera de ankidrido carbonico para evitar las expldsiones en el uwomento de

llevar a cabo una nueva operacién.

Terminado el ataque se reunen los contenidos de loe frascoe lava=-
doree que tienen sclucidn de acetato de zino y s8e ahade una ocantidad dada
de iodo, Se deja en contacto durante doe o trés minutos aglitando de aumndo
en cuando., Con una bursd&g graduada se deja caer hijosulfito de sodio hasta
coloracion ligeramente anarilla, terwmirando la titulecion en la forwa or=
dinaria vy valiendose de engrudo de almidcn,

Debe tenerse la precauoién de rasar por uns polucion onliente de
soda caustica todas las conexiones de j;oma del aparato, asi couo los tapo
nes de goua que se emp:leen,

El 1iquidofde ataque eetd formado pors

Acido sulfirico 300 cc.
»  clorhidrico 400 "
Agua Jdestilada 100C¢ *

14 <
Solucion de acetato de zince

Fn 1 litro, 25 g. de acetato de zinoc y 1 oc. de 4cido ucg

tico,

t



Solucidén de iodo.= Con 7,928 0/00 cc. de 10do puro con 25 ge de 10uuro
de potasio. 1 cc, de esta sclucion oorr:sponde a 0.001 de uzufres

Solucidén de hiposulfito de sodio.=- Disolucidn de 10 ge e hiposulfito
de sodlio puro y & g. de carbonatc de amonio en un litro Je agua. 15 cc., de
estz solucion descoloran 10 cc. de solucidn de iodo.

Marinot(?7) no utiliza ls corriente Jde hiurodgeno, aifirwandc yue bas=
ta la cantidad de hidré;eno producido por atague Adcido de la runuicion, Ob
tienc resul tados anQIOgos a lose gque e obtienen por el zetodo de Campredén.

Recientemente el rmiesmo autor(8) ha cédificado aun wée la técnicw del
método Rollet-Campredon y por su eimplificacidén hace que sea su metodo
unc de los mas faciles de ejecutar,

El aparato propuesato por el autor coneiste en un uiwpositivo analc-
go al de Schulte-Franke, con la sole diferencia de reactivos de atague,
que son los misnos que adopta Cunpredon.

El liguiuo Jde ataque no ez vertido de ;olpe sino poco & poco, en
esto reside, sezun el autor, el desprenaimiento de gasee corgano-sulfurados,
el la mezcla aoida se vierte de golpe se producen, en taantc que, si es ver
tida poco a poco, ello no tiene lugar, y eolo se jroduce hidrégeno sulfu-
rado. La operacién se realiza con soluciones unéIOgas de titulacidén a lae i
que usa Carpredon. |

Les resultados que el autor cite permiten apinar sobre la bondad

del metodos

Método: Rollet=Campredon Murinot Carnot-Ccuutal
1 0,050 0.048 0.046
3 0.078 0.068 0.06&
3 0.390 0.265 0.260
4 0.136 0.119 0.119
5 0.113 0.100 0.103 .
6 0.091 0.085 0.086
7 0.026 0.083 0.024
e 0.074 0.065 0.066
° 0.058 0.0584 0.051
10 0.070 0.065 0.068
11 0.050 0.044 0.045
13 0.036 0.033 0.031

Marinot, coloca antes del pasaje del hidrégeno sulfurauo por el
apurato absorbedor, un lavador pequeiio & Iin de retener el dcidou clohhi-
drico gue sienpre se desp. enue en pequenas cuntidades y nhuce que los re-
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sul tados cean algo elevauos., Empleando el diepositivo de Rollet-Cawpredon
pero anteponiendo un burbujeador pequefio, con una pequena cantidad de ague
ha enocontraudo cifraec menores en 17 ensayos precticadous, aiendc las cifras
anélo;as en uno #0lo de los ensayos. Nunca ha hallado cifras superioree uti
lizando el pequefic lavador,

La oantidad de acua a colocar en dicho lavador es de 10 4 13 0o,

He ensayado oorn 1la fundicién N 9, el metodo de Marinot, sustituyen-

do el lavador por un frasco lavador comun oon pequefia cantidad de agua. Loe(

resultados obtenidos son analogos & los que se obtienen por el watodo de
Carnot y Goutals 0.097 = 0,089 = 0.103 que dar{e un termino medio
de 0.,0996 cifra analoga a 0.10,

Yita y Mascenez(9) tratan el produoto aiderﬁrgico por acido clorhi-
drico, recoge el gas en solucion de eulfato de cadmio. Una vez terminado
el deeprendiimiento se calienta la solucidn para eliminar los hiudrocarburos
que pudieran haberse disuelto y luego ase saoca el precijpitado colocianuole
en un erlenmeyer de unos 600 coc titulando con permanganato Jde potasio en
precencia de &oido sulfurioc, Fs menester cuidar de gue el Geius clorhiari=-
00 no se desprenda, pués sl ello ocurriera se obtendri:n resultu.os altoe.
Lo reaccidén se rue.ie expresar aals

5Cd 8 8 K Mn@Qq+ 13 HySCqy = 5 CdSO4 + 4 K3804+4 8 MnSO4 + 12 HZO0

El me¢:odo de Schulte-Franke reposa en el princirio siguientes(10)

Si ese hace rasar por solucidn de acetato de cadmio una corriente
de hilroseno sulfurado, ©a precirita sulfurc de cadnio, Fl precipitado se
trats por soluciln de sulfeto de cobre, dando en precencia de esta, eulfuw
ro de cobre gyue se pesa y d2 calcina,

Metodos colorimétriccs.- E1l método de Egsertz esta basudo en el
oolor que toma una lanina de plata en oontac 0 con el hidrégeno sulfurado,
Solofda rezultados para porcantajes de azufrs menoree Jde 0.04 por ciento(ll

libor;(la) ha ideado un méetodo conehetente en la diversa coloracidn
gue tora un trozo de papel emheBiido en solucidn de acetato de cadmio, pon
la accidn directa dal hidrégeno sulfurado. Como el anséeriory segun Led ebur
es metodo que solo conviene para porcentajes taijos de azufre.

Conolusioness E1 estudic de los metodos propruestos por Arnold, Car-
not=Goutal y Meineoke y Rollet-Cumpredon modificado por M.rinot, peruise
llegar a ls conclusion de que el metcdo de Arnold no 14 resultados exace
tos, siendo no obstante ello aplicable a fundicionee.

El meétodo de Curnot-Goutal=Meinecke se recomienda For su exactitud

como metodo de laboratorio,



El mstcde de Rollet~Cumpredon, cuyo ensayoc no he efectuado dd re-
sultados 2ltos. Deduocidn de exreriencias efectua.ac por N-rinot,

Fl wetodo de Nurinot, wodificacidén de los mrétodos Roliet-Canjredon y
Schiulte=Franss, 4% reeultudos comparuise a los obvenidoe por el w6 touo

de Goutzl. Resultado us sus expreiendise y de mic snsayos peroonales.
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CAPITULO VII
FOSFOKO

Per regls zeneral, las fundicionea grises y blancas, contienen progpor:
cionse Je idsroro que raras veces pasan de une por ciento. De ucuerdec con
las investigaciones de Stead(l) podewos, pues, admitir que: "siendo el pog;
centaje de fosforo menor de 1.70, el fésforo ze encuentra al eetado de fos
furc Fe;P el que se encuentra repartide en la masa del metal formando una
solucién e0lida, E1 punto de eaturacion correaponde a un porcgentaje de 1,7(
Pars porcentajes mayores, hasta 10,30 % el foufuro se halla al ectado de
solucién 86lids y al estado libre."

S1 el porc;ntaje e fosforc estd comprendido entre 15.38 y e¢ifras wu~-':
yores, se hallan entonces dos focsfuroas, el oitado y Fe P,

Psaa aqui algo anélogo & lo que Mylius, FOrster y Schdne y Benedicke
hallaron para el carbono. Cuando la proporcién de carburo sumenta ne solo
aparece el oarburo Fe;C, sine tambien el FejzC.,

L. separacidn del fosfuro libre del fosfuro al estudo de molucidn
80lida se efecti~ faocilrente por medic del dcido nitrico Je wensidad 1.30 °©
en trio. F1 fosfure libre no e2 Jdisuelve, mientras que el que we =2ncuadntrau
al estado edlide =i,

Por una fuerte carburazcicn el foefuro libre aumente, de «hi que en
las fundiciones, se* encuentren mezclados ambos foefures, zlendo necoemario
Tecurrir a la sceion de la temperatura pora disclver la totalidad del féu-
foro en el as contenido,

Fl fosforo disminuye a su vez lu 2olubilidad del carburo ue hierro y
ya hemos visto al ocuprnrnos del carbone en 1oe¢ productos aiderﬁrgicon, la
influencia ajercida por el sobre las combinaciones del carbono y sobre la !
formacion del zrafite,

L:. estructurz microecépida de las fundiciones tfosforo:is no se dife-
rencia wzayormente d@ lag fundiciones comunes. Las condiciones e fragili-
dad Jel metal aumentun 3on el pcreentuije de f0uforo,

Metodos de atuque.~- Generalrente se utiliza acido nitricc Jde densidud
1,20, llevando a ebullicidén una vez terminade el atayue sr frio.

Aljunoe autcres recomliendcn 1l'evar = sequsdad el producte Jdel wtaque,
otroe nos:lo hacen, orer:ndc «directumente sobre el lijuidc obtenido, sepa-

rados el ;rafito y 1la wilice que quedan insclubles,



El tretamliento o sejquedad ¢oncigue ae arir la totalidad de 1= ceilio=
proveniente de 1a oxiiccion Jdel silicio,y 1la traneforuccién del fosfcro al
esl:do Us fclde feefdrive; pero, ei tritaroe la seluci{n nftric. de 1la fun -
dicilén, litrada de a{iice y .rafite, yor permin. . n»te de potneic ¢ per aci.
do ordmico (Curaot), el féeforo rae oxlda inte;grroente,

Piust regurisnic trated la fuauileiou )3 deius altrice 7 lue_ v nor
olernfirioco 1levi.nuo lueyc s couj@duu »n bulio de (Xena; Leusbur (c) uics
que Al seurar zllioe, 81 el llquluo Jdobe servir twulien puiea le vilorauidl,
d¢1 fosforo, dei:s colooarse en el fondo e un i~fio de 2rens, la odpeui: eu
que &#» enouentre el reeiduo del 1{quiio se =~taque (evi-or:.de), y llevarlc
&l rojo, m:nte idndola a sertm temyeruturs durante nedia héra,

€1 bien ez cierto nu~ con 8llo x4 logra separar completanente la . {=- ;
lige, (veusa netodo Steokmunn en 51li210) y oxiiar el fémforo, e rejuiere
Pl esta operaoién un tienpe larxo (ntnque, &vaporacién, calulnaolén),
Gjericloaes gque sgeumdxu cunndo wence un par Jde horus. Huller(3d) wtoca con,
wolde af{trioo de uencidud 1,18, lleva & detil enullicién y filtra, £ ti0un-
aC luso la solucién ebtenida yor &1 pervingrnato we otaslo. No llevi o
e juedad y precipnlts féaforc en rreasenciz ie 2{1ios, ¢

En ensayos jve he efectudido, al sepnrar paroiulmsnte ailioo,'ea weclir
operindo @ome Liuller sin 1llevir x iequedud, he comprobzuo #olu en guntauaa
ocasicnes, l» rreseuois de liperes veetiglos de foefero, Funuwlelonan ocn
slavalos joursentajea Jde foeforo (1.15 y 0.83) no Jdierun acuse Jde liu fre-
wengia ue fésforo en le peque.a ountidau de «iiice »ej.radae Eu cola &
Svaw latse solarente vestirios lizeroe de hlerre $ senpinesos S0lo en un cu-
80, y =e araado s{11ce [or el netodo .ie Ctocksunn he obeerviido la precen-
ola Je paguefice oanti luies de foefcro, cerrsgponieientzs a 0,0113 % g. ue
fundio1én, arvor despresiable tratindere de un~ fundioién gue oontenfa !
0.66 de fosforo.

Anora bion._Ea n~ceparia la okidacién por el rermanganato ae potmusic
0 10r =l #oldo orouice? Los datoe obtenides perwitsn gseourar gue 1 ello

no s2 efectia los Jdatos son bajosy

Sin oxid-eian Cxid~cién K in O4 Errer
l 1.08 - 1,07 1.15 ? ’
3 0.83 0.66 6 %

Llevanlo s senuedsd a hafio de arena y al rojo detil, 1w fundicién 1
hi dade re-raotiveoments;

|
Ealfio Je arens 1.08 - Rejo devil 1,15 u



Artmann(4) dice jue 1w oxidmglon es indierensahle, hablendo 1legado '
@ obtener errores huuta de 33 %, No es extraiio que tsl rerdida hay: teni-
16 d:d0 jue opera oon acide nitrioo de denwidad 1,135, el jue, w2yun Drowr
perwite asjar paeur toda lw s{live en solucidn, acido que per su oonosutrs
eion (22 7 g.) no juede tener la caproldad ue oxidwoldn que tleue el de
densiud 1430 (32.36 % go)e ‘

El ut.jue de las fundlclonesz y uewws productos siuerurgiced, por aci
d0o olorh{;rioo, no #s recowend:ble pur eusnte seé oubtienen pér;i¢a¢ asbidng,
& la foruw-o0idu de hldrégenc fostforado y otroe pretuctcs volatiles,

Z1 wetodo de atzque mar apto sori&, puee: atacar un yrune e fundi-
e1on (medic ¢rame sdk el peresntuje en fosfore es sleviio), por 25 oco. e
acide nitrico ie ienaidsd 1,30, Una vez terminudo el wtague &n trio 11e-
var el arlen.eyer en qus ée jroduge el ptague, & balc mar{a, Jue,0 4 pe-
Juefin llawa y wantaner 1la ebullicién durante 10-15 winutes. A {in ue gue
O #¢ reJduzea el voluaen conviane Qolecir sokrae ol erleaueyer un e uelo
embuios Terwinado 21 wtwjue, 2 Jdlluye con u Us cmliente, we Liltlra , la- '
vinde 61 r aidue hesta eliminuoien del Lierre,y ee tratw el 1{ . ullo por
5 oc. de permanganato Js potasioc N/B (apreximedumente ¢ %), L. oxiuwcién .
89 lleva a ¢nake a tempsruturs de ebullieiin y durante doue winutoe. T1 axqgi;
80 ue permunguanito que juede. #in reaxcolionar, wel cono 81 bLidxidc de ITA75 s TRV 3
neso jrecipitiade se Jdestruyen oon 5 ©0. d6 sgus O0Xiz@.&uda eXeRfa Js cloru
rose oi ualicha ounti¢u; no {.era sufioiente se uiande la neoewasxrlsu palx lo-
4rar le oow:leta llupidez Jdel 1{juide,

Qusu: ws{ una solucién conteniendo touc el foefcro wl wstwuu fosfdri
00 y liata para 1la precipitacién.

Condicionea e preoipiiaoién.- Siendo lu totzlidad Jde¢ los metodos ce
determinacidn Jlel fésfore bassdos en la preoipltecion preliwinar del mis-
mo 8l estwido de fosfomolibisto de amenlo, es de intereés revieer, pasir Tre-
viota, u las gcnuiclones en que se iebe precli:itar y las influesciae de
scidez, temyeratura, veluwen, hierro y udeuwss fructores t{si00e y quiniocos
que intervienen.

Acluez.- Es faotor ue ;0060 influye cusanic se truta de unes acidez
goupre. .ilda entre 7 y 30 %. Sezun Schneider puede cpérarse oon Jdiochas wci f
Jdeoee £in riewgo alguno,. Sers neocesaric, come indicr Tresdwell, erplesr :
tanto mayor cantiind de feeotive molfbiico, cuvnto wayer asa 1n scidez,

Cedo grawe J¢e molibuato de asonio neutrsliza la seoidn disolvents de 55.7

g. ue acilo nitrice.
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Muller(5), dJespuds de destruir ocon perdxido de wodie, aoidula iebil-
mante oon aoide nitrice (1 ee) y precipita en frio. No he concultade la pu
bliowoion original; pero oree que RO ae pusde preciritar tosforo oon dicha
abidez win separar previamente la s{lice, He ens:syado el Letodo y he obta-
nido un preoipifado endrue, que oeupa li oasl totalidad del veaou que le oun
tiene. Es uJe conzistencia £lo000Noea y por agrs; wdo ;rogresive de aoide ni-
trico vi disolviendose ;000 & 1900, lograndose la solublilizweidn total cen
uni «oidez de wn 8 %, (en un volumen de 100 ce -~ 8 @ de aciuo nitrico ue
densidad 1.40).

Siendo nec9erric un excesc Jdeo BBIIBAURY de molibuixto de guonio para
preciyltar el fosforo, dadas las propiedsdes dicolventes de las vales ferri
oS Jque aotlan sobre el fesfomelibiato ohtenido, nouspuedsen Tenersce en cuen
te las condiociones de acidez propuestss pcr Woy. En todas 1lee ooasiones he
operado oon una wciuez de 8 a 10 % después de neutralizucion dei acido ni-
trico del atague, por cgantidad suficiente de amon{snov. En esta forws se ob-
tiene alrededor Jde 6 & 7 gramos 4s nitrato de zwonio.

Contiied e wolib.ute.~ Teniendo en cuenta que os.ti grawc Jde fuudleicn
eontiene nproximademente de 1 & 3 gent{gramos de anhiirilo focsforigo, we re
querirfa sejun Treadwell (8) de 15 = 45 cc. de soluoitn Jde wolibdato de wwo !~
nie al 3 %. Futo ol no ce operanse en presanciu de =slee de hierro en cauti-
dades apreciubles. s necesarie smplear un exceso de molihdate. Cowunaente
@e euj.lea pari ¢suw reme de fundloién B0 a 100 cvc. ue solueiocm al 7.5 %,

e 4e0ir un exoes: consiisr:ble. La soluocidn e JUBLE URMI Neulruw o0 wolda.

De ordinsario se prepurs an{: Holibdauto de uwuwenie 150 g

Agua caliente 1000 ¢. despues
de dleoclucid) se vierts peco & pooe y acituindo ens
Aeide nitrico al 1/3 1000 w.

Sa deja rernosar 1la 80lucién teniendc cuidedo de no agitarla al eaplear
1a pues siempre se Torma un depowito de acido wolibdico.

Artmenn (7) emples pars cade 5 wmil{grawmee de forfore, 50 oc. de solu-
cién Jde uwolibuwvte le amonie. Come en lae fundiclicnes, prcductos ¢l eleapme
mis 0 wenocs rices en f6sforo, ee tumw medic grame, 50 cu. e solucion nitre-
wolibuiica son zuficientsw paera preciritar totalmente el fosforo., Diohs oan-:
tldzd pusde preci-itar alrededer de siecte y medio miligrewos ie fosivro.

S1 se emplea la noluciln n{triva, Jebe precipiturce foeforo estando lw

solucion que lo centlene, lizerameats Acida, 50 cc. de lu colucién nitro-wo

R

1{bdica equivilen a una zoides de un 10-11 %

T a



Temporaturae.= Varive con los nutoree jue rcecceowlend.un ¢parer eo leo;
he notide que 1= preciyit&oién regulere un tizipo wuyor y que en este cgusc
8i se orerez oon acidez haja el precijitade conliene apraci:bls cuntiuad de
hiarro, La praciritaoidn en c-lsents (95°) aradiendc _ot- a got: el reacti-

ve preciritante y manteniendc lueso el veeo oon preoipiteruc & uus tewjera- |
tura de 40-50°, per.ite realizar em 15 winutos la precipitscion totul del
féeforo. La =gltuclén fxvorece la forwwmoidn del jrecijitzdo.

El wgregaas de lw 20luciou de sclibuate se puede electuar a Y5%, reti-'
rar la lleawa y se wir &iaidendo gotw = gotln 1o eolucidn pregipitante cin
descul.iar 1a u;itaoién. Phillipe utiliza una corrieate de de alre purw pro-
auelr a.itaclon en el seho del 1ijuido.

8{1i0e.- Es necesario separar 1 s{110e? Cuestion est: wuy asbatida
decte tienpn atras, he sido mctive de muchas investiguoiones. Fl acido ni-
trioc exrlzardo no sepsra mae que pejuefas oantida.les gue raras veces pasun
de 0.20 de azilicio por cien gramos de fundicién; el rects jpues en sclucion,’
Pejusias oantidades dJe ao0ldo elerhiirico ..eterminan la pr«otpitaclén de la
¢{lice woluble, heoho n.tudo tumbien por lUller.

Purs hucer nota la similitud de los uatos, operande con liguiuos exen- ¢

tc: ue sf{lice y 1{yuidos que 1a contisnen, van » continuacidn trée ensuyos |

efectuauons
S1licie % Sin eeparscién Sernrunde £1
3.00 1.15 1.15
1.71 0.66 0.54
3.57 0.54 0.59 ‘

Z1 error de 0,05 puede zer .eLido & multiyle: cau:as, Una svla Jdife-
rsneia de un diezmiligrace sobre mediv gruwo oomsicusn un exrcr de 0.02 de
fosfores De =il que en los datos de fosforo, cowc en otres én que &6 touwa
pequefias cantidedes Jde guestra, se oonforwe eon aproxiuscicnes de 3 3 cen
t{:ravos.

Anrlogos resultados han obtenido variee mnalizemdcres con proluotos
mes © mencs ricce en fosforo., De ello se puede conoluir que no es lupres-~
ciniible la serarmoiéen de la sf{lice, siewpre que ze tenga en cuenta el fao-
tor acidez (nftriow) Y que se orere al alrigo el 20ide eloriddrico.

La ceaantidad de nitrato de awcnio wi es coensiderable, f:vorece la for-

gagoicn de eilioo-mclibduto.



A contin aclén se exponen dnteos ohtenidos sepxrondo sflice total y par

cialmente, #s dJecir, en 2ste ultine cuse, pejuefize contiu-deus (&)

Siticie %
1.87
1.38
3,70
0448
0.01
0.01

P % Separ«nde Si

1.382
0.493
0.363
0.330
0.040
0.038

P % Sin sej.rwcion de &4

1.440
0.4906
0.358
0.843
0.041
0.027

No se pueds afirmar gue orntidades aprecicbles de silliocle influyan so- .

Lre el jorcentajs Jde fosfore jque e vbtiene, dudo gue para 1,97 Jde wsillicic

8¢ pmetu un errer de 0,058, en tanto que para 2.70 no 26 notiu error apreciu-

ble,

Hierre.~- En cualjuier condioién que ae orere, uindu 8l jorgentujs Jda

hierre exiz=tente, ecte preciplita en cuntidudes varialles venjuatsnente gen

el fosfaunlibdato de amonio. Aun tratandoce Jde pequenisimas cantids.iex de

hierre 2iempre <a rroduce srrastre, Fn unm aeri¢ e axperiencias ocn canti-

drdes erecientsz Je hierre he obtenido eates rasul truoce:

1l sin Fe

10 go.

10
10
10
10
10

So0l.fesfate

Fe, 0,

0.0000
0.0404
0.0408
0.0612
0.0818
0.1030

HNO, H,0

5 e. 85 o
5°" 84 "
5" 83 *
5¢* 83 "
5°* 81"
5" go "

egontiene

Lu 80luoild. de hierro que e ha tomado

Nelibuate 20 %

<40
40
80
80
20
30

3

4

Ce

0,02304 Je ¢xido ferri-

00 or o6, e¢ leeir 0.01438 Je hierro metaiico, La relscion de Fe a P es:

en (1) =; en (2) 4.6; en (3) 9.3; en (4) 13.8; en (3) 18.4 y an (8) 33.

No obstante trxtarse ue peguefine relaxcicnes (Fs & P), oowjaradss ocn

law jue goresponier a 1lss fundicicnes gue llesan « 190 y aun a mis, e ob-

serva que la retencién del hierre por el precigitside fosfemolibdice varfa

entre 0.0008 y 0.0022. De ahi que sea conveniente en todes 1o+ 0aeGe, W= e

xime cuande se utilizw 1 ressin directa al e~astado Je fcefcuwelibiato, an-
hiirido foefemellbdico e fosfutr américo-nzgnésxeloo, 1levar n osube lx Hisg-

. : . - S o
lucicn y repreclritqciéu, lievande & oazhbc octw ziepyre 2n forxs anslog: & i

fin de jJue los r=.ult2dios rewn cealarubles.

Iy ,--.--“'— H B 211 ¢, v 4
Lu comjwracica de 1€aultuics de métodos @s hace gomuusente recurrien=
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de al metods de Carnet y Goutul (9), ea leando una solucidén ue vlorurc u:
cobre y .otagls nsutre., Por staque aon ewst: w0l .cidn ol fOLfors quedn cem-
rletanente en 1: rurte insnluble, bajo forus de fesfurc o hierre.

Saparsda 1x prrte insoluble, torms:ir tor eiliclurox, fecetfuro, gurbe-
no graf{tico y czontinndo y'pequahan gantidea s Je evocrise que 1liu, urifioxn
A menudo las fundioiones, y tratedia por foide nitrice en esliente syuiin-
4o la oxidacién con rormﬁnguuuto de rotegien, poan teuo el fosfcro 2l esta-
40 de x0ido fewioriee y 1s cuntldau e hierra ne es twn grande, esl.nde
cproxiuse ia sute an 1la relveién 4 & l. Por preciyitsucidn wollbdica y jewa-
diw 2] estuue de foafomolibumte, secinde a 160® y elLuerv-n:ido tedos los da-
talles se obtiene 1s cantidsd rarl de preckpétado jue corresjonie nl fos-
fero ccnteniie en 1la fundicién,

chrloipitaaién.- Canviesue en todug loa cxeee recgurrir v li. re reci-
pitacién. De ocuulquier maners jue «e& epares wmienyre contiene hisr.c¢ o1 fre
elpitsdio, de ah{ que ses Raoazuris, come 1o wooneej: Curnot (10), Llu ra- |
preci, 1t~ cion. En esta se Jdabtsen ob.arver lee detsllas 5348 w2 uru tenludo
en cuanta j.aTa la Jrimers przoipitaeiou,

¢
Filtraocién,= Conzsguide el precipitade conviens (e jurlo en lug r tow-

plade (~ befe maria) durente un tiewre de 15 a 20 minutosr, sic.pre jua we |
erere » uns tswneraturs de 80-90°, &i 1 precijitcoidn ¢+ I sve i« cabe en
fric ea nec=sarie un reroso preolengadio ide maie e 10-12 horsa., rn todos los
cieoa e d20e conetetar 1a preci-itacion teotul Jel fésfurc :or - re.ndc de
unns jotsa de 12 »0110ién Je nmoliblsto de swonio o 1 s6lucldn 1iltrudae,
Obteniuo ¢l fosfomolibuvte de zmenio por triutiwmliento de li sclucicn
en uc el fo=foro se encuentra, al eetede us fcido foefirice, por ol zyre
tRdo de molibdate de mmenio en medlo n{trice y 2 un: teayercture de 80-907‘
y serarsde .Je sus impurmzae por radisolueidn y repreoipit:uién 48l Pprecil-
ritade, estimos en oondicienes is aplicar 12 eerie de metolou conoecidos
pars la determinnoién de) fewforo:
Métodos 1 leterminaeldn.~ Pueden Jividiras en:
Gravimetriooss a) por precipritasion melibdica
b) per preeipitaciin ww nesica
¢) por otros metodvs
Volumetriooss u) por disolucicn

rd
b) por reduccion

ColorimAtricessR) por sules de vanndie



Fl clisice metode de Finkener (11) consiatente en jrecipitor el flu-
foro nl estnde 18 fosfomolibinto de awmonlo, cecnr e-t2 o 130-180°, pesar-
lo y wultiplienrle ror el fuotor 0.0164, B=n sidoe propu-vtow. otrous facte-
ree gue 20 diferencinn muy poo¢ del jropuecto ror Rundeshsgsn, ¢ltwdo an-
teriocineits,

L. u3ses gion uxl preciriteic € jucie 11l8vsI % Cuio BL Cricul de
Geoeh o e un poyueic crivtdlizrdor, previ- winclucitn el procli;itaao
en wuonfico, s e utilizcee exte Ultimo. F1l jprecifit-.io ew .y higros-
cépioc, oer 1l eunl es regomz2nlsbhle 1 efectuss 1 y;esl:itacién, filtrar,
»@cny ¥y pecnt raridar ante, He utilizvio obtenieiiic busac: r<-ultnice, un
prsafiltre de bsce anchr; tiens ante la ventgja da mxx3 pervitir efectuur
la pesads al tbrigo del sire hinedo,

Lo Jdi=clucidn amoniconl, recc.iin en al powatiltre, e2 &vipurw en
beho warfa besi sequenad, lus-o we llev- a estufa & 1O0® : re ndo unte-
ricriente dos o trec gotus de acido nftrico. Se ei_ue el culentuaniento
h-2t 4u® no ¢2 note el i~ ;ren.demiante ae vepore. Qe nltrato (s wealo;
se dajs anfriar en de-ecs.dcr culfirice, e cilerrn el resafiltre uas vez
frie y ke reca, %@ c0loon nuevarenta el ree<fliltrc en 14 = tufs & 160° y
ze revite 1a jesais pravie eafrinriento sn 1 dexecn.cr, €1 ziizte cona-
tmneiz ds 2390 e nultirlice 1n cantiiad de wolitdsto obilzaiua por el [ag
tor 0.0164 y -» tisne asi la cantidad de féefcros

€1 el jreciyit:zde e aolibuute obteanide w8 ouleins 11 wravente, sz
tiens 1. trsonntorn-gidén totwl nl estrdic ee

Moze 07z » P30s

Le calcinacion e rue’e efeotusr ccre 1r indicn Tren.uwells Tn 21 fon
de de un orl:cl de nickel ce coloosn un: carn de seisnto canleln-dc de dus
mil{netree Je *3rror, © un disco le rorcel=2n=s de un orizol Jde Goooh, Jde
ponern que al fonde del crisnl de mickel guede se; rrade uel crivel e
Goooh mn jue w2 epnouentra 2l tosferolibintos Ce& cubre ccu un viurio .ie
ralcj, esyues ie nuher colocn io &1 cricol Jr Cooeh y re culleuta, al
princiyic 1li-»rarents, luego -t fLertemente, perc Je .. ..ers gus el fon-
do Je=l crisol i nickel gquede 2l r¢jo Jekil. Cunnac el contenlide el ori
501 qus.i~n unifor«~mexte coloreclc en nzul=-vrerruzee, ~2 i6j. ¢uirisr en
Jeseclor y e rapsn @1 grisol tapudo,.

Te'a matode, cuys exactitud han courrchedc manos mucho wis exyBEtas
que lue af=s, di reeultc ic: -nilo;os = las cbtenldos por el wetcdo de

Fiakeue =1 1o Jitale ocule i 3
iakener. Z1 preglpita ic culcin-do e« tawi-ien FANY hlgroaoé;ico.



La prooiritaci&n magnénioa se efactis dehyueé Je rrecijiter el fusic-
molibi~to y dieolverle en ~wonirco. Le ilzcluclion mrouincsl del foefome-
1ibizte 1s -monie ce trat2 ypor dcide elorhiirice hests mrardecién de un 1i
gero rreciplitalo anparillc, 92 ~fwnde lueso mixtura sagnerisna nsutra 0 ano
ni»oxl y @n cauatidad suticiente, 10 cc¢. .ie Ta solucidn =iguiente yrecijyi-
txn alrede.cr de 0.3 de anciarico foeférico:

Clorurc Je awonic 140 g
Clcrurc de magrasie 110 "
Ascnince (d. 0.91) 300 "
Acus 700 oa.

Cuande 1w osntidad de fosfcro es xuy coneiderrtle, rerwitienve ob-
tener nor gra.o .le funiioidn mae de 3 centigranos de ftrofoufuto de w: g~
Brz2i0, sucede que, 1la precipitecion dsl foetato aménioo—mnbuiuioo ne se

. 4 . " .
etectuad en formn crietzlina, precipituanic peyuerr cantiuwa ue cristales

wezclauos 06n Llcgones de forfatos Je nnvnexic y smenio ue compcaicidn im .

aelinida. He oonseguido orictslizaciones vertectze, suwi en 1ijuiacs ccn-
¢eubrados ussndo uel slguisnte sutilerfuglie: ee aflsue uvn excesas ue paccin{a=
¢o & 1a w=zcli, de manera jue precipite mal el féaforo, se coluca ecbre
wechero y un+ vez caliente se afiaje gots s gete dcido clurb{irice, ngre-
#5040 Trevi-sente un padacito de papel tornzeol, Cuxnde el 1{jvive ot
por scilifloaree se notn que lce flooones uesararecen y juc j.or snsdlic
ulterior .e dos o tree gotas de =cide se ;roducen crist«litcs Jde rleufatc
HAOLICG B4 N8eico en castiidad arreci-lle. S8 ¢haue entonu:e:, .ac.jufy Jde
reilrar uel fuego, goto & ot el ei:cnlnoo hawts ulun.sate yrecipiti cidn
uel aixnesic al estr:dc e fustato aiconico~muglesico. Loe rasultudos obta-

nldece en tode: 1los cAeos, muUN tratindoce g llquidor excentos de mclibde-

Ro, concuardan oon los obtenidos sipuieudo ls tecniocs e Schmitz. t

Ne conviene sfeatusr 1a precipitzcion del frefwto smonico-a=gnésice
en 1= so.ucidn ehtenide con el amonfaeo 4+ 1. primera rrrcipitucién del
iozforolibiage. Conviene siemrre efsctuwr una segunia preciritecien del
fosfouolibuato; Jde esta menera 8l precipit-do ue fcitatio &ménico-mu;néui-
co oblenido ne contiene cuntidedes wypreci-hies de ubkerro.

Delda 1: cauntioad Jde fonfatoaménico-usgnésico que precipits conulceen=
te un gromo .+ {uslilcion, as cenerter dajsr el v~ 0 en jue we hayw slec-
tuadc la prec.ritacion, efectualdn segun #6étcloe coenecidos, un tienpo me

«onor Je 12 hcrss o fin de logmar un: jrecirit=cion tetal,

. -
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Lee ra.ultados jus se obtlensn utilizando e:te wmetede, cuando =& ;re
ciplitc el foeinto aménico~mmgn&sico desyués Je lu priceri misclucién del
preciiit do fosfo-mclibiice son eieupre alge sltoe, U2ilus «l hlerreo que
tleapre arraetrn éOnwigo dichio preoiritszde y & la percicl olubllidaa del
bierro ~»n a% arcniocc. Tfsetusrndo uns neSUNIR redlcolucion de) nreeirite-
at fusfu-wclivdice, obteanlic por 1a rerreoipitacidén ae 1l: rriwci . soluclion

w0l c2l, y preaiylt nlo entondss el fosmtore al sut udu @e (o imte hkéhicu';
muﬁnéaica, 20 ¢ .tiene recultive unilogon & low yue x= obtienca jer ol mé-r
t#du Fiuken=r,

Arthaann he encontr-de parn el métous de lw presipgit-cidn <l e-tiuou
de 1¢ £t ~monice wagné-ice, un errcr de 3.02 %y on tunte jua el errcr
del wetodo @e Finjener o« :le¢ 2010 1.28 %. Pars cantidnde. peguast de féa-;
foxe n¢ 2: regomandzhls 2l metedo del fosfato andnice rsgnézico Jdade que
an [ ~queiic error tizae Zren influenels por ser el fnctor ¢ raduccion de
pdroleerato de woy o7ale w fo-foro orui vekate veces m.yel . ue cl ue lusfo .
wolibdito a foeforo.

Brearley » Ibtotsom, en &. obru Acbre #ailici: ue waterl lts ue ace-
rias, ;rcpone un métoio de ejeoucidén réidan y que pusse :ervir, modifican-— ¢
dole parolaluente, reara usinas aonde ee requieren wetodos I iuce y LO &€ |
exl ju mayor axaotituds Lo he2 ensay~do golswents cva fundicienes, lee rnnqig
tadan oFteaniies hrn ¢lde siempre -ltes; modificanrdole coro continuscion
inuico Le conza:ulln ohtener rasultados jue, einé reuusn cuawiciones as
axuctivud, pu2(2n rervir gono terrinos e compurncién.

Ecte ndtoan biecio en lu preolpitacion del flé:fere -l 2ubiauu 48 loa-
fenuilid: %o 4t :monio, redinolucion de este y precijit.clén ultericr Jel
wellbieno uel fosfowolibiate «l evtu.c de melibunte Je jlao.e, «2 llevi «
cabo ie.un se indica 2 continuccions un grame Je metsl se trutx por acl- p
40 nitrico, se aziguen loe orernoionas de creciryit-cion y 1. vrja, Unw vez
¢erarado el praciritnic Jde todoe 8l exceso 4@ rolitueno, se disuelve en
zwonlzoo concertrade, se nfade 10 x 29 oc. de voiuo clozhi.riewo concen-
trade | ura Jdizclver el vreoipitcio y se calienta. Apnrte s2 lieve o ebu-
1licién 20 ec. Je 2clucion vencentrada Je scetuto Jc amemnbo(lLiz wendo wue-
tito ae wmondo al 40 %) y 50 cce de #0lucion .e XZBAKLEXXBXUKE ¢lOruro :
ie sxonio al 30 4, Uns vez ,ue esta oe encuenirs v la 6Lulliiciln, «e viar
te en &l otro vasc donde ne encuenirs ls EE.isolucidn swunil:cal Jdel rre-
oiritsdo, ver.iendo nntee 30 ¢o. e soluei‘n de scetato de rlowe sl 4 ﬁ.

S» calientn y ne filtra hs:te que los lijuidc: .de l2va je no den reuo!

!
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cién de ;lomo. Fl lavaje ce 1llave ~ cal'o con asue hirviendo.
El sgra;~de de la cnlucica de clerurc de zmoenio, =sl{ couo el de agi-
dc cloriifurice, no 4 jue objeto pusden tener.
Il precipitido obteniuo, de wolibdato ue :lowe, 2i «e Gj.2rw oemn egi~
a0 ¢lerin{irico,no ¢e obtiene rijidacenie en forama total. ELi0 ie logra
per niprazado ue «monfx00 ha<te reacci’n debilcente =lsaline y &clulfion-
¢ien ulierier por Jciuo sceticoe. Kl precijitudo tiene la ventuju Jde poder
18T caleinado a elevada term2returs eln iewconroriclon y dexcs, 1z e cer
poce higroscéploo.
L=z zantilad Jde melibiate de rlowo obitenids, rultiplicads por el fac-
tor 0.007 da 1 cantiind de fésfere en lu omntidad de metrl towido.
Operundo en formae variades se¢ han obtenido lc.. aizuisntes resultedos
wmedlioee
1) La solucion amonincal de fosfomoliBdato e zmonlo trataus per <0
cc. Jde acetato Je amonio al 40 %, 30 oc. de acetato de ;lomo al 4 % y dci-.
4o acstico hasta reaccidn grancavente sloulina (exceso de 3-:.5 oc)e La .
o, 2r70idn ae efectus en calientes
Pesada para 5 c¢. solucion tire 0.4508 = P £ co g. 0.0830 ¢
2) L+ =o0lucién awoninosl de fosfomolibdate trutuda segun lndicw el |
méto«.iog |
Perada ;ara 5 ¢0. solucion tipo 0.4459 » P % oc ge 0.0334
3) La <olucidn swonlmoal tratade por acido nitricc histi coloracicm
ligersmante nxsarilients, luego 30 oc. acetato de avenio «l 40 %, 30 oc.
de aceiito da plemo y luego un debil excaso de scido nedticos
Pruada pars igual eantidad s0luoion 0,4538 = P % 6. g 0.0834
4) L solucion amoniroal tratada ror rR@ide nitrioo, lusge por las
ountidadss Je r-activos citaiss en el metodo sriginals(excepcién H Cl)
Pesada g. 0.5043 = P % cc. 0.0705
Este into, que al izunl 3ue los anteriores ha zido repetiue, ne se
a ;ue =tribuirlo, puss NO veo cuxl [ueds ser lm ciuea jus | .eus intluir,
Sienio 1x cantidud real de fosfore en IOf gien cc. Je coluciénm c.0635,
sl arror en oaxda uno Jde loz ensuyoe asera¢
1l 0.0005 = 2¢ 0.0001 - 3¢ 0.0009 - 4&: 0.0080
Las :ieterminanolones que sobre fundiciones he efectuade ne e han dado
los recultaios que es;eraha despuée de #¢toy eneayos., Siswmpre is obteniuo

Tesuliados «4ltos,.

El uatoue original, para una fundioidén de 1.15 % de féefore we did



1,34 % en tanto que, utilizando el wouc ol eratcric 1, el resultado se 1--
dujo & 1430 y 1633 %, Fl errvr de 5,21 % g. de [ésioro, ¢ zes ue 0,06 de
fosforo or sremo Js fundicién, es nizio. El wetodo es :ge tible DaTw uei
nae en jue loc regultaz.doe datsan gcnocerse raridenente,

Con 1= mcliificecidn del meétcic en 1a form: que Prorcngo &2 ucslera

el tie.ro de ejecwcién 2l riamo tlenro jue se genu en exmotitude, Fara su
ejscuolén 8@ roge.ert comt mlgue: medio gfamo ue fundicién, O un ariauo,
zejun 3w poresnthje e fésfore, g® truatan eu [orp» eralneriz ;ocia preci, i-
tucldn ue f69foro o1 a=t:u0 ie fosforoilbixto le sronio. Se {iltri sete
eobre :spel doble lavande ihrets eliwinuweidn totl del wolibaeno soluble,
Se uivuelve en awoniugo, se sdade 30 co. de -cetito we w.cnio al 40 % y

30 cu. de ncetuto de plome al ¢ %, Se huce hervir y cu.nde 1a ebullicion
com anza ce afinde %ot a gota foido achtico hsw$r lirero excece (&2 6 3 cu)
ee slzums 1a ebullicidn durante une o dos minutoe, se filtr: eobre papal
ioble, volviendo a filtrar el 1{juido filtradc =l jezanse li.er-irecte tur-
hbie, y lavande con azuar harvisnde hes in @lisinneldén totwl el +loso eelu-
bles Il precijpitade c¢oo ol flliro, necnie, es intrcuucido e¢un cri:cl ue
perecli.-ur. y calcinkde n mecheru Runsen hasta eliniasccidn de lzs artfcu-
lan carbeund2e 10l papel, El precivitrue ne -e rqauce ~ 3¢ temr e sturc ue
»® Cuaxl,ur con 2l wechero, La aiferenci:x de peeo multirlicioiw jor 0,007
dit 1w centiasd e [G:foro en 1s parte :le wetal tomsie.

Cadr. gFruwo Je nmclibdato de plomo oorr “eyonde puek, « 0,007 de féefo-
ro, uioude el preoiritaio cuyc factor ee menorygxdd jue 1l4d Tr:uus cOrres=-
ponden © 1 zrawo de foxforo.

En ensinyoe efectuidce en “lwuco gun una mezela ue S0 oc, de ucetato-
ae  1lowo »1 4 %, con 15 co. Jde dciue clorhiJrioc, 5 ¢cco ue wwonifuoo concen
trado, 20 oc. .Je zoetato us 2.6n10 al 40 % y 50cc. ue cloruro de swenio
11 20 %, no se¢ obtiene, » 1w ebuliicién, rreciviteuo wyreciuvle w slupde
viata,.

Atribuyo lor resultadce rltos, curndo ze utiliza soide clorhfirico,

a 1lu nceldn dei cloruro .le rlese forwado, sotre el fosi=to =2 ,1l0u0 gue
2 forua x1 trater el fosfueelibdato,en prevencla Jde los r2activoe cite-

doe, jvr 21 acet-to ue ;lomes Eeto wolawante ¢or{« cierto p.ru« soiuciocae:

L

-

ric.< 2n tosloro, puseto .jue los recultsdoe obt2nideos con evluciones Jdi-
luidma no =on ie:ocliables,

Ei swondico no tisne influenoisz <ohre 1+ icruacitn ael rraeci; it:.ioe

'
.. —TRY T



Le uiracidn de la eperacidn es alyo wencr Jde medii norae(1s)

Netodos volumetricos.= Han slde propueetos warios metodos voluwetri-
con entre los qus se rueden citar:(13)

l1.~ Titulucien Jlirecta oon una soluoidn neutra de molibdato de amonic
haztr. e el pragipitadc formsde no auneants mABS .

3.~ Dosnje ieodonetrlco del ¢éxido wolibilco acéoiade, por Jdestilasion
oon icduro de potawlo y aeido olorhidrioo, pudiendo sustituir el ioduro
7o broaure,

o= Titulgoién dsl melibdene con moatato ds Plowo y en precencia we
taniug, leilues de eeparaoién dei fosfore FOr la preoipit&cién «1 estade
i@ [osfeto aménico-meg:.8eioc.

4.- Adioion Jde pitrato de rlate, e acetato de plowo, stc,.,, valera-
cién en el filtrado Jel exceso e metal njrezaud o de su oantided en el
rreci; 1tauo,

5.- Foruseion de foxfate smonico-mejnéeico y titulzelda uz lu oanti-
dud e amcnface centenide en el precipitado.

8e.= Titulacién cen nitratc de urane, enj.ieando ferrocianurc de pota-
slc ¢ cochinilla cows indlcadorex. ¢

7.~ Titulaeiom con solucidn de alumbre de hier.o, erpisande el iciuc
gilico ¢ o1 saliellico como indicador.

8.~ Praginitaoion bajo forma de fozfate aménioo-maplinile y vilera~-
¢idn del manganese® norxr transformacion en bioéxide.

9.~ Medir 1n cantidad de soda neossaria para trensafor.ar el fosfato
wonusouicc en fosfatu disodice smpleando la solucien de niraujado de meti-
1o ¢ 1s fanclfteleina come indicadores,

10.~ Titular oon uns eoclugién de perisngunwto de potﬁaio ol productc
obieniie por reducclon del fosformolibdato de amonic rer wediec del zine y
el fdcildo -ulfarico,

1l.- Titular por medie del acidoc nitrice titulado, el excesc de soda
caustlea que queds 9ia reaccienmar 21 tratar el foufemolibuate por solucion
tituladu de soda v

1i.- F1 wetodo waterior utilizendo eolucionee tituladsce Je nronfaco
y acluo sulflrice.

De todos estos metoios el mae utilizado es al de Pitteburgk (14) por

soT el was rapide y por Jar resulta.lox aproximsces 81 se opern en forma oui

BN S rnane . St s 81 tyuiiacet-A e

daiesn,

La cantiuad de soda caustican nagewsrin rara la cempleta discluoion



1el precinitado tosfowelibdiove rerfn de 28 moleculzs ;-ra oada moléeculu
lel comnleajjo obisnidoe
(NHy)3PO,,13 Me O3 + 36 Na(OH) = PO NagH + 13 YoQ,Najy+ & WHz+ 14 HgO
Bin suburgo, la auntidad practicen dspende de las coudicicnes de pre-
. ’ , . . I ) 4 .
clpitucion y ue liviuje. S1 el preoi,itado, dewpuoe e lavurlce oun aclde
nftrice dlluido al %, s lava con pitruto ue soulo y lue;zo cun dos ©
L4 . , . . P
tres luvajee ocon wjzua, 81 preclpitadc regquiere jpars sxu disclucion lw Qua=
I d R e ) I .
tiiwa t2orics us ecdwm, 9antiuad acsptada por fivlati (15) y olivs autores.
Laviiaun oon eloohol ne e convlzue 2llnlasr totilwents la cuwniiuua
L . N v . . ’ ..
Je scido nitrico (dos moléculae (or owdsn una sl couplejo fowlo=wellbdice)
Jue 38 xengin al precipltade.
X . ? [ 7Y
81 nozotroz ¢perameca oon una cxntided conedids de =olucicn :de fosfo-~
ro y preciritanos o1 feoxfo elibdate caleulinde la ewntldnd de fouda necesa-
. . . > ' . e 0
rie, ¢stomoz =a coudiciones, ecublende & cuantos willigrauats e fcelorc go-
ITew, ONue Cadx 0C. Je volueion gaustica, sisapre ,ué cUadrverty 6n todwss
“ . L . . . ’
iwg/operaciones whalogas, los wmiswes aeallen de e jecucicn,.
¥enc¢zllius woonee je tratar el preoijite.c fosfowclilaico eni-
Tencalius (16) neze je tratar el 171t ifosfowcl{luico obteni
[ . - 3
do von un: wcluclon de nitrato ae potaric sl 3 por wil, hLasti que leos 1li-
gquidos que filtran tengan rezocion neutrs al tornssole Lue.o colocar, des=
’ -
Puta de un lavzje oon azus destilndz, el preci; li.dc en 8l @asu 3u yue 2
. . , “« . ! . P
efectue l= titulacicne. Se =Aaden 50 oo, de eolucion de ~odu Onusiloa, exen
ta ae anhiiridc ocarhiénice (Notw), tituladx ex. ctemente N/5, Z: . ;reya una
] , P. o ~ K - v
golu ue@ scluclion wlconclior ue ftalelnn Jdel Lfenol y we aslixn bucti cowple
M . . 4 . !
ta dleolucicn, 1o gus se note fucllmente, S1 la eclucion e tows colura=-
cidn rcju we anlade un ligaro exeero wmedluo @ vodn couxtleor y we titula
’
el excv3u ror wedio de un. solucicn N5 titulsle e:iuctasents, wo deldo
aitrice., Cnla o00. e solucion ie sode cauetice corr .pende a 0.0008687
A 4 Al
de fosfore,.
Pirsa acarcos se toman 4 | ramex, misnlirag jue para las fundiclionea ae
utilize 0.285.
- - . v 4 : [ P N ~ 4 -
Hotze= Lu wolucldn ue sod: cfustica .iece conservulne en burets proviets
49 Iruweo y de aparato abucrbedor e wnhldriao ourtomicc, 81 no
ce tomz esta rresauwcion leoe resultruton son sieaspre %lgc ~nllow pu=
dlsnio lleyur werun Artmzan & pes.ur de 15 % g. 1€ fosforos Ex na=-
ceszxrie centralorear co v operucisnn cun un 286 ye el mlange eleo-
tundo directaments entre la soda y el aciuo,
¢ N . . . ’ . N
Fetz netodo eg 1® ugd corviente en l e uzinas wm2ialursicsm utill-

zanio muchsas e 21lice 1fquidos tituleiow 39 swsnera jve o da oc. da
re-ctive zlcalinoe corr uwionda a Q.01 e iceforo ror cinounto,
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NOTA (al matodo de Pittsburg).- E1l enaaye preliminar fue efsciiado

con soda cauastica Wallinckrodt, nientrae jue el ensayo efectuade ‘cffn
al abrigo del anhidrido carbéntée fue hecho con soda caustica pnrf~ R
sima pro-anéliaie ie 1la casa Merck de Narustad.

Como indicn Hognon, el inconveniente de la carbonatacion pue~
de ser salvade totulando la cantiiad de hidrato eddice conteaido en |
la solucién, ¢ valorando cantidad de fosfomoliblato disuelto, lo o

Gy e

cual seri{a demasiaio comrlicado. -

Las anowalias obesrvaias no deben atribuirse a la carbenatacic:
solamente, eine tambien al acido nitrico que precipita conjunatnenteh -
con el fosfomoliblate. Por eso conviens operar siempre en analoza whe
forza, teniendo 2n cuenta los mas nimios detalles. ‘iahi
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ue
4 N Y TN
En luger de soluclon de .cu: 2ou-tigs jur » ntili.rise amenlsce titu
.. . , ' . Jdea
4510, EViiysnGe el eX¢2¢e for icilo de uns eclucien tituis.n de scide sul

ifriuve.
. _ , . o en
Lws ensayox nur e sfectunie, wvallauwow2 de Zuniicicass .cuw fcwfore-
) » er
nas, @3 hun permitide coustatsr que 1.8 resulicaos a0 sisn, re slav..ics,
Ki-
&#1 ¢r crers ocon Lupoisy comunen, en tinte ve, el se o 8r. con uret.s

previstue de arsratoe .2 ;¢u¢rbonausoién, 1oe reaultraws son S#pLveiles
_ io
Y wuy ulstuntes de los oblenli.ei nor Arweann, olap 05 2LCGavi- o 6Iro=
‘ ) 100,
rsé J9ursi.de X NusR.

Lo e
Daw funidiclionss de un pore2nte jo de 0,05 y s C.00 ue foulere, aester

» e

d .
MinoG C6r weinco Tinkener, me hail ii.oe
)
, , Ltune
Oreranio gen buret: oemun, #in - i o d# deg.rion: . -Zicu, D:erceler

to
einctun.in gon zoda N/5 y titulcion e tsoeu0 6 GO Gruetlon rexr acide

Ritrice N/B
1 PZg. 0.89 - 0.61 - 0.61 Toke C.803
II P 0.65 = 0.69 = 0,66 Teke C.066
Ti 2rrer que carxes .nue sesfn de B.64 y de 7.4i, Iesreciimirenis,
dhuen rhn o rlpualk astercinscionss (Co0 n 0457 ) un error de 11.30 9 . ae

N [4 . .
Torioro, 1o gus hkage que el patlcis se2 Jg.echi.iile,

oL . ' 380,
Tealendio T4 "regmaueion de overar 96Rn bur~ta -rovicts e Yot ke

. ira
aoYiedores le anhliride cayianice (e 1as ur em utili.os cauele-

nee eurlersteblage Lorits, etfte), 10x rezultndon ue Le i o ag, i tlen
ireeentnn ariorem, toplien ;u-itivoe, w0t LC2 LhRIB& Y el boc X 1 Uade
Do oL recalern Jeterminocilones In ldad,
. . 4 . .. .’ . . ¢ nl)c&
he eneryrde 1ln tunsicicn gon 04059 % Jdr ICRiGre outril2u0 oo lras en-
sl
0508 10 s gifras slgulentess
0057 - 0.57 - 0.3%
14 Lg-
s dac un tarelian xesis de 0376, eerr-sronuleni~  un srrer .Jde
4,36 7 g. de fosinro. Foter enn:yes, 5% ne beetron [oro snivsr ketunds-
* L4
wentn «rUre un melsde, H1de 8U OG0 MIIATG, TErslTAN Alu w4 TIrie lega=
ghry oriniones Jde sutcres Jue ven en ol & uh cetodo lnexsacic e inapiie-
. . e ’ > A . PR S S
ciiliee Lu dnaiotlitud el ve% :0 no re;0ws 70 su teculea civ..viJion, ed
. [ ’ v R - ) - X
s2 palere, sing en au tag:dge jrrctliose Jua Louw T-uwlilsiox ohleniags
. - ’ . .
~a% 0 NC aptee? Culliude detnllies we o arcoion Fuf e LAl (U2 les

L . . y - . - AP ; 2 -
reeulueane obisnldoe SQR e, VoRIes, 2ionte 8T pelgic Je uin- T dtliew
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A fin 49 eigrliiflowr wum el xodo oreratcrio, en l. weyur ,Ita/ ae
las usinie s2 utiliza sciuciomes de soudn owuetion y ue fcidic nitrice de
Tal manern que orda 00. gittade reyrezente C.01 % de fésf{cre. (17)

El wetole Jde Emmerton (18) oonsiatents en determiner ¢l wolibleno en
selucion aclide,(reduciende previsments el fosfomolibdsto .ue aronie rer
el zinc) per wm~liov de reruanganate ie rotusie, se llevi acibo en 1t si-
gulente Icrma. |

Bl joeglritsae Je foslomolibldste ae trita por umon{uoe, ¥ @Qu i8R0
la swciacicn en vigo Je preciyitgcién y soisilficiuue oon acius culfurioe.
Se wcnde zine wAat&lico y xe efeotlsn 1u I ducclén en ballo Je areaa a ten;e
reiurs Jde ebullicién, Diez minutes son suficientes ;orm 1s o, er+cion, je-
ro oconviene dajnr clgo Ro8 pora tener ls certeza de unw total redugsiine.
Se pﬁnds soelerar 1o reaccion ror wereos o le algun-e gotae de sulfate
de cctre.

Se filtra ra idarente [or. zai-r.r el Aaxcs:0 e z2ing@ jue .ebe qusanr,
88 lava oon &7UAR frin Lrata 2e® 2 1d w0 118008 prwe ifm;;Jc 7 ne ti
tuiz con pericuganato de rot: sio,.

Sienic 1la reacolion: (R9)

_

5 “°1a°19 34 Kllno4 = 60 ¥n 03 r 17 K30 34 M¥nO

pira lus 34 moleculas de r To assnnte ke rejcleren 17C Jde O/ 1 1 férrcno,
eR decir.170 X 55.9 de hierrc o sox 9.503 rrteec on raacc e Bierio jara
@sds 155 portes en p2so de fosrcre. Lo relxcicn P/Fe, jue =e A2 153/9503
es igual a 0.0163. Lu2ze el titule uel jeraw.n_ n-te ®. k.errc, wulti, it-
cade pocr 0.0163 da el titule ea fiéurfure.

Si 4e @ era con s.luoién N/80, en iue ciu. CC. % Jwiucidn COIr?spCR
J¢ « g. 0.0007 de nierre, Leodrd -jus Chuk ©Ce OCLi¢ LLlJRES X UQR O
tidud Ja féefcreo ipusl a 0.00001141.

El netodo no @e suy exacto de>iie & dos f-cteress hierxo jus reotie-
ne el praciyit-do del fosferolituate. Slenico t-n ;< juers 1 custided Jde
fosfore oontenida an 61 rrecijpitnde de fesfowelibidato ue amenie, lu in=
flusnela Jde pojuenss cantidades 1e hierre slterw les resulitados. La se-
gunu. causa &3 la facilided de oxidiaoidn a2l 1{juide reducide, lo cunl
hroe jue ze obteagen r-:zultauceé inferlores.

Li influsnci. iel nierre pusde descartirse ;c¢r n®dio de unk rerrecl-
Fltacidon el yreci ituic fosfomoi{tlico. La iniluensil: del exijenc Jel
alre ha sido parcirleente walvn s ~or Wdewiszewski (20) -ulén oyera en

1. =zlzuiente formue t



- . _ . ” N . . . . .’ .
Ei preedypit.dc o ienide j0r 1o: melodee comun?s ag ,»r=si; itaginn azi

:
&

. ? \ [4 . . . . .
roeloro, w2 12va coa faclio nfirice =1 1 % Loet elimiin 0idn vom, 1ot de

1. walex de nilerre, luesc com =, us y=ri eliuiair »1 f“ciio. S Llsuslve
el frecivit.io en solucicn de tnonf-go vl « % y ee eliria: toie el fvefg
kelilldate lZisurlto yor seiic le :-u ¢rlilente, F1 vo_uvasn sel lijulde de=-
be ser de uncs o0 cc. St echa de €0 ¢ 100 ce. de sciio eulfurico °1 1/5

y 10 g. d2 zine ir .nulado jure, exentc ue hiarre, s colient. on bLeng de
oreur hausis elullicién Jdurnnte 45 4 50 minutos. Se viarts ol ii.uiic o=
Lre uny. osntiinmo modlis i2 poreotg onste de ) olaesio tituiqade, colocudi 2a

' ’ ’ . ) . , .
taloen, «& lave =1 ZING con nclic zuifurleo diiuwide yp cilivnte y ie Ister

awins el @xce=¢ L7 » rutny o te por medio uae U0 Calilee i izuald titu-
10 jus el Yoo ono o 1o
El -utor L chtentio ;rr. ~gerce ~obies ap £& [¢ro, lo- .iguleates
Jatoes
PT (viwatrizo ents) P % (Finkener) Error

0.017 0.C1l4 /003
0.042 0.041 0.001
0.086 00088 -0 0002

0.016 0.018 - ¢
0.040 0.044 - 0.004
Cowe <~ Ve won Jdlferenciss srreglables ue e n en c.ochos cis0e del
L0 % ds iiafore.
He anziy- 1o el matodo cririnzl en 5 funilciones, electuindic iv Ziltrs
0ion cca wrisnte eq fibras I de 1 cawa Kelhbiums
Fu.diclén P % (Finksuer) P % (Enerton) Errerx % Jde P

1 1.27 1.17 0.10 7.87

2 0.55 0.51 - 0.04 7.30

3 0.6¢ C.53 - 0.0° 1440
4 1.15 1.09 - 0.06 Jel
5 0.70 0.63 - 0.08 11.45

Tormnude *n cuents lus yrecruclones ae Wdewiszewaki e obtenide (urn
l2e funiioliones 3 y 5:
P 4 Erver Z de P
3 0.39 - 0.000 5.10
5 0.65 - 0.050 7.70
Tenienin en cusuti exlon Ie2sultsice wro :un@k coaclulr, deuuclir Jde su

ex;arimeutqcién, quees 8l metedo de Fmaertom en su ferws original o codi-

E
|



ficido no 2. 2pte pors u:llicarlo en lo uedns rer su lzrge tiee; o .= > _c-=
cucién (slreicier de dee Lor:is) dendo reeultu.os inlsriore: u_loa Qo o7
obtisnen comunments con el métcde Titteburg.

Matode cclorinétrico.=- Fl nétcde de Cookerill(s1) reross en el heoko
rizuiente: ou~nie re agragn en frie, un excewo de wolibtdute de ~wonic &
una solucicn diluius Jde £osfore, on rrece cla ue vinsdle y de cci.c af-
trico, s¢ ;reduce uns coleraeidn aparille=nsrenjadx guys dnlenslind es
rresoercicnzl 8 ls cantiiud le féufero Jue e Jdebius & 1n formwcion Ge
un conpleje PO4(NH4)V3(NH4)16 Mo0,, coluble e frie y en e0l.cain Jdilui-
da,

Fete watolo es sy licsble pequeles cantidwdss ¢ Léefore, por o
jUue, THYrH Ju erlic el6n - lus fus. iciones serfa necei:rio tow r uns pe-
quefe o%wntlinl le rroducto o .e sclueidn ritries, con 1o cul lor erro-
re: e wulti licsriin.

-

4 N . 5 N .
Qtro. weio.wtse= €2 utilin: =0 ¢ Clhus Gsinas, jaras le deterwiis cioun

e

cusatitotive ael idslore, uncs tuLiIlO® STr.UAIEB, e3u8jantss u los (ue
ve utiliswn purs 1o .eierni ncidn de 1a aiblain: jor centrifu_icicén. Se
vomsts el preciyiteuo iosfowoliiLdico & 1z centrifuza, nucienuols wsroLn® ¢
durente un tlewpe fije = uny valocided 2RAlOgs 0 Qau: ALsRJO ¥y s€ cal=
cul- uirectrpeste, ror 1- situra Jdel rrecirit- o <. 21 tiabe, 1z curntidsd
de foxfere e 1a fundicien. F:te retode, jue no Le sniiyzde, rermite, sii
duia ¢t sner resultodos industricles sproxim:sdes jue sirveu oocud terwiic
ie gcorjurscidne

4
ElL u#tloio .#nsinetrico cunslate 2n C0leowr el ;xeodiitaac e€n un ;ie-

’

acmetre ocin neiac nitrioe el 1 %, de uensidad 14008, Por neuio ae i fox
BUlae

"'T%—.—(G-z)
er 1la o0us1 8 es 1- iensiiad del feoefowmoiibdate (3.353);.; 1: del aocide
n{trico a1 1 %; G el reeo del wrarste centeniende lu xolucién y el pra-
cirlt:do; g 91 reso del =rrcrate 1llsho cen adlucion pola y X el T2se dal
precliyituue del ricnémetro eoH:y t=bl:am esiecinsles jque dam, cencolenuo

A 3 3 N « ~ . - J ¥ .o nl
el peso auel jpicnowetro con jpreci; 1iwio y liquiuo, 1a cantliauka Jd€ JO0RIG=

re curcoRsnonaleante,

Ar:=¢nigo.= Sien.o gste elewento precivit-lle conjuntanents

féuforo, es wentuter #liminarle sl eu porceat: je r-m3x de 0.1 %. Segunr

T s
\ v L N

i

-,



Ledebur, unu funiicion conteniendo um porcentuje de 0.365 de Adres:i.
sin csparar el arsenice P% 0.068 (22)
gepuirand:. arsénice P" 0,053
L-s se’sracioners .fel =rsénico ror las accidn del hiirégeno sulfurade
gobre diioluciones Acidae son engerreosas, preferible ee operar cowc ian-
dica Villavecchia agre aude acide browhiirice a 1z solwucidn clornilurica
del wetal.(23) F1 srssnico se elinin. ssl 8l ectado de tribrcziro de &r-

4 . - . . a . ’ . ¢ -
senico velatil, por medio de una eva, cruclon 2 Dl weTla,.



CONCLUSIONFS,- Em las funiicionss xe halis el fdsioro al estacc de
réaiuro litre y en 2¢lucidn sélida. Deuucuidén ael vtujue nitrioce.

No ss nsgesarie llavir dsequedrd para exidar totwliente al fosfore.Fl
periuanganato de rotacle exiua teotalisnte sl fortore al euts.ic de acide
fosforicoe.

0i'#T&ND40 20a una, ncides de 104 de foide nltrice y eon susencla de woi=-
de clorhidrioe, le silige que jusr en €621uclOn no iarlide 1x preciyitaoi&
total uel fosfore al estado 4a Iowfowelibuute e umenio.

Si no se 1lisve a gebe 1s vAiwaacCiCn 10s rriullauce &04 Lujose

El regidus cbtenide por 21 etajue nltrice oven dcidec ue una densidad
de 1.20, ne contisne cantiuades valorzlles de fokivxre.

Le preciritzoién «n frfo es nuy lents, en tsnto gque le que se obtie-
ne operande a 95 © peruwite, con ayuds de une agitﬁoién fuerte y culenta~
misnte ulterior & 60-70° dummnte 15 minutos, Tercite filtrar rapldacente.

Doda lr cantidad de hier-o pre~.ante en 1lo prcciritaoién, conviene
efectusr lu Teyreciritacion, o1rer-:.do en woilegas condiciovnes jus er la
pracipitacién.

De touc: los wevddes conocidos el m&e exucto es el ue Finkener. Ne ¢
es ailicalle « 1la usine por dewinusr un tiemvo aljc 1aTrgce.

Le jrecipitacion al estedo de fesfato amwdniconsynesico dé rexulitado:
muy ;oco distemtes de les obtenidow oen el metddic e Finkener.

El wetodo de Brearley e Ibbotson, sesyun nodificscion yroyuests, ne
Fuede aylicsr & la usima dale su raridez y 1o arreXiasuu J® sus resulta-
Uce.

De 1os netodes velumétrioss, el de Ex.erton debs leuscLalse, pues
wun gon 1as woulficaclones rroruestas xesulta in.glicoile [ or su laXge
ojscucién y por su inexactitud,

Fl uetedo de Pitisturg dA resultauos ropldes y muy w1 roxikedos, slem
rre ue ze culle de conservur la seda caustica sl strige del anhidride

cartonice.
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DATOS DE ELAFORACION

MATFRIALFS REFRACTARIOS - FUNDENTES = ESCORIAS «~ COMBUSTIBLES

La refuadieion del hierre sae 1lleva u cabe easi siexpre ea gubilste:.
Fetos ion de tl s Jivarsos, siende ume de loe mae utilizadess 21 ae Xri-
gar,

El ebjeto de 1a refuwdioion eate ea la purificaciom de la fundicien
;xil ebtemida wediwats el alte herme, e en la purificacionf de cualquier
funaicien eutenida per les wmedie¢s cenociudes. Per la fundicién al eubile-
te «* pueiye cunseeguir fundigiones de compoaicién decendu,

Per razle cenearsl, la r-fundlcién buja el pereentaje auz miliecle, (184
bsne tetal y mangane-oijodobur, que se hs eeupede de exludlar 1o influen

ciu U¢ unz segunde fundieien urx les siguisnte. astoes (1)

Nes e e e e e e e e e e e e e e e e e e se s~ oemsese—asa--
antes de fuas iaen w €& % D us 4 f ue i au
C tetsl = Sillcie = i niinses  C tet. - Siliele - kengenece
1 4,06 8.52 1.37 Se4Y 2.0u 0440
2 4.15 2,05 0.77 3.46 1.95 0.1%
3 4417 1,52 2.08 3.68 1.33 0.73
Themas D. West (3), en ru ebr: "Les cubilats. s.erice. " i, Trieu=

piae 1~ laber ds varies directsres tecnicos Jde usinee wetalur icuxz da les
Estadas Unides Je Américs, ecupendvee Je astulles <einterss ,-re el fua-
uider, teles @eme: velunsn isl gubilote e«plside €n o . i-f ene-ye, Guraa~
“terf{etiens zanerales Jde t.Laraas, reviziiaizate, altura u: l.x lebsras;
exntivad de Carga o:.pl2aua; ceke, wetul, fundente, ele; pucxte en fueye,
tienpe de Iusién, rendimiante Je funaiciﬁn, ete, etc,

En nu~et e psis, que yor aher: gurece de wltasw hern.e, por lo gue
ertl w ex;'ansan ae laz produecién extranvers, se utilizw cous awtericl ae
CelZa de'cubilote-, trezes Je hierre vieje, de pretwre cix lundicisnes
.Ti-@2 y blxness, No @x porible, pueé, llever esntrel quimleo i@ la [Tre-
duceisn em\l: U@ utare « materis priwa, ys qus catu @w &duy diverss y
Po6e hivcwmeiendas

Come combustible se utiliza varios, en su xayor parte cokss de po-

. . . « N . N . . .2
CO porcelnte je de cellzas (alrcuedor uel ¢ %). La compcaicion ue lues ce= |

|




Rizas de un coke mctulur ico utilizado en nuestra. tundicionee, me hLa i1uic

. s [ .
el =i:uiente reeultr we (Coke fundicion de Quilsca)

81 0y % & 51.82
" =

Algoa 23.90

Fay0g4 L 16.80

Mn504 "n 0.40

Ca O L 4,78

Mg O won 0.43
LI | 5

S Oé 2.05

Alcalis y no evaluado O.4%

Coww fundenies,de prafcrencia se utilizan calcaeeos de la provincia
de Bucnoe Alresu, a veces doioxitas. Los colcareoe jue se utilizan recjon-
den a 1z cowpcsicidn de un curbonato de calcio, impurificado ligeramente
por cantidaiez wariables de silicatos. Un afialisie de un ¢ cuseo de los

Jque se caplcan me nun dodo los siguirutes dators

Si 0y % 5 7.32 (pejyuens cantidaul de arens
A1303 ne 0.18

Fe:_so.‘s P 0.438

Mn 04 " liseros veatirios

Cx O . 52,00

Ng O " 0.40

8 0y .. 0.08

Pordida al rojo * " 0.99 (libre de COB)

C Oy L 38441

Alcaliis y no det, * 0.14

Lie cantidad de milice de la* Jdolowitas que 8¢ usal var {a eutre 1{ui-
tes di-tntes, por lo cual, las fundicionee de acero cxiztautlex en uuea-
tro .oie preflieren a elluw lu wfignesita. Eeta mo conlieune wino verntijios
de sillce, pre-entundo ademdie una corposicion sieapre constantle,

He ansayado arolllams y 11drillosa refraciarios pora cubilotezs En el
pals #a encuentran on <ran cantiund, arcil as que aon ajptlae pnra el reves
timicnte internce de hornos y parn lz fabricacion de 1=zdrilios relractaric
destinade. 2 altas le |, ool ne.

’, . .
Un anali:ie d2 wa ladrillo de los wmae utilizaios 2 i dauos

31 0y 90.58
A1L03 7.40
Fe303 Y.

Ca O 2455




Mg O 0.43
S 0, 0.34
3
Perdida al rojo 0.08
El ectudic quinico de una arcilia deztinada a 1u taoricecidn de la-

drillos refractarios me ha dadoe lue sisulentes recaultauoss

si 0g 84.08
1,0, 8455
Fe, 03 1.05
Ce. 0 3.95
Mgz O 0.56
s 0, 0.13

Pérdida al rojo 1.76

Xl punto e fueidn de estn arcilla no ha ©1d0 Conatalaau aun a Lex-

peraturas eltae, Funde a maa dc 1435° C. (3)
La densidad aparente es de Be" 7
. T al 2.661
GraJo de comracidad 0.837

Lae car;aes del cubilote se llevan a cabo siternstivawente, es uecir,
parte de coke, lue o de fundicion, luezo de fundeante y as{ succsivawente.
Todas 2atas eustanclas s pesan a " .rosso wedo™ en Lzlanzz de Liscula y
lue_ o w¢ vierten en ei cubilole. No e positle, nuer, llevar lu exucid-
tud hasta térainos talee gque se yuslds opinar sotre la compcsicion proba-
ble de la cs=coris = fornarse,.

i loe ;roductoe que se ospliean fuesen homogeneos ae pour{a determi-
nar tacil exte la coapoalcién osikle Jde la esccria forwada en 10 que reg
pecta a s{lice vy a cal, pues, la compcsicién en 1o jue "¢ rclaciona a lee
ale:entos restantsse nierro, aluxsdio, etc, falla i.or calculo anticlipuado.

as{ ror ejesxplo, West Lin nechc ensayos teniendo en cuehta la COmpo=

. . e P :
sicidén de fundente, cenizas del coke, arena y fundicion ewpaiesda, habien-

do obtenidos (4)

oara composicidn caleuladias compopicion reunl:
Si 0y 55,72 54.2
Ca O 20,35 21.00
x1,0, 3.79 8.20
Fc O 20e43% 7.00

. 4 N
La com;ouiclén ;u{uicu de ley¢ escorias e cubilotes @& xis O »€n03
conitante, sies,re jue ee utiliccn contidedee analoras de fundente, fun-

e L
dicion y cur.dn,

I -

AL

prodi




’ s . . . . '3 Ky s
Analisi~ it varise e:coriae me han persitido conciontor 1lu constuncina
del ;roducto dentre de 1f i1tes cercanoe,
Frooria le= ¥Muza vitrea de color verdc claro, Jde dilicil reusguelraja-

micento. Eniriawiento ieatos Culor del polvoe caarilic li cruceunte verdoso.

Compos;clén sulzicue 81 Oy 495.350
Ti OB vertizico
AIBO3 18.96
Fe O S9.83
¥n 0, 0.72
Ca O 37.68
Vg O 2.03
S 0y 0.11

Escoria .= Nasa vitrea de color verae claro, ue dificil reguekraja

wizntos Tafriasdientley 1lento. Coior del podvos zrarlilic il 2rhs2uie verdodo.

CO!QUNlCiéﬂ quimica: Si O2 45,80
Ti O2 vecetizics
Al O 19,46
3 3
Fe O 6431
Mn304 1.38
Cx1 0 28,01
s O 0.93
S O3 0.10

" . . . . ¢ . . ) .
Lo &oouwrda ¢ resultaate de una fumioa en gue la dozic de fundea-
. ¢ . . . e e
te ve awenlo, us anl el auwento en cal y 1 dissinucdon 2n =illce,
‘ , . r. . - i : canebr:
Foscuria de= Husu vitrea de colnr verde cluaro, facil.cute recauebrg

. . . ! . ’ § F . .
jable por i e« preocion, "nfrianiznto raido. Colory el :polvos usnarillo

Ver.iuive.Cus,0zicidn jquilcicas  Si Oy 45,99
Ti 90, vesti ion
A1;03 13.68
Fe O 2450
Mn304 l.28
Me O 0.7¢
.;’;;7
S O3 0

fa todn ine ¢ c.rius citadas se ha encontr=udo 1i erce vestigiow de

B . ! : s s 1.4~ q

fé=foro. Ade,am, pcr trataziento clorbidrico se chticne rtan cantidad de
nidrégeuu cullarado, szdio que rerwite do cubrir adultzracionss de c2 en

toc +or wcdlic 4@ ezcorias de cublliotlcu.




. . L’
Anl cowo se utilizan laas escoriae de altoe hornos rara 1a faoricacion

4 . .
de cor-ento-2scoria, pense gue ae rudiese utilizar las encorias de cubilo-

tes para el wisawo fin o wi fin analozo.

Los ensayos eicctuajos, ya con escoriaa enfriadae lents. nte, ya con

cscorias enfrialae bruscawente, de igual runera jJye lus escerias de altos

hornos, wme dlercn resultlauos nezativose, Las mezclas con X% cal no tenf{an

resistencia apreciable, de iszual maneri gque los hormigonse ;3.2 sc hicieron

por 1& cual de:1..s deoistir de segulr realizando ensarce,

(1).- Guareschi, Faciclopadia di Cniuica, Towo VIII, pag 458

(2)e- Th. West, Les cubdlole: arzricains, traduccion ae Aublé, editado por

(o

(4).~ Test, Otra clii la, pag 203

=

9}

. ’ . . B
ta.= “ara fairicaclon .2 ¢cc cantoe encoriam he consultado lasg obras de

Gautaier-vilizrs, 1910, Pari:.

. . - . ., N . . .. o
Je= Sh:iaycw de Juibo de fimicn y aecanicos, 2{ectuads. ¢i sec¢ion cnsu-

g0 de waterlslee del Latoratorio de Annlisie de Apuac y d4e Encayd de
saterliales Jde las Qbras Sunitariae.

(Zw‘

C-.nidlct, Cinc Silwu y ctras,.
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CARACTERISTICAS
DE LAS
FUNDICIONES ESTUDIADAS

No s8¢ nota en los productos eevusi-wa02 howmopeneidod zlguna en lo que
ro. pecte 1l analisis quicsico. Se hailan tcdas las variantes pceuilbles; deg
de 1u fundicidn q'.2 ccatiene anélogas cantidaden de grafito y carbono com
binado, hust. aju2lla 20 que, quizd por un alto poroentaje de foeforo, se
balla peopueii:s cnnti indes de ¢-.rbonc continado en relacion a la cantidad
de yr. fito exlateats (fundicién ¢rie - muestra N® 5),

La uiminucidn anctaua ol Ledebur pwra la refuadicién operando en
cubilote j.ugus notarse en 1ae funuicionew 5 y 4, La fundioion 4, repre=
conla un térwino wmedio del cToducto utilizado para obtener jorx refundicidn
la fundicion 4, Se obeervs 1na Fnja de los porcentajes de manganesc (de
0431 &4 0.18) y de fdéefcro (0.56 4 0.41) y de silioio (2.58 & 3.07). No se
otrervi, <ln embargo, 1la Jiwin.cidon Jel carbonc total que, por el contra-
ricv hin =usmentado, de 1,18 a 3.43,

En 1. ioo fundiociones ohbtenidas por fue{dén en &l horno a petroleo
8@ notan &écwdj=uzae eh 1la jue res. ecta & carbonc tot-l, silicio, mangane-
WO y azufre. Adcuds, el porcantsje de oarbono combinado ee apreciable gon
ralucidn al carbono grafitico, v1endo eén una Jde ellas mauyor el coablinado
que el Jrufitico.

La influsncin el fosforo en la formacion del srafito pueue notarse
bien en las fundiciones 6 y 9. Sobre un porcentaje de 3,41 de oarbono to-
tal, la fundicidén N® 6 gue ocontiene 1,37 de fosforo, cuntiene 3.04 de car
bono semkbinsis graf{tico, La N® 9, eobre porcentaje de 2,94 de carbono tgo
tal, que tiene 1.15 deo fésforo, contiene 5.62 de oarbono ;raf{tioo.

El silicio omcila eatre purcentajee de cifras comprendidas entre 1.5(
y 3450, Duiins dlichas oifrae no pueden consilderarse Jdicuus fundioiones co-
mo silioceas.,

Las proporcionee de mansan2uo haliadas en las fundiciones eon por
lo zeneral debiles y de poca influenoia wsobre lus resultaios préotiooa
de apliosncion de 1as niamns.

E1 fosforo, 2lewento pernicioso ;~ra lus fundiclones, ne encuentra
en jroporciones exu-erninc en wuchas de 1s funaiciones. Las ilniicuauns

oon lue N° O, 6, 8, 9 y 10 cuntieuen chntidaden jue lud hacen incluiblee

- i ' N 3 .
en la categoriu de lue fundiciunes fosforosas. Las restantes, a excepcidn



Jde 1l No ¢, jur-ien coneiusrarse oomo devilmsate fcaicroonpe

Lus tucidrcicur. savlizaane contizaen g.oll o.e C4 el g ngus
fre, elendc 1w N .0 14 (u% oouticene wayor ciantiasds

Coneol..cicnees.

Pua ilcion l.= Funi . cién w2 reo ..nr garlbar.eilng, con rorcenticjes isuw
lee de c¢irrone rad{tice 7 gomhlnndo, «derilmants aulfeo=fos10ores e

Furijiolon 2.= Fundioidn de b=in earburnoidn, con —orennisjes an'ilc=
gui de gartonc irat{tico y conbindo, predculiando llisrnmente oate d1ti-
&0, ligeraecutc -ulfuroan.

Fuiicion 3.= Oriv onrscterietica. Debil oarcurancidén Yy 10CC carbono
cos! inwuo. Lisernsecte aliicea~sulfo=-forforosa.

Fui.lcldén 4.~ Grie caracter{stiocn. Regplar ourburacidn; ligerwwons
te culic-tonflcresn,

P

s “ . 4 . -
Fuoiiclon 5.- Fu. ticlon priee Corburacion btju. Debilicnte sulfurosa.
Foofuroaa,

. .« ? [4 . . .
Fun.iolon B.=- Grile caracisristion. Fuertiterents footerosn, Li craucne=

Sullurueiee Carbturagion ngrccisi o,

P
o

- . ] . . ) .’ . - - . .
Fuaiidiclon 7¢= Gria c rac.azirticee Cortur.clua Ty awi e Doladom u=
t2 sulfurousn,. Forforosa,

- ’ N L4 . .’ .
Fundiol n Be= Gril- ChnraciarintiCie O Il Llivl o0 LiTe L

Lty
I'_'l{

A CT L F\)UAIVICB'»’L.
. 4 ¢ . . bt . 4 . b e . - -3
Fundicicn Ge= Oriv carnctristic.. Dabll rcreant - jeo dg esriont Stmbil=

n=lo. Ligerirentia sulfuroea. Foovoreai,

. ¢ . ¢
Fuiiicion 10.= Regulsr corturclon. Cri. c.racterlatica. F

-~

JoIUTUB R

ne lus dates que aatece.cn <o 1120 0 1. cuineloll o jueslon [ rodug=

N

tos wanlizivioe (uimic-uente ne Lreuentan uniforald i,
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= METALOGRAFIAS -

-

S8e ha efectuado solamente el pulido bajo-reliswe y el atague por éqL '
do picrico en solucién concentrada durante 1 minuto. Las miorofotograf{an 8

han sido tomadas por medio del aparato indicado en la fotografiag

1 v - ——

Ry —— >
©—— -

Para el preparado de las superficies pulidas se han tenido en cuenta

las indicaciones de varios autores (1), acompafiando a cada uno de loe ana=

lieis gquimicos los corptes correspondientes, excepcidén hecha de la fundi=
¢ion N® 1 remitida en limaduras, por lo que go fué posible efectuar cor=
te; y varias microfctograf{as gorrespondientes & oafios de fundicion grie,
las que ne pudieron ser reproducidas por rotura de las plasas fotograficas
El aumento con que se ha operad; es de 130 dismetros. El espacio que

figura en la fotografia, que sigue a continuacién, correeponde a un centeé

simo de milimetros

S

Por comparacion de las microfotografias se observa una falta de homo=

:
geneidad en las fundicbnes estudiadae, dado que, flundiciones anilogas en ,
composicion quimica (grafito y carbono combinado) no presentan aniloga %

i

mioroestructura. Sin embargo se nota relacidn entre

los porcentajes de 0




grafito, Las fundiociones yue contienen mayor cantidad de grafito, presen=
tan una wicroestructura revelauora Jde ello, Dudo lo complejo del problema,
y s.endo este un estuldio de caractor quimico, nov hucemoe wayores trabajos
relacionados con este punto.
Guillet dice jue: "la constitucion de las fundicicnes es cvidentewen
te un problema mucho mo oompliendo que el de lor acercvey Ecto proviene
d2 que las impurezas son mayores y que, pcr consecuenclia, ellas pueden
dar nacimiento a compuestos especiales, fosfuros, siliciuros, etc?
Generalmente se encuentran: ferrita, que se presenta cdara en pulido
bajo relieve, inatucable por acido picrico en atajue corto; perlita, for-
RANJ0 una zona grisacea en pulido bajo relieve y oscurecicndose con atajue
piorico, y gratito, bien caracterictico con cus rayae negrase, irregulures,
Se encuentra alemas ceuentita, lo que pour{a lograBse ver con aumen-
tos mayores, Le Chatelier y Ziegler han holladce ta:bien, en fundiciones de

moldeo, cristales muy re,ulares, analogoe a los de sulfurc Je wanganeco.

Guillet.- La metaloerupnie microscorique, en su obra Etude tiieorique des
alliages metaliques.,

Felix Robin.- Traite de Metaldographie

Bourrey et Marquet.,- Traite d'analyse chimijue

Hein y Bauer.- xetallogr:puie

Hiornsy= metallo.raphie

Osuond y Stead.=- Hicroscoplc Analysis of metals

Post y Jeumann.- Analyse chirique

Guarescile= Tumo VIII

etc, eto,.

Debo manifestar mi agradeciwicnto a mi compabero de trabejo, D. Antonio

Pascual y Oliverus, por su eficaz ayuda en los trabajos de metalograf{a.



~ LMUESTRA N° 1 -

Proveniente de: Comparifa Talleres letalurgzicos.

Carbono total 2.b4
Carbono grafitico 1.24
Carbono combinado 1.30
Silicio 2.12
Manganeso 0.19
Fésforo 0.54
Azufre 0.11
Hierro y no det. 94.50

Pulido bajo relieve

ataque ac.piérico conc.
1 minuto



e MUESTRA B° 8 -

Proveniente de;Fundieidn horno a petrolec.

Carbono total 1.51 :'
Carbono grafftico 0,66 f,
Carbono combinado 0.85 if
Silicio 1.77 ‘
Mangane o 0.38

Péeforo Q.26
Aszufre 013
Hierro y no det. 95.95

\
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. & T J—— . .o
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N A——
. :

o il p A2
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Atajue ace pférice conc. f
1-minuto




= MUESTRA N°® 3 =

Proveniente de; Fundicidn utilizada para refundir.

Carbono total 1.18 l :
Carbono grafitico (.82 i ,
Carbono combinade 0,36 ?,‘
gilielo 2,68 ! !
Mangane 80 0.31 | %
résforo 0.66 T
Azufre 0.09 i 3
Hierro y no det. 95.28 ;
:

- e il o A -

P N e & PN SISO SN

Ataque ac.pferice conc,
1 minuto




= MUESTRA N° % -

Proveniente de:;Pundicidn cubilote

Carbono total 2.42 | §
Carbono grafftico 1.45

—s B

Carbone combinado 0.97
8ilicio 2.07
Manganeso 0.18
Féaforo 0.41 i
Azufre O.11 '

Hierro g no det, 94.81

B o i S e i

SR A
o 4

o o

B e s T —

rulido bajo relieve 4‘

Ataque ae. picerico cone.
1 minuto

e




= MUESTRA §° 6 =

Proveniente de: Fundicién horno a petroleo

Carbono total 1.54 1
Carbono grafitieo 0,92
Carbono combinado 0.62

8iliecio 1.71 " :
Manganeso 0.32 | §
Pésforo 0466
Azufre 0.11

Bierro y no det, 95,66

AR R B et
i ) - s

Pulido bajo relieve

Ataque ac.pﬁrioo eone. !
1 minuto i
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- MUBRSTRA N° 8 &

Proveniente de:; Cafio de fundiecidn gris

Carbono total .41 :(
Carbono grafitico 3.04 f
Carbono combinado 0e37 2
8ilicio 1.54 l
Manganeso 0.36 ;
Péaforo 1.27 2
Asufre C.0%7 é
Hierro y no det, 93.36 :

4

'

: 1
A

.

-

Pulido bajo relieve

- L e T — ) LY >

- — 4 . 1 D P

——

— ——

Atague con ac.pferico conc,
1 minuto




- MUESTRA N°

Proveniente de: Cafio de

Carbono total
Carbono grafitico
Carbono combinado
Silieio

Manganeso
Fésforo

Azufre

Hierro y no det.

7 =

fundicidn gris.

2,69
2,05
0.54
1,93
0.58
0,55
0,08
94,27

Pulido bajo relieve

Ataque ac.pferieco conec.
1 minute




= MUESTRA N° 8 =

Proveniente de: Cafios de fundieidn gris

Carbono total 2.82
Carbono grafitico 2,14 T
Carbono ecombinado 0068
Silieio 2.45 :
Manganeso 0449 1
Pésforo 0.62 '
Azufre 0,06
Hierro y no det. 93;56 I

Pulido bajo relieve

Atague con ae. pierico cone,

1 minuto




= MUESTRA §°© 9 =

Proveniente de; Cafio de fundicidn gris

Carbono total 2.94 14
Carbono grafitico 2.62 ;f
Carbone combinado 0322 "
silieio 2,00 j !
Manganeso C.h2 ?1
PSaforoe 1.18 j.
Azufre 0.10 '
Hierro y no det, 93.%9 ;

Ataque acid. pferico conc. ?
1 minuto ‘
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- MUESTRA §° 10 = I
.3
Proveniente de; Cufio de fundiocidn gris I
Carbono tétal 3.08 1
Carbono grafi{tico £,31 § 1
Carbone eombinado 0«77 !
3
silieio 2404 ]
,'
Mangeneso 0.51 i
\
Féeforo 070 :
Azufre 0407 ¥
Hieryo y no deot, 95.60

— -

Atagque con ase.pferico cone. A
1 minuto

B 2 -
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CONCLUSIONES

Lae fundicicncs estudindus no pgrecentan nnuloa{ae enire v{ en 1c¢ que a
sl compomicién quimica resjpecta, La repnrticion ael gTuilto no e regular,
detrminada por metalograffa, cin enburgo, la oantidand determinnds quinioca
mente guarda relaoidn ocon la deterwminada [or obearvaolon directa Jde lae
vetalografias,

SILICIO.- El netodo més exacto rara la determinacion del silicio es el
de Stookmann., El mas apto jara la usina el 48 Rubrigius.

Por atague de las fundioviones con acido nitrico de densidad 1,20 se ob
tiene un reaiduo que contiene muy poca ailioe, y li;eriaimou vestlgioe ue
técforo y manraneso juntamente con la totalidada uel grafito,

El acido nitrico de 20° Bé jermite pasar en sclucidn a le onsi totali-
dad del eiliclo agontenido,

MANGANESO.- Fl wétodo mas recomendable ec el de Volhard-Wolff, El ueto-
do Rote-Erde da wuy buenos resultndos eliendo 4a una papl.lez suficlente c¢o-
WO para eer 2:107 tndo por la usina. ‘

AZUFRE.- E1 método de Curnot-Goutal-Meineoke d& resultuica sxactisiwoe.
Lu modificnoién del método Rol2et~Canyredcn jropuesta por Kirinot, permi-
te obtener reasul luies répiaoe y anéloguu a loe obtenidos per el zctede wn=
terior.

FOSFORO.= La totnlidau .inl fd:forc se Jisuelve pour ataqus nitrico, en-
pleando adcidec de lensidad 1.30,

Ee neossaric oxidar lo woluoidn obtenida antsu de proceder a lu dster-
alnaoicén cuantitativa, Se utiliza de preferencia permanpansto ue potusio.

No es neoeasario llevar a seguedad, por oxiunoion per vis bimeusn we lo-
gran datcs andilogzos,

El netodo de Brearley-Ibroteon, segun modifioncién que prorongo, es ap-
to para la usins por eu rupidez y aproximacion.

Lee wétodos volumAtriocos deben practicarce coma sumo culindos. En el na-
todo Jde Emmerton debe procederse con rapidez rare evitar 1a fucil cxian-
cidén del 1{yuido reducido. En »1 .1n Pittecburg Jebe culdarse de 1w carko-
natucidn del 1{quido Jdisolvends, Este matous .in resultaic:. ripidoe y muy *
arroximados,

Una ropreoipitacién ael fosfomollib.ato es aconnejable pura el e lodo

dae Farerton, (Fara elirinur influeoncin .el nierro del precipitado)s
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