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B3TUDIO DE UN ME8T0D0 INDUSTRiAj Di REDUCCION DEL ANEIDRIDO
TUNGSTION RAR. LA OBTSNCION DEL TUNGSTENO METALICO.-

Trabajo de tésis precentado por el ex-alumnoe Ssteban Osvalde WOOD
de 1la Feoultrd de Ciencias Bxaetas, P{sicss y Baturales, para op-

tar al tftnlo de Dootor en Quimica de le Universidad de Buenos Al

ras.

Mo comSe - -

Buenos Airss, Diciembre de 1943.-
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Xe 9l mwatro un puls que ooupn un lugar de privilegio en
1a produccida mundial 48 mincToles 08 WnZetend, haoho que se
-ho acentuado nolablensnte, 4u log a0mdntos aoctualows, poOr ¢ o0n-
£130%0 bélico que tonemos Gue lawentur, Eu asl que Obins, 81 pri.
wils pRoduotos del muindo ve 0G0 }INOE QUa cerrado B mOZORdD &
las demds naolones, ¥ la Arzeutina pox esa rosdn ¥ la de su sie
uaoddn 4eogrifica @on PeEpeoto a Estaice Unlios de Nozte amde
210a, poz ojemplo, que o6& SV primse? oonsumidor pueds adrooentar
1a exportacidn do dlohos minesales %an valiosos pera sfrontar la
pEOAU0cidn 48 Huexra.-

POXO 10 @8 s0loxents #) fin gomeroiaml, Qoabempyludo bajo ase
aspecto &l Gue aos deba prsodupar, 8100 la aspirneidy vahemeuts
de vox satisfochos ousetroa anheloa de Qua la industris sea en
mostro patria noO & epre una promesa 1asoudo siuo una roglided
dignificanta, un lsurel nis ds nuostyo ¢soulo,

Blemprs w8 ba Fesuldudo laudable @l e 108 DowbDIes exnplaen
la Glonoin en la prosscuoldn de tal £ia ¥y con el fobril desed
de lJuchar junto a $lilos, o8 Qﬁa PEOLONJO surolarme oon 4a%e Low
dest0 trubajo & 98 ojdroito da pas ¥y 4o ProEresd,=

Ha #3140 wi proplaiso, al ondaraz o) probloua de la induse
wwialisaoidn do 1os mineralas dé HunzZeteao, pProsentar las poiele
bilidades quo existen paru Foallialr uie MCVa Lndustria, Founleés
40 1os dlutiatos procedimisantos y estudidndolos detenidomsutde
paEG 11lagur » ostablaoez las ¥onloae Que major as adapten a
la ooonoals 48 la industzin.-

8L tuvioro la cartesa da que mi esfuorzo no bo 84do en Yae
no, habrfa sailalecho una gran sapirasido de vl vida.-

pebo, pox fltiwo, baces oonatar la axpruaida ds mi xde aine
sero agradealulento al Dooctor Qurlos CGial Luocorts Gue oon ma
OonEejO ¥ apoyo permitid que llovaera a folis WMrmino este tZoe
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HISTORIA

La hietorig del tunguteno(l), esta intimgmente asociada oon s ée un
mincrgl Que se pensd oon‘tepla eataiio, probeblems nte a ocauss de su den-
sidad,- Por esta rezoén J.G.%allerius 1lamd e dicho mineral proveniente
de Bohemia "lapides stunniferl Spathacei™; C.von Linnaeus, "stannum
apathosum subdiaphanum album®; y A;FlCronatedt "ferrun caloiforme, te
rra quedam incognité intime mixtum":- Bn Sueoie el mineral flue llama-
do "tungaten" (del euepo "tung”:pesalo y “sten"ipledra) y A:G;wbrner
lo llamo "schweratein®,- G;Agriooln taxblén se refirid a otro mineral
¢e color marron negruzeo que lo llamé "lupi-spuma” o "lapis miger ex
qpo conflatur oandiduy plumbum; I;G;wallcriuo 1o llamo *"volfram" y A;
F.Coonstedt “wolfram".-R.J.Hally 8esignolo oon el nomdbre de "scheelin
ferrugine” y por ultimd A.Bryithnupt con ol de "wolfrumite® gue es el
nombre gque actualmente lleva,

En 1781, c;w.Soheelo escribla en rus memorias "Tungsten besténda-deler”
que el mineral de tungeteno (mes tarde llamado "soheelita”) era un com-
puesto de dal y un acidoe pooullar: Seheele fundio el mineral oon cerbo-
nato de potasio, disolvio le mase ocon agua ¥ oﬁ,dlé aoido nitrico, ob-
teniendo un precipitado que fus lavado y secado. Demostro luego que el
produoto es el acido tungntioo'unido a la call Por lo tanto el mineral
era tungetato de oaloio; D;L;G.Keraten llemo &l mineral *oohoo}orz";
B;J;Haﬂy, "gcheelincaloalre”; A;Broithaupt, *lcheflupath'; y C.C.Leo~

nhard "scheelita” el nombre que lleva aotualmente,

J.JIL y r; de Elhuyar, en su 8analisis quimioco del wolfram y examen de
un nuevo metal que entre en eu composiolon® (Vascongada 1783), demuea~
tran quo el mineral wolfrem contiens el miasno @cido gue el del mineresl
de tungsteno, pero en sl wolfream el acido esté assooiado econ hierro y
nenganeso en vez de oal; Lstoe quimicos obtuviercn el metal por redue-

oion del oxido eon carbon y describleron sleaciones de tungstenc con

A

(1) Inorg. and Theorical Chem. (J.¥.Mellor:Vol. XI



/] / / oro, plata, ploxc y hierrol
#e he ablerto el interrogannte 4e si fueren diches quimicos espafioles
los prizoros en e¥ay el uetall Reulmente uno, el menos, de 190 herpre
manos de Elhuyer trabeld bajo la direceion de c;wlaohoolo Y C.Bergman
por elgunoe efios. B sus mexorias, smbos hermanoas, tal vez por acdes~
tis, no hesen alusion de haber sido los descudridores del metal pero
podria ser ,ue ye dehscle lo hublare descublerso. 3S.Kinman atribuye
definit)ivemente el descubriuiento del metal & Scheele y establese que
la sleeaidn con sl hierrc fue prejerada por los Lormsnoe de Elhuyar;
I;:; y F. da Klhuyar llamaron al metal "woll{ruzmio” o "tungateno";

Kl tércino “wolfremic® es usedco en sleueniaj “tungsteno®™ en Gren Bre-
tate y Franciu; 2 oinbolo W es 6]l generuvlmente ussdo eungue en Fren~
ole y en Itelle s¢ e¢mpleea Th; elgunnsg vooen;

Zn mi trebajoc empleard siempre el nombre tungsteno psrs el metal sim-
bolizendolo con u;

Bore ¢ NATUELL

El tungeteno no Be eéncuentra libre en formn elementul en la Ha-
turalaza. Sus ¢empuestos se hallan entre lor aon#tituyertes mas @nos-
eod» de la corteza torreatro; Zegun Y;H.CIarkt Yy H.89.7aahington la pro-
poreion media de tungstenc en lae rocse {gneas de le corteza terrestre
es B X 10°0%. Otros autoros dean diferantos dat-s, pcr ejemplo: n X laa%.
BX 1074, 8 X 1070, eta.

CLAKIPIC-OION T LCY HINTTALNG:w-

los mihnraloo aas imsortantes de tungsteno son: la wollremita

FPe an (¥C;) ¥y la echeslita Ca WO,.

En general ios minerules pueden ser clesifiondos on Primarios y seoun-
darioa;

Pertenscen al grupo de loe primsrios lo# ¢:e aparecen en filounes, venas,
7 depdeitos da osontaoto] mientras que los del grupo secunderio inoluyen

depoaitus residusles y mluvionales.

loe minerales primerios estan generelimsnte ascolados son granito

P77



//// ¥ a menudo aconp:fiados por esteflo,-

El tungsteno parece haber sido concontradofcﬁ,lﬁé;ﬁﬁiimég eiapas de

la soligiriecacion del magma granitico al borde o margen de i; intrusion
Los depositos secunderios de tungsteno muestran que en algunos casos

el mineral se ha desocompuesto, mientras gue en otros oasos el tungs-
teno he resistido la accion del tiempo y se ha acumuledo en depositos
detriticos como el estaflo, oro y platino.

Segin F.L. Hess loe principales minersles de tungsteno son:

Wolframita ! 20-80% Fe., WO4; B80-20% Nn W04
L Scheelita ¢ Ca W04
L Ferberita t 80-100% Pe WO4; 20-0%4 Mn WO4
, Hibnerita t 0-20% Fo WO4; 100-80% MN WQ4
{ Reinita : Peo WO,
(.~ Powellite : Ca MO (¥%O,)

W Stolzite : Pb W04 tetragonal
L Raspifa : Pb WO, monoelinieco
[ Cuproscheelita : Cu W04 B HoO

- Ocre de tungsteno t W0a Ho0

.o

¢ Ferritungstita ez 0z WOz 6Hz ©

Tungstenita

;-' 82
RICUEZA DE LOS MINERALES

La riqueza de los minerales de tungsteno esti baseda en el
porocentaje de anhidrido tingstico en el mineral copoentrado(l). oaci~
lando este valor, generalmente,8ntre 80-70%4 de WOx. ,
Bn Gran Bretafia se adopte como "standard" 654 y en Estados Unidos 60%,
Una proporoidn excesiva de fosforo o arsenico reduce el valor del mi-
neral.

Bl contenido en tungsteno del mineral bruto varfa por lo general entre
0,5-24 sunque osta santidad puede elevarse en casos muy raros hasta el

6%. /7 /

{1) Para determinarlo aconsejo las teonicas seguldas en el libro “The
thecnical methods of ore analysie” por Low-Welning=Schoder
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Los depésitos mas grandes de tungsteno se hallan en Asia y pre-
oisamente en le continuacion de las monteafias Indo-Malayas, las cuales
atraviesan Burma Malaya, China, Japon y Korea.

Sud-imériee tien grandes depositos de tungsteno en la Argenti-
ne y Bolivia; El tungsteno esta empliamente distribuido en los Bata-
dos Unidos, asocliedo a menudo oon 9ro, halléndose los principeles ya-
cimientos en Coloredo y Cslifornia., En Canada se encuentra en New-
Brunswick, Nueva Escoeia y Yukon. Australia fué en un tiempo une de
los mas grandeas productores del mundo y aun produce mucho de le schee-
lite del mereado.

La producoion del tungsteno en Buropa representa una pequefi{sima
proporeion de la produceion mundiel. Los mas grandes depositos estéan
en Portugal siguiéndole on orden, pero en grado mucho menor, Espafla,
Rusia, Alemanie y Suecla, Bn Inglaterra no ha pasado de ser un sub-

producto de le indusiria del estafio,



YACIN/IENTOS EN LA ARGENTINA (1)

Bl tungsteno es un elemento tipico de lar soluciones residueles
del magme granitico. Tiene gran afinidad por el ox{geno con el que
forma un anhidrido que, en oombinacién oon los o6xidos de hierro, man
geneso y calcio constituye sus principales minerales: wolframita , =
(Fo Mn)W0, y scheslita (Oa WO4). Su posioldn esta limltada preferen-
temente a la faz pegmatitica y en partioular a la de la zona termal
profunda. En nuestro pais debemos citar su escata presencia en algu-
nos filones con galena de la mina "La Argentina™ (Cordoba), donde la
wolframlta, conjuntaments con mica, s# suele observar en las salbandas,
mientras el ouarzp. aon el sulfure de plomo, sonstituyen la parte cen-
tral de las vetas,

SCHEELITA:~

La soheelite es un mineral ecompaflante de la wolframita en mu-
ehos yacimientos. Su participacion frente al tungstato de hierro y man-
ganesoc es muy variable llegando a formar depositos mixtos (minas "Los
gondores"™ y "Santa Rite" en 8an Luls) eomo también yacimientos propioce
eon escasa © nule presencoia de wolframita.

Bste mineral de color blanceo, emarillo, verde claro, gris, y
rojizo, se presenta en granos diminutos diseminados en los minerales
de la ganga, en "ojos" en masa ¢ bisn en sus caracteristicos orista-
lss bipivamidales de varios centimetros de longitud. A veces aparece
manchada de verde por sales d’ cobre, originand&?hu alteracion oores
de wolfram (mina "La Toylta").

Scheelita oon reldespato, berilo(rero) y biotita, en gange
d¢ ouarzo, existe en la mina "Los Piquillines” (San Luis) y la presen-
ela do eato yacimiento en granito descarta la anterior eresncia refe-
rente a que los depositos 4e scheelita debian encontrarse unicamente
on sedimento al.

Con feldespato, berilo(rero), biotitea, turmelina y cuarzo, ae le ha-

lla en la mina "El Valle" en San Luis, donde la scheelita impregna / /

~ Los yacimientos de minereales y rocas de aplicecion de la Republioca
Argentina™ (Victorio Angelelli)
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/ / / / fuertemente los sedimentos micaceocs de le caje.
Se conocen ya varios yacimientos de tungstato de calcio oon fe-
nomenos de metamorfismo de contacto: "El Morro n® 1", "La Aspereza®
(oeroa de Tiliserao) “Los Reventones" en la provincia de San Luls ¥
*El Salto™ "La Carlota® y "Siete Hermanos®™ en la de Cordoba, En ellos
la scheelita se presamta comunmente diatribuide en la gange conetitui
da por aotinolita, eplidoto, olorit’. biotita y miercolinico ("5iete iier
manos®), granate, cuarzo y calcita. In las cercanlias de todos ellos se
nota la existencie de filones o cuerpos pogmatitiooul

Mientras que en dasi todas las minms citadas, los depositos de -
scheelita se hallan & lo largo de cepas lenticulares de calizas, los
de "La Esperanza™ y "Los Reventones™ aeé presentan intercalados en es-~
quistos micaaeos y cuarcitiocos, constituyendo cuerpos alslados de ca-
pacidad reducida;

La disposicion de sus principeles mire rales de ganga (actinolita,
epidoto, granate,ets.), segun cafitas, induce a pensar de gue se truta
de una sustitucion casi totel de los esquistos preexistentes por ga-
868 y solucionee portadores de caloio;

Otro tipo de yacimiento es el de scheelita én vetas 46 cuarzo,a-
soclada a turmeline y a escaso feldespato, ouyo ejemplo se halla en
lag minas "General Joffre"™ y "La Floride®, ¥ en varios depositos de
la region de San Martin en San Luls donde las votas‘lc enguentren ed-
peciaslmente & los costados de filones lemprofiricos.-

En general los yaolmientos de scheelite los sulfuros son menos fre-
cuentes que en los de wolframita, destacandose sn primer término la
pirita y la oalcopirita; ’

Blenda se snconté especialmente en "Los Reventones”; bismutite
en "Loe Avestruces™ y otras minas; bianntina‘on'tl Morro n® 1" y ar-
senopirite en une veta do la mina "El Valle".-

Aﬁn‘cuando el caraoter de las soluocicnes minsralizadas, portadoras
del anhidridc wolfremico, es acido, hay que admitir, ein embargo , -«
la exiestencia del caloio en las mimnas parg explicar la presencia de

scheelita on los yaocimientos de wolframita, Este eleamento puede ser,

/1
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///masta clerto punto, originario de las soluciones o extraide, durante
el ascenso de ellaa, de los sedimentos y hasta de la destruccidn de fel-
despatos bhisicos de rocas profundaas.

Es creencia general entre los mineros de la provineia de San Iuils,
sonforme a expariencias justificedas sn numercsos ossos por la génesis
de los depbsites, que los yacimientos de scheelits no profundiran. Ello
sin embargeo, no debe hacerse extensivo a todos los depdsitos, puesto gue
muchas no han sido abandonades por falta de mineral, sind porque el tra-
bajo s profundidades de 20-70 metros no resultabs econbmico.-
WOLFRAEITAL~

Rolframite en cristales shicos dizeminados entre los compo-
nentes de una rooa de carfoter aplitico existe, constituyendo numercsas
y pequefias ocnoentraciones, en la mina "San Esteban", Cérdobe.-

Ia mayor concentracibn de los minerales de wolfram recse en la zons
termal profunds, donde se les observe en la forme mas variasds; Cigursn-
do, en primer término, los yscimientos de wolframita por su importancia
eacnbnmica. Bn elloa, este tungstato se presenta en vetas de cuargzo que
afloran gensrslmente en eaquiastos orietslinos o en la roca portadors,

y cuya potencia suele variasr desde algunos centimetros hasta dos y tres

metrog (mina "San Vicente™, San Iuis). Comunmente no mantienen un espe-

sor constante, ¥y on muchos depbaites se puede observer la tendenc'a leén-
ticular o "bolsonera® éde« lea filones.

Ias wolfremitas son mezcles 1somorfas, en proporciones variables del
tungstato de hierro o "farberita® (Fe W04) y del de mangsnosc o "htibne-
rita* (Mn ¥0z) minerales que rars vex corresponden a su rérmula tebérios.

Frecuentemente, la welfranmita en cristales tudbulares aislados o agry
pados parslelamente, y en diversos tamaflos, se note disgpueata hacia lag
ssldandas, aconmpafiada de mica en suchos de los casos, pudiéndosela ha«
1lar tapbién en la masa central de cuarszo. Agregados de cristeles ahi-
cos y grandes, dan Jugar a concentracionss de wolframita denominados

localwente "nidoz® "bdolsones” o "rosetas", oscilando su capacidad entre

/./././.
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pocos kilogramos y toneladsas., A8{, en la mina "San Virgilion,

0drdoba, se explotd haos algunos afics un "bolsén" que Aid unsp
150 tonsladas de eoncentrados; concentraciones mencres se manj-
festaron en "Los Céndores" (Sam Lufs), "Fischer" (Cérdoda) y
etras minas,

REGIONES DE MINER/.LIZACION EN WOLFRAM:

Las reglones 4&) pefs de meyor mineralizecidén en wolfram,
se hallen en las sierras de 3am Lufs y Cérdodba, donde existen
nume rosos yacimientos de wolframita y aohulita".'

En la Rioje y Catomarea se conocen ciertos depdsitos de
wolframita y situados igaalmente eon las sierras panpoanal‘.' Los
de las provincias de Sax Juan y Menloza se encwm ran en la cor-
dillera oriental, y el de Tusaguilla, el mfs septentriondl, em
la puna jujefla,

El conocimisnto de 1a existencie de la wolframita en el
pals data de fines del alglo pasade, época en que se incian lce
primeros trabajos en la minma "Los Céndorea”, nuestro mayor yad -
miento de wolfremita, quo 88 oxplotd hasta el afio 1918 y que
luego, tras un largo perfodo do abandono, ha welto a entrar ea
plana aetividad,

1a gren domanda de minerdles de wolfrem, y alto precio en
los Yltimos afios ha motivade el descubrimiento de nuevos yaciw
mientos, en especial de aobolita;

DESCRIPCION DE T. MINA "103 CONDORES™ BN SN LUIS:
Siendo la mayor parte de los minersles empleados en el

presente trabajo provenientes de le mina "Los Céndores™ interca-
lard una breve descripoidn de la misma, par eser sdemis, la mds
importente fuente de producecidm.

Esta mina de wolfram, se hella situada a 12 kildmetros al
0.8.,0 46 la localidad 48 Comocerdn sobre la mdrgen derecha del
arroyo las Cafias, departomente de Chaocaluco, a una altura de
550 metros sodbre el nivel del may.
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18 zon® que nos oeupa osti constitufly pricoiml-snse vor
filitas y esuiston miodceos Qo ocontien®m venitas de cunren ¥y
fllonce &e pegnutitae, onyd abo preomincntt ca ¥ « 3, aproxie
mdorente, ¥ e fnclimoidn este y hapta vertie al;

El yesimiento comprende un sistana ¢e euatro vetas, de
posi 01 8a vertissl, que no prem del citade arroyo en su extremo
00610, lns vet s narte, sur y X* 3 tisnen direcoidn I « 0, micne
tre que 1o BR @8 Oe0 @ KoBely 10 potencic de e¢ll:s €8 variades
1s vet: sar, la principal y reconceida ¢n un= lonct tud de 630
700 motros, pOscd WA esposOr que OBalle entsre C,B0 y 1,50 nmetios,
1lecmnd 0 en portes Mastn B,00 metrosy la norte, con liloras @
452 reg¥ros de largo, o8 mip delgudu pero miy Mos que B Mmierid,
En ella y en lae restcntes, la potencia varis “esde 5,47 hosta
0,60 metros y llegn & a} canscy hasta 1,00 msros, ichce filones
ninern]l 1z0do 80 envwntras o egousa dstincoir uno de odro ¥y
estZn reprecentndos, ¢A gmearnl, por 41 stintos cuerpos de vste
de form ligercments lenticul=r y ée veriae Geoen: s do neires 4¢
longitud, ¢ispuestos ssonlonndmerta huela e} sy y o 0orto indede
vale uno de otro,

n las wal vandam dn defintdes por plenoce Cerechos y lisos,
8@ observa v menude un mterial nrollloso, Tor esjuistas do la
roce de cnja sontienen freowntezcnts Surmmlins en ngujes chicap
dispusatas en los Plonos o0 oatratifieneidn, %al cmo 10 himo
notsy BORDTRFEZNIER, 1a@ vetas cortam clertos f11nes de pepgmatl -
tos, pord=doras 4¢ turmalim ¥y apetits, interonleios 0o Mordantes
xente en 108 samistase

Capunsents 68 chserve um estmeturs sizétrica del rellme
'gu- comienuye por umn faja de mica grisjosa a verdoss, ds espesor
variuble (uata de 12 am an 2lgunos sitlos), elguifniole = veoes
otrn de mica oo wolfrumiita y, finclmonte, ¢l cuarso 2070 Bk
e tral ¥ por 1o oomia conm menos Wifrmita, 1e wolframite, cuye
tonor ch Fo O y Ma O os nds 0 menoe igucl, se presenta o cgres
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gados de oristales de diverso tamafio constituyendo cmncentra=
clones locales, horlizontules yverticalaa.; dlganas de ellas han
llegado a dar varias toneladas de mineral,

En masas do mica se encmentra a menude scheelite asociada
a volframita;

Este yaddmiento, #% la zana temal profumia y relacioe
pado ein duda ecn el cwrpo de granito que originéd les regamti -
tas, fué desmbierto alrececdor del afio 1897. il signiente afip
pesé a manos de la Compafifa Ninera HANSA que trabajdé ls mina
intensemente basta 1918,

Antes 49 1938 se inmtoiaron los trabasjoce de reparaciéa
y limpieza de las antignas labores, traténdose el minersl
extrafdo en una pemuefia planta quw fué sustitufda mds tarde pa
otre moderna de una capaci dad mdximn de 160 toneladas, Los -
trabajos practicados en este minea s0n NUMEIVBO 8 y comprendem
principalmente los efectuasdos en el nivel O, @ 60 metros en
téminos medio de afloramiento, y en los 84, 110 y 137 metros,
este dltime realizado recientemente} tod os ellos estdn unidos
por un pique provisto de ascensar. 18 planta de concentraeidm
par graveced y flotaol én produce alrededor de 25 - 30 tonelades
de conoentrados mensucles coR wr ley promedio de 66 %4 W03,
proosdentes de minexel ouya ley mdia csciles sproximadam ente
entre 0,7 - 0,8 % W03, La flotaoidn tiene por objete apartar 1A
pirita de los preconcentrados finos de mesas, y un electroimdn
separa la wolframita de la scheelita y bl smuti ta, P via
qufmica se consigue la mparacidn de estos dltimcs mineral es,
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PRODUCCION DE_ CONCENTR/.DOS EN 1. a0 1042

Le produceidn de los concentrados de tangateno continué
ompndo el priner término dsntro de los valores econdmicos de
la extraceién de los minerales metalfferos & que lmbia 1legade
en ¢l afio mteriar, y ¢l semnde dentro de la minerfa total del
pafe despuds del petrdles, Esta posiol én, destacadfsgima e el
concierto de las actividades generalea de este periodo, fué
deti da a la intensifioacién de las labores ya eoxistentes y a la
incorporaci én 4# nuevas awnag mineras, Bl apreciable amen te
de produccién correspondid caml emclusi vamente a la provincia de
San Lufs, como remiltado de 12 anpliaoidn de 1o planta de ocone-
centreoidn del grupo minere "Los Céndores”, a )a myar extrae-
eidn de lams minam conoeddas ¥y a 1a inioclacién de trabajos en
muchos yaoimlentos de scheelita d2 1a regidm de "X Horra".;

1a produceidm total de¢ concentrados de tungsteno en
eate periodo, ascendid e 1983 toneladas, con lo cwl se regls-
tré la cantidad méxime en #1 pafs hasta el presente'.

Los minerales producidos, fueron prdeticemente wolframite
y scheelita, y sus leyes medias se ¢stimaron en 68 y 64,5 4
W03, respeati vamente. la relaeidn entre la extracoién de wole
framita y de scheelita se sprecid en 1,5 : 1, es decir, ne
adusd varinntes oon respectd a la entericr,

18 Repiil foa irgemtins pcupa 6l adptino lugar en 12 pro-
duccidén mundial y el seginio en Sud-Andribpa,

Trenseride todos astos datos interesantes para dar a
eonocer la importanoia de este rengldén e nwestra prdduceién
minera y contemplar € emplio horizonte qus 89 abre ante nes-
otros, plet#drice de posibilidades para la industrializacidn de

ese preclesoe minefal,

(1) Estadfstica Minera d¢ la Nacidn-aAfie 1942 por 3.Fenoglie Preve,
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FXTRACCION DFT ANHIDRIDO TUNG TICO

La primera etapa en la manufagtura del tungsteno motdlioco es la
obtenclién del anhidrido tdngstico del mlneral y su separacidn de las
otras sustancias constitutivas,

Los mdtodos usados deponden del tipo de mineral, os decir, sl dste
08 scheollita o wolframita, aunino oxisten métodos comuncs para ambos,
Fl tratamicnto de cstos compucstos tiene una influcnocia decisiva en
las propiocdades del producto final:; pureza y estado <fisieco son facto-
ros importantes que dependen ante todo del método emploado.

Groseramcnte podemos dividir los métodos de obtencidén dol anhidri-
do tungstico on; 1l)los do fusidn alcalina; 2)tratamlonto por decidos.

1) Por fusidn con los oarbonatos alcalinos;

El mincral finamonte dividido se mezola con cl doble de sa peso
de un carbcnato alcalino o de una mozcla de niltrato y earbonato y se
hace fundir manteniondo la fusidn por lo monos durante una hora, Se
trata dospuds por agua calionte, yue dlsuelve ol silicato y el tungs-
tato formados y se flltra, para separarlos de los déxidos no disuel-
toz. So concentra la soluoidn y se agrega deldo nftrico a la ebulli-
¢lén, que precipitard el doldo tdngatico y 1la sflice; se dlsuelve el
doldo tuUngstico en amenfaco pudiéndosele precipitar nuevamente eon
doidos o calcinarlo directamente,

Proceso #in: Se funde la gchoellita con fluoruro de¢ potasio en un hore

no de revorbero hasta formnar tungetato de pota=lo soluble y fluoraro
do calelo lnsoluble. La solucidn del tungstato s=e desgompone con aci-
dos.

£) Tratamiento por dcldos;:

El mineral finamente pulverizado se trata en ecallente oon £cido
clornfdrieco que precipita el d4cido tingstico. Se filtra y lava el
preciplitado y luego se lo trata oon amonface que disuelve el £eido
tdngstieo por formacidn del tungstato de amonio, Sg obtiene el anhie
drido tdngstico por c¢aloinacidn o precipltacidn con deidos y luego
ecaloinacidn.

T



///F1 producto obtenido.por la precipitacidnm do un tungstato con un
scido mineral os hidratado, dependlendo la proporsidn do agua aon
rogpecto al anhidrido tdngstioco, de las condiociones de precipltacidn
y seeado, Cuando el producto es secado debajo de 170° C. oontiene
alrededor 40 7 # de mgua, oantldad que se acerca a la proporeldn
tedrica para ¢l foido tdngstico (W04 H2). El déxido anhidro se obtie-
ne por calcinacidén a 400° =« B50O°.

Condlciones dptimas de precipitacidn - Purificacidn dol anhidrido

tungstico:
Una de las mds grandes dificultades en la'purificacidén es dobida

al ostado ffsico del feldo tdngstico precipitado. Tanto el color adho
el grado de subdivisidn son determinados por las econdicionos de pre- -
cipitasldén y varfan en una amplia oscala,

La concentracidn de la solueldn, la naturaleza del doido precipi-
tante, la temperatura y las candlcloncs bajo las cuales 1as @olucio=-
nes son puestas en presencia timen una influencia dcestacada en la
oalldad- del prodncto final.,

Vemos asf{ que sl se agrega dalde clorhfdrico frfo (p.e.:1.19)gota
a gota a la solcoidn de tungstato de amonio frfa, el preoipltado pri-
meramonte fomado se redisuelve en una subsigulonte adicidn de delde,
dando origen a la formacidn de una solucidén eololdal la cusl coagula
al hervir,

Sy se uea dcido nftrico, el precipitado no se redisuolve en exceso
de dcido y o8 insoluble en doido olorhfdrico, miontras que precipitan
do oon clorhfdrico el precipitado es algo soluble en nftrico.

Estos rosultados indican la nocesidad de un examen culdedoso de
las condiclonos do precipitacidn,

Hay que ovitar en todos loe ¢asos la formacidén de un preeipitado
cololdal qus ndsorberfa impurezas y dificultarfa la filtracidn. Se
ovita oso inconveniente: mantenicndo un p.H dcido, usando solucioncs
concontradas en lo posible, conservando alta la temperatura y agitan

do constantemente,

1111111111111
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///1a velocidad en la mozcla de las soluclomos juoga un papel impor-
tanto, puds cuando se haco rapldamente se favorece la formacidn de un
anhidrido grueso,

Fl color de un anhidro tdingstieo hidratado grueso es de un amarie-
llo anaranjedo muy intenso, Despuds 4e calclnado el color se vuelve
amarillo ocanario y por exposicidédn a la luz se torna verdoso debido
tal vez & una acceidn fotoquimica de reduccidn,

En todos los casos el precipltado alsorbe dcldo cue lleva dlsuele-
to eonsigo algunas impurozas, silendo la mas importante el hierro,

Por ejemplo: si una solucidn de tungstato de amonlo conteniendo
0.2 4 46 hiorro se precipita con decildo elornfdrieco hirviendo, el
dcldo tdngstlco precipitado puede contener adn 0.05 % de hierro a
pesar de ser el c¢loruro férrieo muy soluble.

Estas impurezas pueden ser eliminadas parcialmente del preciplta-
do por lavado con agua ocalliente cue contenga hasta 10 % de dsido nf-
trico o elornfarico.

METODQ DE PURIFICACION POR PRECIPITAC ION COMO ACIDO TUNGSTICO:

Para obtener un anhidrido tungstico de alto grado de pareza (1),
puede usarse el método de redlsolucidén del deido tungstieo obtenido,
con amonfaco y posterior precipitacidn con una magcla deafido €lo=-
rhfdrico y nftrico, repltiondo el tratamliento por lo menos oinco ve=
¢es al cebo de las cuales, las impurezas tales como 61 hierro, calelo,
aluminio, ete. 8e vuelven desproelables. Fgte procedimionto goneral
fué expuesto por discfpulas del Doctor Smith al preparar sustancias
purisimas para la determinacidn del poso atdmico del tungcteno.

RECRISTALIZACION DEL TUNGSTATO DE SODIO:

Otro proccdimicnto eonsiste en una reeristalizacldn cuidadosa del
tungstato de sodio obtonido por fusidn o por dligesticn dol mineral
de tungsteno con hidrdxido de sodio o earbonato de sodio en autoola-
vo a alta presidn. la reoristalizacién de esta sal ¢s un medio efec~
tivo de purificacidén y la solucidn de la misma os tratada finalmente
con f£oido clorhfdrico caliente para la obtoneién del deldo tungstico.

(L) Ind. ®ng. Chem, Volas XXI pdge 1002.=

I 10T
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///Dobldo & gue el +0dio oo wn 0lamonto muy Aifieil 4o climinar de
loe qompursto: de tung:tena, hdn drezuda do tuohoz lavadoe, elgunos
aatores sortionon quo la purificacidn bajo cco méSodo os incomplatas
PRICIPITACION COMO TUNGITAT) DP CALCIO: |

Fl tangstato de so0dlo c0tonido 4¢ la wolframite so acostumbra a
purifioarlo primceramento por pmolpitacidn como tungstato de calelo,
1a solucidn del tungotato e0 agita onm un tancue d6 acoro adlerpto ae
gregindole solusidn dec gloruro de omloie, en 0x0080 (D; 1,16)s X1
precipltaio blanco formado 4o Aguordo & 1A ocumeidn: Na, WO, +Ca Cl, -
= ANaQl + CaWOoy es culdadosamcnto lavado por ropctidas dee
gcantacionoe con agua, 1 doido tdnzrdlco se rosupcra volcando la mae
sa himoda en doido clorhidrice (D: 1410) hirviente, Ta oporacldn so
lleva & ceabo cn %inms de madere inycctando vapor 4o agua 4irectamone
to al dolde.

9 lava muy bién ol deido tdngstico y so filtem el vaofo,

Para csto prooodimionto Jonos da ol siguiente andlliele del proe

duoto final,
¥03 09,03
Fe © 0,08
A2 03 0405
Ca O Q.20
54 02 0.20

Un mdtodo ingonloso o& ol 4o purlficacidn olcotrolfiicam, 4obldo
a PPARSON quo avita 31 Inconvoniento 46 1m prescnela do 1loes dloalis,

Una ¢dlula olcetrolltica contiene un vaeo poroso lleno 4¢ polve
do tung:tono impuro hegho una pasta oon 61 elcotrolito ue on cmte
caso ce doido zalfdrioo (D; 1le2)e

Ua hile do plating fundgiona aomo anddo y 01 Getdd0 pacde gor hoe
cho do plamoe

30 haco pasar una corricate do 3 Azp.,lm cual rogulerc alrcdedor
de 5 volt. "n 01 anodo hay oxidnaidn y ol hiorro, mongraono y motae
1oe alcealinos se¢ Sran.forman en sulfator aslubles, alontran quo 01

HHHIE 1
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//{tangsteno o8 ligceramonte . oxidado poro permanese insoluble, Una
voz lavado el motal ge 1o pasa & otro vaso pOroso qued va & ser ol

ocatodo 4o nuna nueva 0dlula elcotrolitica que tiene un anode d4e ple~

no,
El arsénico, azufre y la s{lice pasan en solueldn, mientras gue

log dxidos de tungsteno son reducidos a metal.~
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TUFCSTRO PROPIEDADES, [SOS Y APLICAQTONES

El tungstens pertensos & 1a faailis del oromo, tiene peso
mico 18M asignidndosele cuatre isétepos de 182, 183, 184 y 186,-

PROPIEDADES FISICAS

Golgrt Dapande exclucivazente del proceso seguldo em la obtenoidn’,
B1 13 reduooién del amhidride tungstico es lenta, & alita temperatu~
re, Se obtiene un grasd grusso y de color gris metflico, pero redu-
0ido a baja temperature e de grano muy fine y cclor negro.

P at Los cristales pertencoen al aistema odbivo.

Obtencidn de lingotes? Les pequeSos aristales de tungsteno pueden

sey ofbnprimidoo a sltas presiones ¢on prensa hidrfulioa y se eb-
tienen as{ lingotes a los cuales, por pasajs de una corriente eléoe~
trica, &6 les hace sumentar la temperstura., Fl tazmefie de las partf-
culas no sufren ningfin ce=mbip 8i 1a temperaturs no alocanza & 208 - .j'
1000 = 1050° ¢, Por encima de oea temperaturs el verdadero tamafie
sunmenta junto con ¢1 pesod especificoe del lingote, hasta que & uma

temperatura deds se sloansa WA equilibrie,

Begén R ALTERTHUM &1 equilidrio verdaderoc no se aloansa hasta
que el lingote consta de wa s0lo oristal formado & expenses de log
mas pequefios, Zsts se oonsigne si el perfodé de calentsmients se
prolengs suficientemente (varios dfas), s uns temperatura justamen-
$e debajo del punte de fusién.

Peso especific; Esta comprendide emtre 18.6 7 21.4, siende sproxi-
nadamente 7O % mayor gae el plomo,

Durozas Es una 4s sus propledades prepondcrsates, tods ves que e
pas duro que el dgata.

Puntos de fusidn y ebulliciént K1 punto de fuailbm varfa segin diver-
/117
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///sos autores entre 2.800° 0 y 3,400°% pero donde hay ma# dis-
crepancia es en el puato de sbulllcoiém, deblde a las diflculta-
des de 1a téoniea, A3l, por ejemplo, MOTT 44 cemo punto de ebu-
11icién §.300° ¢, LANGMUIR 4787® y FINK 3,700°,-

OTRAS PROPIZDADES FI
8u ductibilidad e8 mayoer que la del hilerro y niquel, n¢
es magnético y puede existir e¢n estado coloidal .~

PROPIEDADES QUINICAS

El oxigene no atsoca al metal en frie, pero sl rojo lo
tranaforma en 6xido tfingetice. Esta reacoidn se aprovccha para
estimar la puresa del =etal; pues un aumento en peso de 26,084
ocorresponde a un metal puro, Zn e}l presente trabajo denomine
particularmente a esta determinacién “Valor de oxidacién® del

tungsteno .~

AdemAs del trisdxido ya citado, forma el tungeteno una se-
rie de 8xidos, slendo los mas importantes y conocidos el 6xido
parde de formula WO, y el Oxido asul violeta llamado también

hemipentdxido u éxido intermedio, de f4rmula LS 5"

E1 agua no tiens accifn sobre sl metal, 8slvo a 1la tempera-
tura del rojo donde sl vapor de agua lo oxida a trioxide y éxide
azul. Tpmpoco tlene accidn el agua oxigenada en presencla de le-
Jla de m0da.

El fluor ataca al tungetenc a temperatura amblente oen
incandescencia forméndose wa fluorure volitil., El core seoco, li-
bre de aire, forms & 250° - 300® el hexscloruro pero 8i actds

el aire hdmedo se formen dos oxieloruros.

A1 rojo vivo es atacado por el bromo forméndese el penta-

bromure, pero en aire hdmedo se forma el oxXi-bromuro.~

E1l iecdeo 1o atsca al roje formindose &l-iodure.
Il clarure d4e hidrégens no lo atace como asi mismo el
4cido fluorhidrico ai en frio ni en ozliente.- 111111 F
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X1 azufre, ya ssazfundido o hirviente aotda lentamente sobre
el netal; pero #]1 vaper de sulfuro de carbono, em oceliente, le tfsne -
garma on didulfure de tungstene.

El fcide sulfdrioo no tiene accién sobre el tungstens, EAS np
as{ el nitrice ecomcentrade que en caliente le transforma en anmhidri-
do téngstios’

Gon omrbdn, & la temperatura del arco eléotrico se forma nar-
buro de tumgstems, earagierizado por su gran dureza,

US0S Y APLICACIONES

¥o existe an el pais ainguna industrializaciém de les minera-
les de tungstou‘ﬁ Il metal se ut111;g en la fabricac;én de clertes
tipos de acero, & les cuales cenfiere propiedades especizles de recis—
tencia & la roturm, mayor capanidad de mentener el temple, ¥ por le

tante duresa, hasta la temperatura del rojo oeroza!

Eatos acerns han permitddo verdadercs adelantes en la construo—
cién de herramientas destinadas 2l trzbajo de los metales, sumentan~

do considerablemente lo8 remdimlentos de los talleres ﬁodernosﬁ

En la industris bilica a9 un metal imprescindible en la fabri-
caoién de maguinarias de zuerra, y en las situaciones como las actua-
les, la posssidn del mismo por loe palass beligersntes, es de singu~

‘lar importancia.

Tambidn #e utilize el tungstenmo en la confeccidn de filamentes
para l4mparas eléotrieas en reemplazo dsl oarbfn que se usaba tiesmpy
stris, debido a que la oonversidn de encrgia eléctriga en luminess
es muy superior y macho menor la energla eléotrioa transformada em

08l0T .~ .

Resamiendo, pusdo decir gue los productos mankfacturados a
partir de los minerales de tungetenc los ¢kasifico, hacliende tma ge—
nerelizacifén en trea grupes a Ssher?

i
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a) Cowpuestos ds trmgstemn empleades en las artes ag—
mo mordientss, pigmentos, stel

b) Tungstenn metdlice, generalmonte_en polve, para ha~
cer ferrg-tungstenc y aleaclonet.

L

¢} Tungsteno pura, en tetiifde l4minas, varillas & hilmm
pars filsmentes de ldmparas eléctricas, vﬁlvulgl tér-
moionlcas, tubos de rayos X, sto.~- |
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Preparacion del tungsteno métallco - W8todos generales. Estudio

de las reacciones,-

Para el mas eito grado de pureza el anhidrido tungstico es redu-
cido en une corriente de hidrdgeno (J.J.Berzelius ~ yBhler - Jean =
Davis - 5iemens - Zettnow - Jones - eto).E.Deracqz obtuvo cristales

del metal calentando disulfuro de tungstenoc an una corriente de hi-
drdgeno seco, A itxi';gﬁ :;fff‘ ot

L.,von Uslar obtuvo tungsteno pesando una mezcla de hidrdgeno j
vapor de W0Cl, 6 #0,Ck , & través de un tubo al rojo.

J.L.Gey~-Lussee ¥y L.J.Thénard redujeron anhidrido tingstico a tun-
gsteno oalenténdolo con potasio o sodio.

H.Goldschmidt encontrd qus el anhidrido tingstico se reduce ré-

-~ ¢limente por el eluminio en su famoso método térmico, Pare ello mez-

clé intimemente anhidrido tungstico con polvo de alfminio y lo colo-
¢é en un orisol con un fundente compucsto de dibdseido de sodio o ba-
rio y algo de maznesio. e obtienen ademas del tungsteno, una alea=
cién ds aluminio - tingsteno y tungstato de aluminio C.W.Davis efec-
tio la reducocidn tanto con carbdén como cor. hidrdgeno,

CeJd. Butterfield calentd une mezcla de .cheelita y carbén en un
crisol de grafito por 4 - 5 hores & 1iU0°-1200°C. La masa fria fué
pu%ﬁverizada y el metal separado por lavedo sobrehtablas y finalmen=-
te lavado con acido olorhidrico dbluidofé;i.ﬁegi:ﬁezolé tungstato de
sodio finemente dividido con clopuro de amonib'y cerdén de lefla,en-
tracite o preferentemente serrin,calentendo la mezcla en un orisol
de niquel-cromo a 85G°=95u°C por 3~5 horas hesta cxpulsidn total del
amoniacd, 1La mltad inferior de la carga fué extraida y calentada a
1000® = 115¢°C fuera del ocontacto con el aire, siondo el enhidrido
tingstico reducido a tungsteno. La mase fué enfriada en agua y el
tungsteno insoluble la~ado en la forma usual, El tungsteno puede sar
recuperado de las aguas de lavado por agregado de ocloruro de calcio,
el smonimco tembien se iecupera.

H.Moissen redujo el oxido (woj) por carbén de azicar en horno

eléctrioco.

/111
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E.Zettnow bizo la electrdlisis del tingstato de sodio fundido obte-
nidrdo un depdsito de tungsteno sobre al catodo de hierro. El metal
no ha sido obtenldo setisfecori mente por la electdlisis de la solu=
¢idén mcuoss de loc tungstates J.A.l, van Jiempt encontré que los
tungstatos alcalinos funden sin descomposicién entre *50‘-950'0;
mientras que la mezcla eutécvica de tungstutos de litio potasio y
sodio funde airededor de 4u0°C.

L.A. 7lallopeau establecid cue cuando se eluciroli.a a 3 amperss
¥ 15 voltios el puretungsteto de iitio fundido ,a 1UG6C, el produce-
to obtenido despuds de la extraccldn cen agua callente; éocido clorhi
drico conccntrado y solucién de hidroxcido de iitio, consiste de tun-
gsteno cristelizado co.taminadc con Quis o menos pletino derivado de

los alecirodos.
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Reducciédn del anhidride tdngstico con hidrégeno.-

Condiciones de equilidbrio

Chaudron (1) ha determinado las condiciones de equilibrio entre
el hidrégeno, vapor de agua, tungsteno y sus &xidos, a Pemperatu-
ra entre 600-1.100°C introduciendo sucesivamente pequeflas cantida-
dezs de hidrdgeno dentro de un vaso conteniende una oanéidad oono-
c¢ida de anhidrido tingstico seoo; Despuds de cads adicidén fud de-
terminado el equilibrio a distintas temperaturas, T, por medida de
1a presién parcial del hidrégeme y vapor de agua, obteniendo la

constante . ) (Hz 0)
~ p (Bg)
Colocando el valor de log. K en ordenadas y el de ; en

abeisas, los puntos experimenteales caen sobre tres rectas distin-

tas que representan los tres estados de equilibrio indicaedos por

las siguientes eocuaociones ¢ OO
i Ho + 2W0, 2 W, O + Hy0

og K e (@
BT R L W0, =2 WOt Hao

| , ‘
?v}———-f- R S S— L ()
N 2K WO W o

08

El calor de reaccién, L, para cada sambie de temperatura,
T, -T5, se calcula de la eeuacién
e abmtegid

{1) Gompt. Rend, 1920, 170, 1.056.- /7771717
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Y an Liempt dedujo de los resultados de Chaudron la eonstante
de equilibrio rara cada reacoidn como sigue :
u%k.=_ﬁééﬁib+315
bog Ko (BLE ) 40,48
Eo%Kst-(_uTll_)f 0.44%
S1 se prolongan las curvas de la figura, la (I) y la (II) se oar
taran a baja temperatura y la {(II) y (IIT) a alte temperatura,
A la derecha e 1zquierda de esos puntos de contacto h;br& un

equilibrie representado por las ecuaciones
s Wo3 + H = Wow.+ Hzo

A 900°C, el aidxido debe;i ser estable en una mezcla de 40-55 ¢
de Hg, 60 = 45 % de agua; y Vg5 en una mezola de 12 % de hi-
drdgeno y 688 % de agua,

Tsto se confirma en tales experienciass,y teales 6xidos pueden
prepararse en estado de pureza pasando hidrdgeno a través de
agua a 85°C y 97°C respectivamente, de modo de obtener la pro-
poreidn correeta de vapor de agua en el gas, y luego hacerla
pasar sobre una dslgadgvge éxido tingstice,

En la reduccion del 6xido tungetico el material pasa a través
de todos los estados de oxildaciom antes de que sea reducide a
metal, Se pueds escridbir la ecuacidn para reascién total de es-
tg formas WO, + 3H, &=W + 3 H,LO

y se tendra la seguridad de haber obtenido el metal pure, 1i-
brede 0xidos, S1 se elimina eontinuamente el vapor de agua y el
hidrégeno es remplazade en forma constan e, La rescciém procee

derda en oconsecuencia de izqulerda a derecha,

v Tacnica del proceso

la técnica de la reduccidn es relativemente simple, pero sin
duda, intervienenm un niumero de factores cuya influencla es im-
portante para las propiedades del productc final, Arreglando

convenientemente

T
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las condiclones de reduccidn, el polvo producide, puede variar des-
de el polvo fino, negro, pirofdrico cuyes pertfculas tienen un dié
metro medio O,ﬁ/~ , hasta cristales gruesos de 509/&/&0 d:dametro
medio y ain mas,

71l efecto de la temperatura en la reduccidém lo muestra la tabla

siguiente:
Tonpgr;tura Aspsoto Composicidn aproximeda

400 Azul verdoso 10qg + Wpod
500 Azul intenso 2 05

550 Azul osocuro va 08

575 Hirpura marrén V205 + WOz

600 Marron chocolate 1i0g

850 Marrén oscuro %024+ VW

700 Gris osocuro w

800 Gris W
- 900 Gris metalico W

1,000 Cristales gruesos W

1))

Reducoion del anhidrido tingstico con carbon

El tungsteno en polvo se prepardprimeramente con sste método, pero
hoy en d{a ouando se desea un metal mis d&u®s ¥ purc se emplea el
método con hidrdgeno, reservendo el de carbén para produccidn de
metal para alsacciones,

Ce W. Davies fué el gqye se ooupd de estudiar les condiciones bajo
las cuales el anhidrido tingstico es reducido por el carbdm,

tomd muestras de uno,diez grames de anhidrido mezolandolas con 10 %
en pesc de carbon de azucar calentando en crisoles de porcelans a
varias temperaturas, tenlendo la precaucion de taparles, El pro-
duetos obtenigsdo entwe 850-850°C era una mezcle de d}éxid@ y oxi-
do azul., En el intervalo entre 900-1,050°C sa formd 4xido pardo,
Fara une reduccion completa era_nooosario una temperatura mes alta
que 1.050°C, -

Estos datos, son por supuesto#, s0lo aproximados, pues el metal du-
rante la reduccidn pasa suces’vaments por varios 6xides, alende el
producto en cade etapa una mezcla de dos o mism.

El estado de subdivision y el tiempo de calentamiento tienen in-

1111177777417
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flusnoia en el buen deserrolle de la operacidn ocomo en el case
del hidrégeno;

Davis aoconseja que ol éxldo tﬂngstioe esté 1ibre de humedad, lo t
oual se consigue por calentamiento a 6500°C en corriente as aire;f
Luego debe mezolarse intimammete ea oarbdn, sl es posible negro
humo, siendo la cantidad de éste teoricemente el 15,5 4 del peso
del anhldrido tingstico empleardo siempre que se forme mondxido de
carbono pero si el que se forma es el didxido, la centidad de car-
bén queda reducida teoricamente el valor de 7,7 %,

Otras de las sugestiones de Davig, es la del empleo de colofonia
pera asegurar la mezcla de los componeptes pues por la diferencia
de densided tlenden a separarse, La mezcla se coloca em orisoles
que son oalentados en hornos especiasles dependiendo la temperatu=-
ra y o1 tiempo de celentamisntos de la ocalidad del producto de-
seado,

El producto obtenido puede ser purificedo por molide y lavado oon
agua sobre tablas; La densided alta del $iungsteno hace este matoe
doc efsotivo para la separacidn dol carbéno y anhidrido téngstieo

no combinados, Los sigulentos datos dobldos @& Davis indican la va-

riacién en lea composicidén &eol material iratado por este método

Lavado
'IQO...!C....'I..Q‘.s 98.6
OOOOOIOQQ.....Q. 0.89 0.4

Inpurezaa..n.-....... "61 lb"
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Obtencion del anhidrido tingstico de la scheelita por el método

de desoomposicidn econ dcidos minerales/)

De loe metodos desoriptos en la parte general, se ha escogido el
presente por ser el mas sencillo y bastante econdmioco,

Se toman, por ejemplo, cien kilogramos de mineral scheelita ya oon-
centrado, que ha experimentado una tostecion a 900°C para eliminar
sustancias volatiles, quemar el azufre, materias organicas, eto,
Una vez molido y tamizado por 100 mallas para que el ataque del
@cido sea mas efectivo, segtrata com 40 kg. de dcido clorhidrico
comerclal, calentado cerca de 70'0; Este tratamiento se hace en pi=-
letas de gres, pudiéndolo hacer en frio o en callente, El trata-
miento en frio tiene la desventaja que el ataque no es total, te-
niendo que repetirlo, a veces, hasta o6inco veces, Mezclados, que
estan, sl mineral y el acldo, se remueve el mayor tiempo posible
para no dejar asentar el mineral de modo de facilitar la accidn
del acido, demorando la operacidén ocho horas, Fl tratamiento en oa
liente puede hacerss en distintas formas, pero el empleado en es-
te caso es bastante sencillo, Hay que disponer, ante todo, de un
aparato calentador que consta de una resistencia eléctrioca recu-
bilerta por un tubo de cuarzo, que se introduce en la pileta, Hae
biendo calentado previamente el acido a 70°C, el ocalentador no
hace mis que mantener mes o menos, esa temperatura, Bebe culdarse,
naturalmente, no golpear el calentador con las paletas de remocidn
A la temperatura indicada el ataque es muy eficiente pudiendo en
esta forma evitar otros tratamientos y, hacer que el tiempo de
reacoion se reduzoa a la mitad;

Se decanta, luego el 1{quido y se lava dos veces con agua fria el
lodo donde estéd el acido tingstico., Ahora se trata ocon 40 kg; de
amonfaco comercial en la siguiente forma : Frimeremente, 20 kg, ¥
se aglta la masa; luego de una hora la mitad del resto, es decir,
10 kg,, y despues de otra hora los ultimos 10 kg, La aglitacidn se
realiza durante la primera hora, para dejar reposar otra hora, lue
g0 una nueva hora de agitacidn y as{ alternando por espacio de cin

60 hores en total, De esta manera se ha formado el tungstato de
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amonio, soluble que se filtar y luego concentra, recuperandose el
amon{aco, Hay que hacer notar que el amonfaco al combinarse con el
doldo tungstioco, no forma totalmente tungstato de amonio normel, d
né también, paratungstato de amonio, de formula no bien definida
5(NH4)20. 12703 .nHp0, 6 3(NH4¢)20. 7°03 , nHy o, dificilmente solu-
ble, de tal modo, que un nuevo tratamiento ocon acido, del residuo
de la filtracidn, recupera el acido tingstico constituyente de die
ocha sal,
Toda vez que el tungstato de amonio estéd concentrado, se precipita
en caliente, con, aproximadamente 8 kg, de acido clorhidrico . . ..
(20-22°Be) y 10Cec, de dcido nftrico concentrado puro, todo ailufdo
al medlo,
El Empleo dsl acido nftrico junto al elorhidrico tiene por fin eli-
minar impurezaes inorganices, especialmente hierro, y organicas que
pudiera contener la solucddn, asegurando a la vez, la formecidn de
un me jor precipitado,
Se ha de agitar constantemente durante la operacidn haciendo burbue
jear alre, voloar rapidamente la solucion acida y mantener la tem-
peratura por debajo de la ebulliocidén, Cuando ha precipitado todo el
anhidrido, se deja una media hora en digestidn, filtrando luego,
slempre en caliente y al vacio, Se lava varlas veces con agua oca=
liente acidulada con acido nitrico em la proporecidén (25:1000),
Terminada la filtracidn se seca el precipitado y calcina a 400-500%TC.
Finalmente se tamize por 100 mallas y esta en condiclones de pasar
a la reduceidn,
Otro procedimiento aplicado también em este trabajo, es el sigulen-
te., Tenlendo en cuenta que el volumen que ocupa una clerta cantided
de anhdrido, o lo que se ha dado en llamar, densidad aparente, es
de importanclia para el llemado de navecillas o orisoles en los tra-
bajos de reduceion que se eitan mas adelants, se ensayd este pro-
ceso con éxito,
Cuando se ha tratado el mineral con acido y amoniaco el filtrade
obtenido que es tugstato de amonio puede ser concentrado y directa-

mente calcinado para llegar al anhidrido tungstico,
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O sl se quiere un alto grado de pureza, al doldo tingstico obtenido
por preoipitacidon del tugstato de amonio, es redisuelto en amonisco
después de haber sido filtrado y lavado, El tugstato de amonio for-
mado de este menera, es concentrado y ocalelnado produciéndose un
anhidrido tingstieo pesado y muy pura,

El volumen ocupado por 100 gr, del anhidrido obtenido por precipita-
0idn (liviano) es de 3 41 co, y el que ocupan 100 gr, del obtenido

por caloinacidn directs del tungstato de amonio (pesado)s 34 ec.

Liviano ltesado
F030esceeeenineiiesss9,90 03 ceeteecccnsscocessssee®9,52
Fep O%eeccecessesessYoBtiglos Fop Og evscescocrsecceass 0,07
Aly, 03 s..vveveece.Vestiglios Alp 03 .evencesscsensess VeBstiglos
S1 02 ecescceeccaees 0,01 S105 secesvecevescasenses 0,18
no doterminadO.....;.0,0o no determinado ...ee0ees 0,05
térdida por celoinaciém :0,38 pérdida por calcinacién, 0,20

REDUCCICN CON_HIDROGINO

Como queda dicho en la parte gencral, el TUNGST NO obtenido por re-
ducoidén del anhidrido tingstico con hidrégeno es el mas puro y pue-
de ser destinado a usos en que sea requerido o necesarlio tal pureza,
comc ser la manufactura de hiios para laemparitas eléctricas,

Fara su empleo en la metalurgice del hierro, para la obtencidn de
aceros, es innecesario el usoc de este método, aconsejandose el de
reduceion con carbon,

Naturalmente que el presente mc¢todo implice una cierte simplifica-
0oidén en les operaciones oon respecto al método con oarkdn, pero que
se ven en parte malogrados por el inconvenlente que significa el em-
pleo del hidrdégeno, gas facilmente inflamable y explosivo en presen-
cla del aire,

Fxisten dos métodos de reducecidn con hidrdgeno: continuo y discon-
tinuo, -

Fero como el obj.to de este trabajo es ofrec:r una orientacidon de

las t’cnicas que reporten economfa, simplicidad 'y rendimiento,

rp 22222
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he estudiado y practiocado mas el método continuo por ofrecer dichas

ventajas sobre el discontinuo, el cual puede tener un interés espe-

ocial en la prosecucidén de otros fines,~

TROCYDIIMITNTO COMNTINUO

Fl horno empleado en este metodo, segin se puede apreclar en los es-
quemas n°l y 2, es semejJante al usado en la reduccion econ carbdn en
lo que se refieres a dimeneiones, pero estd atravesando a lo largo

por tubos de acero inoxidable en nimero de cuatro, colocados:

dos superiores y dos inferlores, Fstos tubos tienen las siguientes
d!mensiones 3 largo, 1,30 m.; diametro interno, 48 mm.: espesor 4 mm,
n un extremo tienen aplicado un refrigerante donde se enfriaran las
naveclllas portadoras del producto reducido, s conveniente que en-
tre el refrigerante y la pared del horno haya una distancia de 15 cm,
Fl horno se oonstruye con ladrillos refractarios, La celefaccidn es
sin dude mas econdmioca ocon el uso de ges de alumbrado y sobretodo em
los tienpos actuales en que el empleo de hornos eléstricos para ten
altas temperaturas, resulta costoso por la cerencia de alambre de
resistencia y gdemds razones obvias,

Se hace entrar el gas por un tubo de dos pulgadas y lusgo se bifuroa
en ocaiios de una pulgada que penetran en el horno, "n cada uno de es-
toe cafios estan insertos doce mecheros Teclu que tlenen las sigulen-
tes dimensiones : alto 130,: booca 16 mm, y.separados entre a{ por un
cent{metro, Algunos aconsejan Inyectar alre a presidn para eonseguir
mayores temperaturas, pero en este caso no ha sido necesario pues con
el estudio de las dimensiones del horno, el modelo obtenido hace al-
canzar la temperatura hasta los 1,200°C més que suflciente vara la
reduccién; Una temperatura demasiado alte ser{a perjudicial para los
tubos pues ya 1o es la citada, Con referencia a los tubos diré que
resisten muy pooo, son atacedos y conviene pro tegerlos son otros tu-
bos que los recubran, ye sean de material refractario, o mas barato p
ro menos duraderos, de hierro comin; pero de todos modos es este uno d

los factores que encarece el método,

/1117117
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En verdad, deberfen usarse tubos de cuarzo, por su mayor duracidn
¥ menor peligro de contaminar el metal, pero en los tiempos ocomo
el actual es practicamente imposible disponer d4e tales elementos
de trabajo, Una soluoion seria el empleo directo de tubos de mate-
rial refractario pero ellos tienem el ineonveniente de la muy pro-
bable contaminacion del metal, oonm sf{lice y hierro provenlente de
la arcilla y ademas la demora del tiempo de calentamiento con el
consigulente mayor consumo de combustible, -

Hay que prestar especial oculdedo a la integrided de los tubos; ocudl
quier roturea puede ocasionar una explosion debldo al contacto del
hidrdgeho que saldrfa de los tubos con el aire ambiente,

El hidrdgeno es conducido desde el tubo que lo contiene hasta una
valvula simple (que sirve para regular el burbujeo del gas al atra-
vesar el écido sulfurico contenido en frascos de Voulfe) por un oa
fiito de cobre de 2,5 mm, de diametro., ¥l hidrogeno llega a dicha
valvula a una presidn de 2 atmdsferas y el objeto del burbujec en
édcido sulfirico es para secarlo completemente, evitando en esa for
ma el retraso en la reduccidn, Despuss de este burbujeo esta en
condiociones, el hidrdgeno, de penetrar em los tubos haciéndolo por
la parte enterior de los refrigerentes circulando por el interior
de los tubos en sentido cpuesto al avance de las naveclllas,

El problema del clerre hermetico de la boca del refrigerante fueé
resueljo por la aplicacidn de una puertita que clerra a resorte y
seo adapta perfectamente por medio de una arandela de goma,

Antes de encender el horno se hace circular el hidrdgenc por espa-
cio de unos 10 minutos, recogiendo el gas que sale en tubos de en-
gayo que luego se acercan a la llems de un gechero pera probar si
hay mezole explosiva,

Cuando el ensayo es negetivo ﬁ:gﬁ las debldas preceuciones se arrl
ma una llemita a la boca de ocada tubo de acero, para encender el
hidrégeno que ardera sl el tubo ha sido bilen purgado de alre, com
rogularidad;

Luego se enclenden los mecheros y se espera hesta que la tempsera-

edides
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tura en los tubos sea de 1.000’0; para lo cual habra tran@ourrido
aproximadamente poco mas de una hora,

Se cargan las naveoillas hasta el borde, con una anhidride tings-
tico (mas o menos 100-130 gr,), pero no prensado que difiocultaria
el libre pasaje del hidrogeno., Estas naveclllas se sonstruyen de
acero inoxideble, con las sigulentes dimensiones g largo £0 em,
ancho 3 om, y alto 1,5 om,

El enhidrido tingstico es necesario que esté muy blen seco y tami-
zddo por 70 mallas, Es de haocer notar que si blen se han seguido
las directivas para obtencidn de un anhidrido gruesc y pesado,su
enmpleo en la reduccidn proporcionara siempre un metal grueso, pe-
ro s{ se usa ¢on anhidrido fino puede obtenerse un metal grueso
ajustendo las condiciones tales como la temperatura, tiempo de re-
duceidn y cantidad de hidrdgeno appaser,

La temperatura influye en tal forma, que sl llege a ser alta, es
decir, superior a los 1,000°C para un tiempo y ocantidad de hidré-
geho determinados, se obtienen oristales gruesos y brillantes de
color gris metalieco, 51 es metel fino, el que se guiere obtener,
bastaré una temperatura entre los 800°C y 1,000°C pero prolongen-
do el tiempo de reducoion.

La ocantided de hidrdgeno que circula tiene también una influencia
notable debido a que sl la ocorriente es rapida y excesiva, ello
contribuira : a un enfriamiento relativo de la zona de reduccidn
arrastre de part{culas de anhidrido tingstico ; y poca penetra-
cién en el metal reacoionants, Pero una scorriente lenta de hidrd-
geho demora la total reduceion debido a que el vapor de agua for=-
mado no se elimina inmediatemente, dendo lugar a un equilibrio de
este tipo, W+ AH 02 WOy + 2Ha

Las mejores expsriencias dieron como ocantidad favorable de h1Qr6-
gono para ckroeular durante una hora, la de a,coo.a;ooo litros; re-
guléndose el burbujeo de modo que pasen de dos & tres burbujas
por segundo,

Una vez ajustadas todas las condiociones se comienza a introdueir

117171177
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navecillas en los tubos de acero, empujandolas 10 cm, cada 15 minue
tos, slempre que la temperatura haya alcanzado los 1,100°C,, In esa
forma, el anhidrido tingstico va trasforméndose enm los diversos Oxie
dos, & medida que se acercan la® naveclllas a la zona de mayor teme
peratura,de reducoién total, donde permenecen aproximademente una
hora, lLuego siguen su curso para entrar en el refrigerante a agua
y estan listds para ser rotiradds;
En la operaocidn de retirar unea navecilla, la primera precaucidn es
cerrar la valvula reguladora del burbujeo de hidrdgeno, Un hombre
empuje las navecllles desde el extremo abierto del tubo, y otro home
bre,.en un movimiento rapido abre la puerta y retira la navecilla
pronta a salir, La puerta, por efecto del resorte, se clerra inme-
diatamente, habiendo sido m{nima la entrada de aire pues la opere-
rﬁcién no puedes demorer mds de dos segundos, Luego se vuelve a abkir
la vélvula y ol hidrdgeno sdgue msu curso en forma normal;
Cuando se apaga el horno es necesario doJar.de oircular hidrogeno
por espdclo de media hora, tiempo suficiente para que la temperatu-
ra no alcance a oxidar el metel formado,
¥l endlisis para el tugsteno obtenido por este método

Weeeoronoenss 99,60 %

P@.vessacensrs 0,36

Si.........;. 0,02

Coesnnsennens 0,01

Valor de oxidecidn,25,98

Frocedimiento discontfnuo

En el PRQGEDIMIENTO DISCONTINUO, el horno emplesdo, es exactamente
igual que en el proceso cont{nuo, pers sdlo me observa en aquel la
ausencie de los refrigerantes, Los tubos estan ocerrados en un extre
no dejando pasar unicamcnte el oafilto portador de la oorriente de
hidrogeno,

Se carga oada tubo antes de colocarlo, com un kilogramo, mas © me-
hos, de anhldrido tiungstioo, bien seoo y tamizado como en el oaso

anterior, de modo que ooupe la zona central del tubo, donde la tem~

1171177717



3y
J “4

11171177

perature es mas uniforme (1;100‘0) La corriente de. hidrégeno, twm-

B&on , también se00, es de unos 400 litros por hora y después de

etravesar el tubo, quema en el extremo abierto,

Cuando la reducciom es completa, después de trenscurridas eproxima-

damente ocho horass, se retiran los tubos y se los deja enfriar a

temperatura ambiente,

El analisis d& para este procedimlento,
esessessesssssssnssness99,58 %
P@evvceasoscasssnsnssase 0,40 %
Sleunrenereeeecenenenane 0,01 %
c;...................... 0,01 <

Valor de 0x1da6iNecsescecsscass 26,96

Conclugiones sobre el método de reduccidn eon hidrogeno,-

Bl procedimients sontinuo presenta mayores ventajas, dedde el punte
de vista industrial, que el diaoontinuo; Economia de tiempo, ocombus-
tible y mayos rendimiento de mntnl; En cembio el méiodo dlscentindo
proporciona la ventaja de la economia de hidrdgeno,

Fn la practica del método hay que culdar el clerre hermético de los
aparatos y que el hidrégeno penetre bien sooo;

El anhidrido debe estar perfectamente calecinado y tam!zado en graneo
fino para poder reaccionar mejor. Un anhidr1§o grueso no dara un me-
tal fino bajo ninguna condicidn de reduceion: aunque un anhidrido
tingstioco fino puede dar un metal grueso si es reducids a<i£ta teme
peratura y ¢on sufielente tiempe de reacoidn ,

Le temperatura, tiempo y ocantidad de hidrdégeno son las tres varia-

bles de las que depende la cantidad y calidad del producto obtenido,-

Reducoldn con oarbdn

La manera mas econdmlioca de produoir tungstenoe metallco em polve pa-

ra aplicarlo a la manufactura de alsaclones y otros usos especlales,
es sin duda alguna, le de reduccién del anhidrido tingstico con car-
bén;

Si el polvo metalicode tungsteno que se sgrega al acerc fundide,
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para la obtenoldn de aceru ml tungateno, gontiene pequeilas cantidae

des de hierro o mangnneso, no pon perjudiocieles y si llegara a cone

sonar l‘lioo. Sata paserie a la oaeoria.. De todo esto se inflere gue

para determinsdos usos Pusde presentar el tungeteno, olertas impu~

rozac;

La forza mds oconveniente de carbdn es sl negro de huma, que no poses,

practicamente oenizes y puede conseguirse con &1 una mezaola satisface

torie, La cantided a emplear depende, sobrstodo, d4s las oondiciones

de travujo, Teoricemente deberfe usarss 10,5 ¥ del pesc de anhidrie

do tingstico, teniendo en ouenta la reacolcn

Wo3+3C =3COo04+W
pero considerando que por la moeidn reduetora del Gxidu de carbono
se puede produocir la sigulente reacolon
WOz + 300 = ICQ; +TE

queda, puss, la cantided de carbén reducida al 7,7 ¢ del peso del

anhldriéo,

Conforme A& la teuperatura y tlempos exnplendos, pueds tcnerse por ee-

guro la senformacién del anhidrido oerbénioo, que por ofra parte fué

ecomprobeda experimentalmente, Ahora, bien, la reacclcn encsdanada

no es teial pues tambilén se dosprende Gxido de carbeno y eumo hay

que conslderar también las pérdidas devidas a la téeniom, se 1llegd

a la oonolusidn que el porcenteje de oarbono debe estar cosprondido

eanre 7,7 y 16,5, no slendo igual en l¢s 4os procedimientos usados,

fara reducir ol amhidride tingstico es necosario primoro mexelarlo
tomds Intimnmente posible con negro hurmo, usando pera elle un molino

a bolas, con preferencia ds porcelana, sonsiderandoss la mezols for-

mada, solamente euando sl aspeoto que proeosents sea perfectemonte hoe

MOEOnC0 .,

También pueden dlstinguirse en eete método dos procesos distintos de

reducoiin s el continuo y sl dtscontinuo,.«
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Frocedimiento continuo, -

El horno utilizado es 1déntico al usado en el proceso ocont{nuo del
método de reddocidén con hidrégeno, asf{ lo es la técnica que difiere
en el reemplazo del hidrdgeno por el nitrdgeno para esegurar una
atmésfera inerte,

La mezola se ha de preparar de acusrdo a lo antes expuesto, con una
cantidad de negro de humo de 11 % del peso del anhidrido tingstioco
empleado, pues a mas de clerta perdida de Oxido de carbono que es
arrastrado por el nitrdgeno, hay que considerar el oxigeno que en

8f 1leva este Ultimo ges ( generalmente 2 4 ) que quema una centidedl
correspondiente de carbén, por todo ello no es posible, entonoces utl
lizar la cantidad teérica de 77 %,

Se llenan les navecillas con esta mezcla, tal ocomo en el método con
hiarégeno y se van introduciendo paulatinamente en los tubos, des-
pués que estos han sido purgados de aire con la corriente de nltré-
geno y alcanzado la temperatura de 1,150°C,LDa corriente de nitrége-
no debe ser sumaments lenta para no desprender muy rapide los gasas
de la remocion, evitando a la vez un parolal enfriamiento,
Las.navoolllas, en este caso, se empujan 10 em, cada 20 - 30 minu-
tos; se oonsigue en esta forma un metal fino ds color gris opaco,

irocedimiento discont{nuo.-
La mayor econimfa entre ios procesos ensayados se consigue mediante

e- 1 empleo de esta procedimiento,

El horno se sonstruye con caracteristicas semejantes a las anterio-
res, pero como 1o demusstransinteticamente los esquemes n® 3 y n°® 4
esta cerredo en la parte posterior, posees dos aberturas superiores
que sirven de chimeneas y la aberture anterior, por donde se intro-
ducen y retiran los orisoles, puodo gerrarss por medio de una puer-
ta revestida oon ladrillos refractarios,

los crisoles son de una mezcla de grafito y carborundum, que los
hace aptos para soportar altas temperaturas, Los smpleados en este
procesoc tienen 20 om, de alto por 12 om; de giémotro interno, pu-
diendo cargar aproximadamente2 kg. d# mezcla; finalmente se tapan

oon
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tapae de material refractaric y estdn en condiciones de coloearlos
en ol interior del horno, que por sus dimensiones da cabida a seds
Para la mezola ss han 4e tener en cuenta las mismas previsiones
que en el procesc anterior, paro utilizando en este caso, un por-
gentaje de negro humo qus puede varlar satre 12 y 13, santidades
qus camo ge podrd apreciar en el resultado de los midlisis, &3e-
guran un metal de puy buenas oondioicnes. |

El oolocar la mezola en forma prensada no oonduce a un resultado
satiafactorio, por lo que aconsejo hacerlo en forma suelta,

Aqu{, el horno no nocesita ser encendido previamente, pues una vez
golooados los oerisoles se enoienden de inmediato, Un pirdmetro #ne-
troducido por una abertura dejeda al efecto, acusa a le hora de ep
condido la temperatura de 1,100°C y llega & las 4 horas a los
1,200°C, Los erisoles permaneosn sn el horno de 8 ¢ 9 horas Yy pa~
ra retirarlos se olerra la llave de entrada de gas, se ebre la
puerta y un hombre provisto de una pimca espeoial, los retita oclo=-
céndolos cada uno por separada, debajo de una cempana ds hierro
{osgema n°® 5) cerrada hidrauliosmente, Zstas campanas poseen un pe
quefio orificlio en la parte asuperlor que deja ﬁﬁaar el aire expul~
88do por la alta tempsratura del orisocl, Al mismo tiempo se puoda
hacer eiroular una corrilente de nitrdgenc quc penstra por debajo
de la campana con el fin de obtener una atmdsfera 1lnerte que impie-
da la ox1daoldn del metal a tan alta temperatura, WHedia hora de
basa}e de nitrdgeno previens tode oxidaaidn porque la temperatura
a desoondido lo suflainnte,

Bl tiampo que transourrs enire el retiro de lom orisolea del horno
¥ su 00loecaoidn dentro de la campans no es sufliocientes para que al
alre puoda actuar oxldando, pues m@s blen se dllata y sleva debl
40 a la alta temperatura, produociindose un tiraje que heace salir
todavia algunos gases de la reaccidn., Un hecho que podria hecer
valer esta hipotesis es la epariocion de la llama azul del 4xidé

dé¢ oarbono que se dssprende debajo de la tapa que olerra el ori-
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80l, El metal, tampooco puede ser oxidado dentro del horno duran-
te la operaoidn porque impera all{ una atmosfera reduotora que
fué comprobada experimentalmente,

ero posteriormente onsayo‘¥z;naﬁ de onfriamliento mucho més sen~
¢illa y de positivo resulsuado, "n efecto, me trata de un bafio de
arena fina que suplanta al clerre hidrdulico, Se o0olocan los ori-
soles directaments sobre la arena y se tapan con la oampana, (sin
aberturas) que penetra algunos oentimetros dentro de la arena, No
hay necesidad, en este oaso, del empleo de nitrogena, siendo el
resultado como ya lo dije muy satisfnotorim, Los andlisis que se
exponen han sido efactuados con tingsteno obLtenido empleando esta
forma de énfriamiento,

Pera elbminar el oarbdn, sl producto puede ser lavado sobrs las

tablas aprovechando la diferenoia de densidades,~

lesultadog de los anclisls

Matodo continuo 1
wiocco-aoooco.-u......°7.70 i

F‘oainiiibcooannnnnpo. 0.88 ﬁ
51II|IOIOOOOOCOQI.I... o'm *

cl'......'.'.t.....'l. o 80 ’

Valor de Oxidaoion............. 25,40
Método dimcontinug

Con 11 do oarbdn
O‘QOOIO.‘IOOQOOOOOO..97.38*

POceestnvencnancaane Oyl ﬁ

si..'..l‘l........’l o'°‘ "<

c........l......... 0.83g

Valor de Oxid‘°16noo.000000002500‘

Con 11,5 © ds carbdn
uco-oooooooccoo-oaoowoau *

r"...'..ll.....'... 0.43 ’

SBlesncessccacessnce ®= =

c............lll.‘.. 736’71
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con iz 4 de carndn ‘:c g2, 200 s00

© (FLE T3
ige o0 seecsoeasnsoese

Fe.............'....' 0'38%

s"""‘doo.oo-o--.o.. - - =

,c-co.ooooo'-oooooc-oo o. 31 %
Valor de 0xideclidn ..eeeeee.. 25,98

Con 13 % de carbdnp
| Faevensennssansanessdd, 368
FO..ovecrrcenncensse 0,18 %
81................;; - - -
Cicenosesenaseoesens Oy8d &
Valer de Oxidacién...........;35,94 4

Coneluslones sobre este metodo

Las impuerzas que pudiera tenr el tungsteno obtenido por reduc-~
9idn con carbon son despreciables sl se tiene en cuenta el uso
que se le dogtinaré. La forma mas convenisnte de oarbon es el ne-
gro humo : se empleara el 11 4 81 el progcso s contfnuo y 12 -13
si es discontinuo,

Hay que poner espescial cuidedo en la preparacion de la mezole, no
debiendo usarla en ningin caso en forma prensada.

Fara el procaso continuo, conviene empezar la reduccidén cuando

la temperatura haya aloahzado los 1,150°C.la corriente de nitréd-
g€eno debe ser lenta,

El proceso discontinuo presenta enormes vntaja: son respecto al
anterior, La gran economfa gque repesenta la substitucidn de los
tubos de acero inoxidablc, tan val'osos y poco durables, por ocri-
solesde grafito y carborundum,.da menor precio y mucho mayor du-
racion, :demas la poca atencidén del horno v el menor emp:eo o to

tal supresién del nitrige
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