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INTRODUCCTION



P | - [ . —
l.- Definicion™.- En este capitulo empezirenos por Je

que es el acero, Se da el nomore de accro a

. . 5 -.§
alcacion de llierro-Carbono forjabvle,

ey .- . Q
1i.~ Clasificacion General de ..ceros ,- Los aceros se¢

fican en:

AL,= dceros Aleades

D.- Aceros al Carbono

o= Lceros Jleados.- Los aceros aleados

- v & . .
scr de baja y alta alcacion, Los primeros contiencn
.« ” v .
elementos de aleacion ( Cr, Cu, Ni ) pero en canticades cspe
. . & . .
cificas, Los acecros de alta aleacion son los sijuien

Aceros al Crono

[N
.

o
.

ficeros al llanganeso

Lceros al liolibdeno

Aceros al Silicio

Aceros al Cobalto

Aceros al Tungsteno

Aceros a2l Titanio

y + P
siceros al Miguel

O 0O N o AW
.
]

*
ficeros Inoxicdables

.y

pusdear

e

1 -
+CS

+ 5
tese

"
1

" 1 ¢ 5%
B.- 4ceros al Carbono ,- Estos se clasifican =

desde diferentes puntos de vista.,

*_ -~ Dentro de los Aceros Inoxidables se encuentran

o =

res al Cr, Co y Mi, aunque comunmente se conoce com

dable el acero alto Cr=Ni,



w

o+

pre contienen

LS

.

stzof
LC10,

1.- D¢

Lluminio ¥y

Zstos elemecntos van corbinados de

- - . o
1.- Dor su netodo de fabricacion

~
-

acuerdo al

f .
- Por sus caracterasticas

llolibdeno conc elemnentos residua

4 .
mecanicas

proceso enpleado en su pro--

uccidn los Acercs al Carbono se clasifican en cuatro grupos:
2) Aceros Fabricados en Convertidor [De-
ssemer,
b) dceros Fabricados en Convertidor ZCF
c) Aceros Falricacdos cn MHornos !lartin Sig
nnens,
d) Aceros Fabricados en llcrnos Zléctricos.
Para la mayoria de los usos, los d{ceros Ce--
ssencr se consideran dec menor calidad que los Siemmens y és--
cs inferiores a los zceros fabricados en hornos eléctricos,
2.~ De acuerdo a sus caracteristicas mecanicas,
e cstablece una serie de grupos de accros ordenados por su =-
esistencia, lo cual sirve para que el consunidor pueda hacer
acilmente la eleccidn de acuerdo a sus necesidades. ﬂLos hay
cesde una resistencia de Oﬁg/hmz, "b/hr , 40lg/mn” hasta
5".5/:1:7.2 .
3.- Conposicidn de los /iceros al Carbono., Los
ceros al Carbono contienen principalmente: Carbono, azufre ,
‘anganeso, Fésforo y Silicic, Ademas de estos elenentos siem

pequefios porcentajes de Cromo, Cobre, Ifquel, -

les,

acuerdo a =



-

-3 -

ciertas especificaciones establecidas por dos organizaciones
mundialmente conocidas,

AISI,- American Iron and Steel Institute
S

AL,.- Society of Automouvive Engineers Inc.

Dichas organizaciones los clasifican“ des-
de la calidad 1005 a la calidad 1095 con una norma para cada
calidad.

Calidad % C % Xn % P max % S max
1005 .06 .35 .040 .050
1017 .15-.20  .30-.60 .040 .050
1035 .32-.38  .60-.90 .040 .050
1055 .50-.60  .60-.90 .040 .050
1070 .65=.75  ,60~,90 .040 .050
1095 .90-1,03 ,30-,50 .040 .050

Los elementos resicduales deberan estar --
presentes en la menor cantidad posible,

4,- Influencia que ejerce cada uno de los Con=-
1
ponentes .,

7 :
4.1.- Carbono ,- Lste elemento le da resisten--—
. . . .
cia a la traccion, variando en forma directa., La dureza del
acero aumenta con el contenido de carbono, La ductilicdad vy

la soldabilidad decrecen al aumentar el contenido de carbono,

4,2.- Azufre.- Este elemento se presenta sienpre
- - ” - - .
formando inclusiones no netalicas, En ocasiones cono sulfu-

ro de manganeso, y en otros casos como sulfuro de fierro; -



e . . &
esto ultimo ocurre cuando el contenido de Manganeso es infe-
rior a cinco veces el contenido de Azufre,

Cuando esto sucede, el acero tiene poca -
consistencia y se agrieta, debido a que el sulfuro de fierro -
se empieza a fundir, durante el precalentamiento en el proce-
so de laminacidn.

En cambio cuando aparece en forma de Sulfy
ro de Manganeso, que tiene punto de fusidn muy elevado, no da
lugar a la fragilidad en caliente,

4,3,- Manganeso,- El mancaneso es el elenento =
que después del Carbono ejerce mayor influencia sobre la re-
sistencia de los Aceros. De una manera general podemos decir
que ocho partes de llanganeso tienen la misma influencia que =
una parte de Carbono, pero como esto no es una regla, en la -
fig. 1 se seflalan las variaciones de resistencia, que presen-
tan diferentes tipos de Aceros al Carbono al variar el porcen
taje de }Manganeso,

% de Carbono

90
80 o

Resist. ____,,_—ﬁfgaf,,,_,—,.
&t 70 —/-—/"‘
0.40

Kg/mm2
50 | e |
" r,,/afm'/,

.40 ,50 .60 ,70 .80 ,90
, % Mn
Fig. 1.~ Relacion entre el contenido de Mangane

50 y la resistencia en aceros con diferentes contenidos de -
carbono.



Este elemento aparece en todos los /{.ceros
debido & gue se incorpora como elemento de adicién, para -
neutralizar la influencia del Azufre y del Oxigeno; ademas -
actda cono desoxidante y evita, en parte, que en la solidi--
ficacidn del Acero se desprendan gases que den lugar a la -
formacion de porosidades perjudiciales,

’, -
4,4.- Fosforo.- Este elemento tambien ayu-
da a2 proporcionar resistencia al material, siempre y cuando
[ c . ” .
no sobrepase el limite de la especificacion porque si esto =

sucede el acero se vuelve quebradizo,

4,5,~ Silicio.~- Al igual que el lManganeso,
el Silicio aparece en todos los aceros, Aumenta el limite -
eldstico, y resistencia a la fatiga, se afiade intencionalmen
te durante la fabricacidn del Acero. Es un desoxidante mas
enlrgico que el Manganeso y se emplea como complementario de
Eﬁtc, con objeto de evitar porosidades en el producto, Las -

adiciones del silicio siempre son menores que las adiciones
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PROCESO DE FABRICACTION



Cono

L4 -
en adelante unicamente
arbono fabricados cn
de entrar al preceso s

cos,

La denon

un grupo de agaratos d

trica como fuente de c

n
-

A

A llornos de ..rco

T
i

E llernos de

Resistencia

T [
se vio en @1 capitulo onterior los o=
(4
cados por varios procesos, pero <2 adu:
, c F
se harza referoncia 2 los Jceros al =
- - ’& .
liornes Electricos, por lo cual zntes -
._’ 1 £ -~ 4 ¢ - . -
e vera lo referente a ilorncs Zlcoctri-
& o S w5 2 . “ B
inacion llorno Electrico incluye =
3 4o = ’ 2
¢ caldeo que utilizan la encrgia clec-
7
alor .
gl

irecto
ndirecto
Ld
, ¢con nucleo
Incduccion
sin ruclz2o
alor directo

Zlectrodos

Calor Iandirecto



Zn los hornos de arco el calor se genera en
el arco eléctrico, mientras que en los hornos de resistencia
. - &) [4 o
el calor es generado en una resistencia solida o liquida.

Los hornos de tipo directo, comprenden to=-
dos los hornos en los que se genera calor directamente en el
naterial que se quiere calentar; o bien en este tipo, la car=-
ga forma parte del circuito.

Zn los hornos de tipo indirecto, el calor =
. « ’ .
se orizina en una fuente termica separada de la carga, y se =
& &, . .
transfiere a esta ultima por cualquiera de las tres fornmas =

. 2 ” e 2 . ® . .« ?
de transmision del calor (conduccion, conveccion o radiacion).

En los hornos de resistencia de calor direc
to de induccidn, la corriente se transmite a la carga sin -
ningﬁn contacto f{sico entre esta tltima y el sistema de abas
teciniento de energia. Algunos hornos de induccidn tiene nu-

s . ’ P 7
clco magnetico, otros funcionan sin nucleo

En los hornos de resistencia con electrocos
la corriente se aplica a la carga por nedio de electrodos. En
los hornos que funcionan con frecuencias elevadas, no es nece
sario que el electrodo toque la carga, la corriente de alta =
frecuencia puede pasar desde el electrodo a la carga a traves
del aire,.

Para la fabricacion de aceros al carbono, -
’, . -
se enplean mas frecuentemente los hornos de Arco Tipo Direc--
*
L0,



I.- Descripcion dei Illorno, - 13;1 hornoe euplcado
para 1z fabricacion de Aceros al Carl »ona, es c¢sencialnente =
una coraza de acero con un foado céncavo, recubierto interna-
nente con aterial refractario. (fig. 2) Z1 didnetro de los

(4
hornos varaa c2sde 0,.91m hasta 6.1m,

Z1 horno ticne un necanismo de voltco y un

4
e
0
Q

para vaciar ¢l acero lloUJdﬂ, como se pucde ver en la -

o

fig. 2, tieme una puerta para rcalizor las adiciones y des--
carzar la escoria que directamecnte cae a la escoria-—

(o)
O
.

Z1 fundidor opera el horno desde una cabina

o caseta de control, donde se encuentra el tablero de opera--
. ” a4

cion, los centroles para cada electrodo y un teriopar para -

las mediciones de teriperatura durante el proceso

L4
La tapa o boveda dcl horno cstd revestida -
ial refractario (fi

Z. 2). Lleva tres orificios en -

- .
on triangular pa
r

ic

ar
afito. La bdvada tambien lleva -
1

a ke

¢ electrodos de g
. e e & -3 .-
un cuarto orilicio para la salida de hunos, La tapa o boveda
es removible, lo cual pernite cargar el horno

Los clectrodos son de zrafito, con diane-=-

a de 3.81lcm, hasta 6lcn,, de acuerdo con el hor=-

e utilicen., Su longitnd puede ser desde 0,61r
hesta 2,130, Istos electrodos llevan una rosca en anhos la

cos  de manard que s2 pucda agregar otro electredo al consu-




Barras de electrodos
FIT % con enfriamiento

Reactor

AN\ N———
<
Q

Electrodos g

/]
/

3
5

Puerta
—
I'ransformador
E L
C
.- Material apisonable MgO 959, con 4% H20
F .- Base MgO 95% con 2% #20 ( 4 carreras ) -
ladrillos de 9x4x3 alternados con 13.5x6x3"'
Casco de acer 3. =  Estadio MgO impregnada con alquitran
.= Material apisonable con espesor de 8 in
*.= Linca de escoria

‘.- Ladrillos de liga directa MgO y Cr20 3
.- Tapa o béveda ( ladrillos con 709 de
AL20 3)

Fig. 2
tlorno Eléctrico




mirse la punta de la columna, permitiendo de esta manera que

los electrodos conduzcan la corriente generadora del horno,

: .- & .

II1,- Proceso de Fabricacidn® .= 13La materia --

prima basica para la fabricacion del Acero es la chatarra, a
. P . . ’ . . .
opcion de utilizar ademas porcentajes variables de fierro =--
esponja (20-100%). El resto de materias primas se menciona=-
L4

ran a lo largo del proceso.

El proceso para la obtencidn de los Aceros
al Carbono se lleva a cabo en tres etapas:

.

A.- Fusion

B.- Afinacidn o Refinacidn
C.- Vaciado

4.~ Fusidn.

Dentro de esta etapa se incluye la carga -
del horno ya que toda la materia prima no se agrega al misno
tiempo debido a qQue ocupa un gran volumen; ésta se va agre=-
gando por partes. Se agrega la primera carga y se funde pa-
ra dejar espacio al resto de materia prima, asi se van hLa--
ciendo los agregados alternando con fusiones.

Una vez que se cargo chatarra, fierro es-
. L. . L4
ponja y cal para ayudar a fundir, se inyecta oxi-:=ac para -
3 ~ .
calentar el bafio y hacer la fusion total, tratando que en -

- ’, - - -
todo tiempo el arco este cubierto por la escoria, con el fin

de evitar deterioro en las paredes del horno.

Se toma la tenmperatura del bafio y se ajus-
ta entre 1600 y 1620°C.



e .
La etapa de fusion dura aproximadanente -

unz hora 45 minutos, para un horno de 50 toneladas de capaci
dad.

- - P . -
B.- Lfinacion o Refinacion

Una vez terminada la fusidn y habiendo =
alcanzado la temperatura antes mencionada, se inicia la =
etapa de afinacidén considerada como lz mds importante en la
faricacidn del acero. ZIsta etapa s¢ lleva a cabo en dos -

r
periodos,

&

1.- Oxidacidn

.’
2.- Reduccion

1.- Oxidacidn,- Antes de oroceder a una oxida-
cién, el fundidor debera conocer la composicidn del bafo; =
para esto tcma una muestra para laboratorio llamada primer -
nuestra preliminar; a ésta se le determina C, S, Mn, P, Si,-
Cr, Cu, Mo,y 5n. Junte con esta nuestra el fundidor toma o-
tra para la prueba de la chispa, que efectia en un esneril;=-
con esta operacidn el fundidor se da una idea aproximada del
contenido real de Carbono que le pernite conducir 21 Y“orno -
de nanera conveniente micntras recibe resultados del labo-

ratorio,

Al conocer resultados de laboratorio tie=-

ne dos opciones,

-

€ . - - . . . e
&l limite superior especificado, se procede a Zdisziinnirio

. r . P
invectando el oxijeno necesario para elininarlo en forma Jde

b) Pero si 21 contenido de Carbono es



aenor del 1imite inferior especificado, se procede a una -
recarburacion, que se efectiya introduciendo los electrodos -
al bafio o bien agregando coke o carbdn vegetal, esto varfa -
de acuerdo con el contenido de Carbono; si 25 nuy prdéximo =
a la especificacidn unicamente se introducen 1los electrodos

. - -~ - ’
sin necesidad de afiadir coke o carbon vegetal,

Cuando el fundidor ha realizado los ajus--
tes convenientes: oxidar, recarburar o ambas operaciones,-
(estando el contenido de carbono en los limites de la espe=
cificacién), toma una segunda nuestra para laboratorio (2a,
preliminar) en la cual Gnicarente se determin~ carbono y -
algunas veces mnanganeso, L1 contenido de Carbono debe ser

rd e . - . . « .
mas o menos el del limite inferior de la calidad a fabricar.

.’ v . . .
2,- Reduccion,- Una vez que se ha verificado el

] 1 ’ .’
contenido de carbono, se pasa al periodo de Reduccion, en =

el cual hay varias consideraciones de importancia:

a) Formar la escoria con la cal necesa
ien

. 3 (< -
ria, o 5ea una mezcla de oxidos de Fe y Ca que conti

ademas carburo de Ca, Si02, A1203.

b) Llevar la temperatura a 1630°C y =
degasificar el bafio nediante agitacién, para que los gases

- P 4 .
desprendidos no queden atrapadlos en el acero liguido y for

men poros al solidificar

c) Desoxidar la escoria con Calcio=Si=-
licio, ferrosilicio y carburo de calcio,

d) Bloquear el bafio agregando material

e ol
cﬁ“::; Luis #O°



de ferrosilicomanganeso, el necesario para llevar el conteni
. . c . .
cdo de ‘anganeso de 1 a 5 puntos abajo del limite superior es

pecificado,

e) Ajustar la tenperatura de 1660 a 1670°C,

C.- Vaciado

Cuando el acero liquido alcanzd la tenperatu-
ra requerida se vacfa a una olla revestida de material re--
fractario., Durante la operacidn de vaciado se agrega el =
ferrosilicio necesario para ajustar el contenido de Silicio
especificado,

Z1 vaciado se debe hacer lo mis rapidamente -
posible, Al terwinar se recubre la parte superior de la -
olla con material aislante para evitar fugas dc temperatura-
durante su, transporte al colado continuo, Aquf en el colado
continuo se tomara una tercer muestra para analisis final a

ia que se le determina C, 5, Mn, P, Si, Cu, Al y Sn.

El1 ticempo entre una colada y la siguiente es -
aproximadanente 3:30 horas,

El consumo de energia por colada, varia de -
acuerdo 2 la capacidad del horno; un horno de 50 toneladas -
consune entre 23,000 y 24,000 Kw/hora,
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CONTROL QUIMICO EN  MATERIAS PRIMAS
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Con el fin de obtener un producto de alta
calidad es indispensable realizar un estricto control qui-
mico de la materia prima.

. . .
Las materias primas para la produccion de
Aceros al Carbono son:

I.- Chatarra
II.- Ferroaleaciones
III,~ Fierro Zsponja (Fe-E)
IV.- Espato fluor, cal, grafito, carbon
vegetal.

I.- Chatarra

Para una mayor utilidad de proveedores vy
consumidores existe una clasificacidn de chatarra en base a
su composicion quimica y aspecto fisico. Dicha clasifica--
cion comprende chatarra de las clases A, B, C y D.

1.- Chatarra de la clase A,- Zsta clase -

1 ’, - - - - .
lebera reunir los siguientes requisitos:

. . ” £ .
a) Composicion Quimica

Elemento % Maximo
C 0.05-0.8
S 0.035
P 0.040
Si 0.50
Cr 0.10
Cu 0.15
ilo 0.02

Wi 0.05



Eleme
S
Cr
Cu

b)
c)

d)

e)
)

- 15 =

Densidad minima 1,500Kg/m3,

Tamafio de los trozos maximo 80 x -
80 cm,

Material limpio, libre de pintura,-
combustible, grasa o cualquier in=-
crustacién netialica o no metalica,
Material homogéneo.

¥inimo de 1/8" de grueso si se tra-
ta de varilla, 5ngulo, solera, per
fil y moldura,

2.=- Chatarra clase B,

a)

nto

b)
c)

d)

e)

£

« = * f .
Composicion Quimica

% Maxirmo
0.06 %
0,15 %

0.20 %

Densidad 1,000Kg/m".

Tamafio de los trozos maximo S0 x -
80 c¢m.

Se adnite ligeramente sucia y oxi=-
dada, pero libre de grasas e jincrus
taciones,

Pueden ser diversos tipos de chata
rra siempre y cuando no esté mez-
clada con acero aleado o materiales
no ferrosos, pues siendo asi{ pasa--
ria a la siguiente clase,

No estar compuesta de laminas o ma-
teriales con nenos de 1/16" de -

espesor,



3.- Chatarra clase C.

a) Anilisis Quinico
S 0.08 % Max.

b) Densidad de 800 Kg/m°.

c) Cortada como maximo 80 x 80 cm,

d) Sin grasa o chapopote,

e) Grosor maximo 1/32",

f) Puede estar mezclada: buena, regu-
lar y mala.

g) Incluye lamina usada o delgada me-
nor de 1/16",

4,- Chatarra clase D.- La chatarra de -
esta clase reune especificaciones diferentes a las indica--
das en las clases A, B y C por ejemplo: _hatarra que conten=-
ga nanganeso, chatarra de colado o de alto carbono; 1la con--
dicidn esencial a esta clase es Que toda la carga sea del -
mismo tipo.de material,

II1,- Ferroaleaciones:

Ferromanganeso
Silicomanganeso

Ferrosilicomanganeso

Las ferroaleaciones mencionadas se =
utilizan para ajustar el contenido de langaneso y Silicio en
el acero. 5Su control conprende determinaciones de langaneso,

Silicio y Carbono,

. o P .
1,- Detcrniinacion de Manganeso
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. s
" Metodo de Volhard "
-

1.1.- Referencia

1,2.- Fundamento.- Se basa en el principio de
que cuando el permanganato de potasio se adiciona a una sal -
neutra de manganeso, este ge gxida y precipita. Cuando se -
ha oxidado todo el manganeso presente, un exceso de perman--
ganato es visible por la coloracién caracteristica.

1.3.- Reacciones

3Mn30

+ 2KMnO, + 2H20

by 5MnO, + K,S0, ¢

4

1.4,- Reactivos

a.- Acido clorhidrico N.A.

b.- Acido Nftrico R.A.

c,- Oxido de Zinc

d.- Permanganato de Potasio 0.1Il

1.5.~ Técnica.- Se pesan 0,200 g. de nu:stra -
que pase la malla 100 y se transfieren a un vaso de preci-i=-
tados de 250 ml., se agregan 10 ml, de acido clorhidrico -
y 5 ml. de dcido nitrico y se calienta hasta completa disolyu
cidn dejando concentrar la solucidén a un volumen de 5 nl. =

aproximadamente,

Se retira del fuego y se diluye con 100-
ml. de agua destilada caliente, se transfiere a un vaso de =
600 ml., se lava el vaso con porciones de agua destilada ca=-
liente hasta completar aproximadamente 300 ml., se agrega -
6xido de zinc en polvo y se agita al mismo tiempo hasta te-

L d
ner un exceso de este,
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Se hierve por espacio de 15 minutos y se =
titula en caliente con KMnO4 0.1N, hasta que el color rosa =
persista por un minuto.

Al agregar el KHnO4, precipita el MnO, ca-
fé; el color rosa debe verse en la parte superior del liqui-
do, para lo cual después de agitar al estar titulando se de=-
ja asentar el precipitado.

Después de 1a aparicién del color rosa se
hierve por un minuto, si el color desaparece se agrega mas -
pernanganato de potasio, se realiza la misna operacién cuan=-
tas veces sea necesario hasta que el color rosa persista du-
rante el minuto.

1.4,~ Calculos,

% Mp = (ml KMnO4)(N)(0.0274) x 100

peso de muestra

2.~ Determinacidn Gravimétrica de Silicio

en Ferromanganeso,

2.1.~ Referencia5
2.2.~ Reactivos

a) .- Acido clorhidrico R.A.

b) .- Acido clorhidrico (1:9)
¢) .- Hidroxido de Sodio Q.P.
d) .- Acido Perclérico de 72%



- 19 -

2.3.~ Técnica.- Se pesan aproximadanente 5 g. =
de hidrdxido de sodio Q.P., los cuales se transfieren a un =
crisol de fierro, en seguida se pasa a un mechero hasta fun--
dir completarente, Se deja solidificar; se agregan 0.25 g. -
de nuestra, nucvamente se pasa al mechero a baja temperatura-

.’ . . . .
(con precaucion para evitar reaccion violenta); Se permite -

]

ue se funda poco a poco, agitando constantemente, cuando ya-

ha pasado el riesgo de proyecciones se aunenta la tenperatura

« P - . .
hasta lograr fusion tranquila al rojo y que la masa fundida -
sc observe uniforme,

Se retira del fuego y se deja enfriar, permi- -
tiendo Que la masa quedes sobre las paredes del crisol por -
nedio de un movimiento constante de rotacion mientras se soli
difica, en seguida se transfieren el crisol y su contenido a
un vasco de precinitados de 600 ml. Se disuelve el precipita-
do con agua destilada y 10 ml. de acido clorhidrico (con pre-
caucién), Se completa la disolucidn con 20 nl, de icido per--
clérico, se saca el crisol y se agrega 40 ml., de acido perclé
rico, se tapa con vidrio de reloj y se hierve a cristales -

L 4
hu:edos,

Se enfria v se lavan las paredes del vaso con
60-70 nl, de agua destilada caliente y se filtra cn papel -
filtro whatman 541 o equivalente, se lava el precipitado 5 ve
ces con acido clorhidrico (1:9) y 5 veces con ajua destilada-

caliente,

En seguida se. transfiere el papel filtro a un =
crisol de porcelana y se seca perfectamente en parrilla a -
1CC-110°C. Fosteriornente, se calcina en mufla eléctrica por
una hora a una temperatura de SSOOC, se enfr{a en el deseca--

. L. ™ e .
dor a temperatura ambiente y se pesa la silice (5102).



% 8i = Peso Si0O, x 0.4675 x 100

Peso de nuestra

III.- Fierro Esponja (Fe-E)

(]
w

Esta materia prima se emnplea en porcentaj:
. & . . . . ®
variables; aunque no es imprescindible para la produccion d

(4"
1

-

aceros al carbono, su empleo presenta muchas ventajas, adeil

w

” -
de la economica.

l.- Disminuye el consumo de:

1.1.- Cal.- Debido a que el Fe-E ya la con-
tiene.
1.2.- Espato fllor.- Usando el Fe-L se pro-

. ‘.
duce una escoria bastante fluida.

4
1.3.~ Oxigeno.- E1 consumo es menor debido
- . - P
a2 que el Fe-E contiene Fe0 y este provoca una ebullicion -=-
continua en el bafio.

1.4.- Tienpo.,- El tiempo disminuye durante
la etapa de refinacidn por el bajo contenido de elementos re-
siduales.

2.- Composicidon del Fierro Esponja (Fe-E).

El Fe-E es el producto de la reduccion con=-
trolada con H,,0 y CC, sobre los oxidos naturales del Fierro,
como la hemat;ta (Fe203) y magnetita (Fe304), a una tempera--
tura determinada inferior al punto de fusidn del producto.
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. . -
El nivel de reduccion es variable pero de-
(4 . . . ? .
be tener un valor minimo que permita la formacion de Fierro

’ -
metalico.

La composicion del Fe-E queda determinada
por cuatro parimetros; tres de ellos guardan una relacién -
muy fntima, dependiendo del periodo de reduccidén del mineral.
El otro parametro (ganga) depende de la pureza del mineral -

de que se parte,

2.1.- Fierro metilico (Fe?)

2.2.- Oxido de Fierro (Fe0)

2.3.- Carbono.- EZn forma de carburo de fierro =
(Fe3C)

2.4,- Ganga (impurezas)

2.1.- Fierro metalico (Fe®).- Zste queda libre
o g . ? N
de 5x1dos, durante el periodo de reduccion a que es sometido
el mineral de hierro, en los reactores,

Fe203

Fe203 + 3C0

+ 3H2 2Fe + 3H20

2Fe + 3002

Puede suceder que el Fe se combine con el
gas natural de la siguiente manera:

3Fe + 2C0 Fc3C + CO2
3Fe + CH4 Fe3C + 2112

- ’ -
Por lo que el Fierro metalico comprende el
- - . - ’, .
Fierro proveniente de la reduccidén del mineral mas el Fierro



en forma de carburo,

. o

Fe metalico = Fe + Fe3C
2.2.- Oxidu ue rierro,- Es la parte del dxide =
que no se pudo reducir durante el proceso de la fabricacidn -
del Fe-=E.

2.3.~ Carbono,- E1 Carbono queda durante el pe-
Id .’ ’
riodo de reduccion en forma de Fe3C, adenas del carbono que =

- - r . .
se deposita sobre el Fe-E en el periodo de enfrianiento.

2.4.~ Ganga,- Las impurezas que comprende son:

Fdsforo (P) Cal (Ca0)
Azufre (S) Silice (Sioﬁ)
Magnesita (gO) Alumina (h1203)

3.~ Andlisis de Fierro Esponja.

En nuestro pafs el (nico distribuidor de =~
esta materia prima es Hylsa de México, esta compaﬁfa vende =
su producto con las especificaciones controladas; pero antes -
de que esta materia prima entre en proceso se comprueban esas
especificaciones, para lo cual se determina:

3.1.- % Fe Total
’ -
.2.- % Fe Metalico

w
-
w
.

1
2

de Carbono



3

3.1.- % Fe Total,- Para determinarlo se convier
ten todos los compuestos de Fierro en FeCl,; el cual se ti-
tula con solucién de Kﬁcr,,O7 estandarizada para oxidar el =

r

Fe a Fe J, usando como indicador difenilamina-Sulfonato de-

Jario,

a.- Reaccidnes

a.l.- Disolucidn con Acido Clorhidrico.

Fe203 + 6HCl] ——— 2FeC13 + 3H20
Fe0Q + 2HC1 FeCl2 + H20
Fe + 2IIC1 FeCi, + HZO

« ® [ad
a.2.~ Reduccion con 3nCl,

2FeC13 + SnC1 2FeCl, + SnCl

2 4

a,3.- Titulacion con K2Cr207

6FeCl

+

K

5 2Cr207 + 14iCl —— 6FeC13 + 2KC1 +

2CrC1, + 7H20

3
Al agotarse el Cloruro Ferroso, el indica=-

dor rcacciona con el K,Cr.0, produciendo un color azul vio=-
27277

leta.

b.- Reactivos



b.1.- Solucion de Cloruro Zstanoso al =
5 %.

b.2.- Mezcla Sulfirico-Fosfdrico.- En 600 -
ml. de agua destilada afiadir cuidadosamente vy con agita-=-
cidn 300 ml. de H,S0,, dejar enfriar, afladir 300 ml. de -

H3P04 y 800 ml. de agua destilada,

b.3.- Indicador de difenilamina-Sulfonato
de Bario.- En 800 ml. de agua destilada afiadir 0,25z de dife
nilamina sulfonato de Dario. Llevar a ebullicidén vy enfriar
aforar a 1000 ml,

b.4.- Solucidn 0.895N de dicromato de po~-
tasio,

.’ " L
b.5.- Solucion de Cloruro l}lercurico al =

’ .
c.- Tecnica

Pesar 0.500 g. de muestra seca en polvo, trans
ferirla a un matraz erlenmeyer de 500 ml., atacar con 40 ml,
de HC1 concentrado; calentar suavemente hasta disolucidn com
pleta., Z=n caso de dificultades en la disolucion, agregar =
2-3 gotas de acicdo fluorhidrico,

Una vez disuelta agregar gota a gota cloruro
estanoso, hasta decolorar la solucidn en ebullicién. No -
agregar mas de una gota en exceso, porque causa resultados -
altos. Cuando se haya decolorado la solucién, agregar 50-10
nl., de agua destilada y enfriar la solucidn,



Afiadir 10 ml. de la solucion de cloruro -
mercurico, 10 ml. de mezcla sulfurico-fosforico, 10 ml. del
indicador y agitar el contenido del matraz. Titular con Di-

cromato de potasio a un vire azul violeta,
,
d.- Calculos

- - .
Es conveniente titular la solucion de - =

K,Cr,0, con alambre de Fierro grado reactivo,
< =

Factor = 100

ml. gastados de K2Cr207

% Fe = Lectura en nl. x factor
. + -
sensibilidad _ 0.5 %

3.2.- Fierro lietalico.- En este método se veri-
fica una disolucidn selectiva del Fierro Metalico con HgC12,
convirtiendo el fierro metalico a cloruro ferroso, que se -
titula con K2Cr207 oxidandose a cloruro férrico, se utiliza-
como indicador difenilamina sulfonato de Bario. Al agotarse
el cloruro ferroso el indicador reacciona con el K2Cr207 - -
produciendo un color azul violeta.

a.- Reacciones

Fe + 2HgCl FeCl, + 2HgCl

2 2

6FeCl, + K, Cr,0

5 5Cr,0, + 14HC1

6FeCl3 + 2KC1 +

2Crul3 + 7H20



|
[\S}
o
]

b.- Reactivos

b.1.- Solucion de cloruro uercurico al
10 %.

b.2.- Solucion sulfurico-fosfdrico. Ver
preparacion de esta misma mezcla
en la anterior determinacidn,

b.3.- Solucidn de difenilamina sulfona-
to de Bario.

b.4.- Solucion 0,0447N de K,Cr,0..

c.- Técnica

Pesar 0.500 g. de fierro esponja seco que
pase la malla 80. Transferir la muestra a matraz volumétri-
co de 100 ml. y agregar 40 ml. de solucion de cloruro mercii-
rico; agitar y calentar hasta ebullicion durante 40 min. --
Enfriar y aforar con agua destilada, mezclar y dejar reposar
hasta que se asiente el residuo; filtrar desechando los pri=-
meros 15 ml. y recoger el resto de filtrado en un vaso de -
250 ml.

De el filtrado pipetear 50 ml. y pasarlos-
a un matraz erlenmeyer de 500 ml., afiadir 100 ml. de agua -
destilada. Afiadir 10 ml. de la mezcla sulfurico-fosfdrico,-
10 ml. de difenilamina-sulfonato de bario y titular con la =-
solucidn de K20r207 hasta color violeta. Este paso debe ha=-
cerse inmediatamente después de filtrar, para evitar oxida-

cidén y dar lugar a resultados bajos.

d.,- Calculos

% Fe = ml, gastados de chrzo7 x Factor



o
~J

El factor debera calcularse por titulacidn
de F

]
e
o
»

3.3.- Carbono.- !étodo Gasométrico. Ver Deter-
minador Leco Semiautomatico Cap. VI.

El resto de los parimetros se calculan:

% Fe Total = % Fe metalico + % Fe del Fe0
% Fe del Fe0 = % Fe total — % Fe metalico

cr

para reportar en ) Fe0 = (% Fe total — % Fe metalico) PMFeQ*
u

) asumiendo que todo el PM Fe

Py &
' Fe no metalico es FeO.

Metalizacidn = % Fe metalico x 100 x 4
. % Fe total

Ganga = 100 — (% Fe metalico + % Fe0 + % C)

Todo el analisis por via himeda para Fie--
rro Esponja, se reduce a unos cuantos minutos con el empleo
de la Dalanza Satmagan. (ver Cap. VI).




v

CONTROL QUIMICO DEL PROCESO



Como se vio en el Capitulo II, el labora-
torio inicia su intervencidn dentro del proceso durante el -
periodo de tefinacién, con la primer muestra preliminar a la
que se determina:

A.- Carbono
B.- Azufre
C.- Manganeso
D.- Fdsforo
E.- Silicio
F.~- Cobre

G.- Niquel
H.=- Molibdeno
I.- Estartio
J.- Cromo

A,- Carbono

- « ® ’ -
Determinacion Gasometrica

1.- Refetencial6

2.- Fundamento.- El método se basa en la medi-
cidén del C02 desprendido al fundir la muestra de acero. (ver
Cap. VI Funcionamiento Leco semiautomatico).

B.- Azufre
Determinacién Yoddmetrica-Combustidn
17

1.- Referencia

2.- Fundamento.- El método se basa en fundir la
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muestra de acero; y el azufre liberado en forma de SC. ru

ciona con el I, proveniente de:

KIO, + 5KI + 6IICI 6iCI + 31,0 + 3I, (azul)
] -

I, + S0, + 2H20 H,SO, + 2U (incoloro)
= ~ =

(ver Cap., VI Deter:irinador Semiautomatico de -

AHzufre),
C.- llanganeso

. ’ . ’ - -
letodo Colorinetrico con Periocdate de Po=-
tasio,

. 6
1.- Referencia

’ -
2.- Fundamento,~ Segun Furman se basa en oxidar

el Manganeso con Feriodato de potasio de vn*e Mn+7; ¥
se mide su absorbancia a 540 nnm.
Mn"2 + 510, + 3,0 21n0,” + 510, + ou”
4 2 4 3

3.- Equipo y Reactivos

3,1.- Acido Nitrico (1:2)

3.2.- llezcla de ac. sulfirico conc., ac. fosfd=
rico al 85% y H,0 en partes iguales (1:1:1).

3.3.- Solucidn de Periodato de potasio al 275 =
en acido nitrico al 10% (Se disuelven 20g de la sal ey 100 -
ml de 4cido nitrico al 70% y se afora a 1000ml ).

B L
3.4.~ Zspectrofotonetro Beckmann modelo 3



4,- Técnica.- Eu un natraz Erlenmeyer de 500 al.
se atacan 0.250 g de nuestra con 15 ml, de ac, nitrico (1:2) =
y 15 nml de mezcla acida, se calienta hasta completa disolucidn
de la muestra, se hicrve para expulsar lcs vapores nitrosos v
se agregan 25 ml ce la solucidn de Periodato de _otzsio al 2 '
se hierve nuevamente hasta que se desarrolle el coler, se deja
reposar a calor suave cinco minutos., se enfria y sc afora a -
"200 ml, se mezcla perfectamente y se lava la celda de absor~=--
cidn tres veces con la solucién, coloreada, se llena y se se--

can sus paredes con papel zabsorbente,

Se calibra el espectrofotometro usando ccmo -
blanco agua dest:lada, Las lecturas se hacen con la sensibi--
lidad y longitud de onda que se incican en la curva de cali-=-
bracion,

) -' -~ ..
5,- Calibracion.- Fara calibrar el aoara

: te y =~
obtener la grafica se deberin emplear muestras de la DS (liatio
nal Dureau of Standards) del (Departamento de Comercio de -
Z.U.A). La composicién del estandar seleccionado debera ser
semejante a la del acero que se esta fabricando,

6.~ Zlaboracidn de la Curva de Calibdracion, -

Para elaborar la curva existen dos opcicnes:

B 4 * -
a) Escoger una sola muestra estandar y toe==-
rf . . ’
mar, las alicuotas correspondientes a los puntos de interszs,

n g o gor |
b) Escoger varias nuestras estandar con con-

tenidos de Manganeso en orden progresivo,

” ” .
In este casc se uso el estandar 100b (MRBS) =

. .’ ’ I d
1.89 % Mn y se siguio el metodo de una sola nuestra estandar,-
toniando partes alfcuotas; procedimos como se indica a conti--

.’
nuacion,
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L4 ”,
Se peso (0,500g de muestra estandar y de =~

’ . . i -
acucrdo a la tecnica descrita anteriormente se aforo a 200 ml.

- . 4 .
Costeriormnente se tomaron las alicuotas convenientes aforando

cada una de ellas a 200

~

std 1OCb(y:S)= 1.89 %

100 mg. std = 1.
500 mg. -

ml nuevanmnente,

,
C.- Calculos

40

ye
mn

89 mg. de ln

It

X

x = 9,45 mg. de Mn

9.45 ng. de iin - 20C ml,

X - 5 nl, (alicuota) x = 0.263 mg de Mn

250 mg - 100 %

263 mg de M -

X

X = 0,094 %

A r . r
fs1 sucesivamente para cada una de las ali

cuotas del cuadro inferior hasta.

9.45 mg, de ln = 200
p:< - 40

2.50 mg. - 100

1.89 ng. de lin =

X

ml.
ml, x = 1.89 mg, de Mn
%

x = 0,756

Tabla I.~- Valores de % Mn Vs, % Transmitancia.

ml.
5
10
15
20
25
3C
35
40

% Mn
.094
.189
«283
378
472
. 567
.661
. 756

% Transmitancia
91.0
€1.5
72.0
65.0
58,0
50.5
46.0
30,5
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D.- Fésforo
Método colorimétrico del Azul de Molibdeno.
1.~ Referencialo

2.~ Fundamento,- Una vez disuelta la muestra y
separada del silicio, el fdsforo en forma de H3P04, reacciona
rcon el molibdato de amonio, para formar fosfomolibdato de Amo
nio (amarillo), éste se extrae con alcohol isobutilico; una =
vez extraido el fosforolibdato se reduce con SnC12, para for=-
mar un complejo color azul cuya transmitancia se mide a 640 =
nm.

3,- Reactivos

3.1.- Acido percldrico al 70%

3.2.- Acido N{trico al 50% en voldimnen

3.3.- Alcohol isobutilico

3.4.- Alcohol etilico

3.5.- Solucidn de liolibdato de Amonio al 5%, -
Disolver 50 g de Molibdato de &monio, en una solucidén de 400 -
ml de agua destilada y 115 ml de ac. sulfurico; enfriar y afo

rar con agua a 1000 ml.

3.6.- Acido sulflrico IN
3.7.- Solucidn concentrada de Cloruro LEstanoso,
Disolver 10 g de cloruro estanoso en 25 ml de acido clorhfdti~

co concentrado (guardar en frasco obscuro),

3.8.- Solucidn diluida de Cloruro Zstanoso. Di
.’
luir un mililitro de la solucion concentrada de cloruro esta=
. - ’, .
noso con acido sulflirico I en matraz volumétrico de 200 nl -

(ésta solucidn debe prepararse en el momento que se va usar),

3.9.- Espectrofotdnetro Beckman modelo B,



4,- Técnica.- En un vaso de precipitados de 150ml
se atacan 0.500g de muestra con 15ml de acido nitrico al 50% en
volumen, Una vez que cesa la reaccion vigorosa se agregan 2 o
3 gotas de HF para eliminar silicio, Después se afladen 10ml de
acido perclérico al 70%, se cubre el vaso con vidrio de reloj,
se calienta y se lleva hasta cristales humedos; se enfria al -
aire, y una vez frio se lavan las paredes del vaso con 20 o 30
ml de agua caliente, se agita y se calienta ligeramente hasta -
que se solubilizan totalmente las sales,

Se transfiere a un matraz volumétrico de 100ml -
(lavando el vaso perfectamente sobre el matraz) se enfria y se
afora a la marca, se mezcla perfectamente y se toma una alicuota
de 20ml que se transfiere al embudo de separacion de 60ml y se
le afiaden 10ml de la solucidn de molibdato de amomio por medio
de una bureta y 20ml de alcohol isobutilico. Se agita por es=
pacio de un minuto; se dejan separar las capas y se desecha ca-
pa inferior. Se afiaden 15ml de la solucidn diluida de cloruro
estanoso y se vuelve agitar un minuto, se dejan separar las ca=-
pas y se desecha la fase acuosa, dejando en el embudo la solu-
cidn color azul, Se drena la solucidén azul por medio del embu-
do de vastago corto a un matraz volumétrico de 50ml. Se lava -
el embudo de separacién dos veces con porciones de 10ml de al-
cohol etilico, recibiéndolas por el mismo embudo en el matraz,-
se afora con alcohol etfilico a la marca y se agita hasta homo=
genizar perfectamente,

. d
Se enjuaga la celda de absorcion tres veces con =
. P . .
la solucion colorida, se llena y se secan las paredes exterio-=-
res con papel absorbente,



Se ajusta el espectrofotémetro usando coro blanco
agua destilada, se lee en la misma sensibilidad en la que se
elaboro la curva y 640 nn de longitud de onda, La lectura se -
efectlia en la escala de transmisién, con este valor se obtiene
el contenido de fosforo en la curva de calibracidn.

5.- Calibracidén.- Para calibrar el aparato v ob-
tener la grifica como ya se menciond en el manganeso, deberan -
enplearse muestras estandar de la NBS semejantes en su composi=-
cion al acero, cuyo analisis se efectia,

6.- Notas:
No usar agua de la llave ni

detergentes en el lavado del material.

Usar una probeta o pipeta diferente para ca-

da una d: las soluciones,

Tem Elaboracion de la Curva de Calibracidn.- Al

- ” ’
igual para el Manganeso se uso una sola muestra estandar

que
tomando las partes alicuotas convenientes,

El estindar escogido fué el 8. con 0,080% P,
Id b d ’ 1(NBS)
con 2g de estandar se siguio la tecnica antes descrita, con eli

. .« ?® . . . . e . ® Id
minacion de silicio por filtracion. La solucion se aforo a =
. I d
200 ml y una vez homogenizada se tomaron las alicuotas conve==
nientes,



. " . .
Se procedio ccmo se indica en el cuadro

2 - x x = 0.0016g de D

20Cal - ,C016g de P
. -6 D
1nl - x x =8 x 10 "g de I
0.15 = 1000
8 x 10 "y - X x = 0,008% P
As1 sucesivamente hasta.
-5
200m1 - C.0016g de P x=4,8 x10 "gde P
tnml - X
C.lg - 1CO0% x = 0,048%
4.8 x lC—“g - X

PR
v 1y

Tobla II.- Valores de % Transmitancia Vs, con
(8]

s P Id ar
concentracion de fosforo {en 7).

ml, % Transmitancia % P
37.0 0.003

M
lo

SO N SN

n W

1.0
€6.0
54,0
45,5
36.0
3C.5

C.008
0.016
0.024
0.032
©.040
0.048
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E.- Silicio

- . . ” . . 4 . .

Esta determinacion no se solicita en el analisis
de la primer muestra preliminar. (ver Cap. V).

F.- Cobre

e . ’ . .
Metodo Espectrofotometrico con Alfa-benzoin-
oximna.
R 3 61
1.~ Referencia
2 F - in F 1 onte
2.- Fundanento.- Segun Furnman el Cu con la -
. - 5 & . . .
alfa-benzoin-oxima en solucion alcalina forma un complejo - -

verde, el cual se extrae con cloroformo. Se mide su transmi-

tancia a 440 nn.
3.- Equipo y Reactivos

3.1.- Acido nitrico al 30 %
3.2.- Perdxido de hidrdgeno al 30 &

3.3.- Solucidn de Sal Rochela al 60 5

3.4.- Hidroxido de Sodio al 10 %

3.5.- Solucidn de Alfa-benzoin-oxima al 0.5 % -
en hidroxido de sodio al 1 % (1.5 5. de sal en 300 ml. de ==

. ’ - .
agua que contenga 3 5. de hidroxido de sodio).

3.6.- Cloroformo

3.7.- Acido clorhidrico al 20 7

3.8.- Papel filtro whatmen # 4 o equivalente
3.9.- Potencidmetro Becknan Zeromatic 9600
3.10.- Espectrofotomnctro Beckman iod. B

3.11.- Solucidn Buffer pi 10



’ -

4,- Tecnica.- Se pesan 0.25 g. de muestra y se

ataca en vaso de precipitados de 150 ml. con 20 nl. de aci-
f . - .
do nitrico al 30 %. Una vez disuelta la nuestra, se le - -
~ - . - ” r .
afiaden 3 gotas de peroxido de hidrogeno al 30 % y se prosi-
gue el calentamiento hasta expulsar completamente los vapo-
res nitrosos; se saca del calor y se lavan las paredes del
4 . . .

vaso con agua fria y se deja enfriar a temperatura ambiente

Una vez frio se le afiaden 25 nl. de la solu--
cidén de sal Rochela al 60 % agitando con varilla de vidrio
y 30 ml. de hidrdxido de sodio al 10 %. Se ajusta el pil a
un rango de 11.3 a 12.3 usando el potencidmetro, el cual se
ajusta con la solucion Buffer ptl 10 a la temperatura que se
encuentra la muestra, (agregando acido clorinidrico al 10 %
& nidrdxido de sodio al 10 % segin sea el caso). En segui-
da se afiaden con pipeta 2 ml. de la solucidén de Alfa-ben---
zoin-oxima, se agita y se pasa al embudo de separacion la-

vando el vaso varias veces con agua.

En el embudo se agregan 40 ml. de cloroformo y
se agita tres veces por periodos de 30 segundos. Se filtra
la capa extractora de cloroformo, rccibieando el filtrado en
natraz volumétrico seco de 50 ml., se agregan al embudo de
separacion otros 5 ml, de cloroformo y se recibe en el mis-
no matraz, se afora a la marca con cloroformo y se agita --
hasta honiogenizar el color de la solucidn,

.
Se lava la celda tres veces con la soluci(on =--
coloreada, se llena y se secan las paredes con papel anSor-

bente.

Se ajusta el espectrofotdmetro usando clorcfor
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mo como blanco, en la sensibilidad usada para construir la -
curva y a longitud de onda de 440 nm, La lectura se efectia
en la ‘escala de transmisién, con cuyo valor se obtiene el --
contenido de cobre en la curva,

- [ - . ~
5.- Elaboracion de la Curva de Calibracién.- Se
- [ .
us6 el mismo método que para las anteriores curvas (un solc

estandar).

” -
En este caso el estandar escogido fué el - - -

364 = 0.24 % Cu.

(NBS)

Con 2 g. de estandar se siguid la técnica des-
crita con eliminacidn de silicio por filtracién y aforo 2 -=-
100 ml. (antes de agregar la sal Rochela), de esta solucidn-
homogenizada se tcmaron las alicuotas convenientes, proce--

. . L4 . L4
diendo con la nisma tecnica para cada alicuota.
a) Cialculos

1060 mg. de estandar - 0.24 mg. de Cu

2000 mg. = X x = 4.8 nm

100 al., - 4.8 ng. de Cu

1 ml. - X X 0.C48 mg. ce Cu

250 ng. = 100 %

.048 mg. - X X 010 %



10C ml.,

250 mg.
U.576 mg. de Cu

sucesivanente hasta

- 4.8 mg de Cu

- X X

1
b
2

1}

0.576 mg de Cu

0.23 %

Tabla III.- Valores de T Transmitancia Vs,

: * . or
concentracion de cobre ( % ).

nl.

[ B N S

(6]

10
11

% Transmitancia

95.0

88.0
70.0

57.5
48.0
36.0
34.0

31.0

% Cu

0.019

0.038
C.077

0.115
.153
.192
.210
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G.- quuel

Método Colcrimétrico con Dimetilglioxima -

1.- Referencia;°'14

2.- Fundanento.- Segun Snell cuando el niquel -
se encuentra en medio alcalino en presencia de un agente oxi
dante, formara un complejo color rojo con la Dimetilglioxima
que puede ser cuanteado colorimetricamente a 475 nn.

3.- Reactivos

3.1.- Acido perclérico al 70 %

3.2.- Acido nitrico al 50 %

3.3.- Acido fluorhidrico

3.4.- Agua de Bromo

3.5.- Solucidn alcalina de dimetilglioxima.- -~
Disolver 10 g. de dimetilglioxima en 1000 ml. de solucidn de
hidroxido de sodio al 5 %.

3.6.- Espectrofotdmetro Beckman modelo B

4,- Técnica.- Se pesan 0.500 g. de muestra y se
transfieren a un vaso de precipitados de 150 nl., se ataca -
con 15 ml. de acido nitrico al 50 % en volumen. Una vez que
cesa la reaccidn vigorosa se agregan 2 6 3 gotas de HF para
elinipar silicio. Después se afiaden 10 ml., de acido perclé-
rico al 70 %, se cubre el vaso de precipitados con vidrio de
reloj, se calienta hasta densos humos blancos. Se enfria al
aire y una vez frio se lavan las paredes del vaso y vidrio =
de reloj con 20 & 30 ml. de agua caliente, se agita y se ca-
lienta hasta disolver todas las sales,
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Se trensfiere a un matraz volumétrico de 100 al,
lavando perfectamente el vaso; se enfria, se afora y lonoge--
nizar perfectamente; de esta solucidn se toma una alicuotz de
20 ml. que se transfiere a un matraz velunétrico de 100 nl, -
que contenga 20 ml. de agua y 10 nl. de agua de Lromo, se agi
ta y se le afiaden 20 nl. de la solucidn de dimetilglioxina, -
se afora a la narca con agua destilada, se agita para honoge-
nizar la solucion. Se filtra en papel seco y se recibe ¢l --
filtrado en tubo de ensaye seco, desechando los primercs fil-
trados.

.
Se lava la celda de absorcion tres veces con la
.
solucion coloreacda, se llena y se secan las paredes con papel
absorbente.

Se calibra el espectrofotdnetro usando agua des-
tilada como blanco, en la sensibilidad y longitud cde onda a -
la que esta construida la curva de Calibracidn. La lectura -
se efectia en la escala de transmitancia y con esta lectura -
se obtiene el 7% de Ni en la curva.

5.- Elaboracidn de la Curva de Calibracidn.- =1
L4 - -
netodo enpleado es el mismo que para las anteriorcs.

L - L4
El estandar escogido para esta curva fue el
Sj(KBS) = 0.113 % Ni
’, L
Se peso 1 g. de nuestra estandar que se tratd de
» . . - .
acuerdo a la tecnica ya mencionada, De la solucidn aforada -
(4 . .
2 100 ml, se tomaron las alicuotas convenientes para los dis=-
tintos puntos de la curva.



J

a) Célculos

L4 ..
10Cng de estandar - 0.113ng de Ni

1C20ng - b x = 1,13ng de Ni

1C0ml - 1.1
il - X X = 0,0113mg de Ni

1CCng - 1C0%

o

0.0113mg~- x x = 0,011%

3 4
As1 hasta, para una alicuota de 27ml.

100l = 1.13mg X = 0,305mg de MNi
2Tl - X

100mg = 10C% x = 0,305%
.305 - X

Tabla IV.- Valores de % Transmitancia Vs, =

« ” - f -~
concentracion de Iliquel (en 7).

ml, % Transnmitancia % Ni

| 1 93.0 0.011
4 26.0 0.045

8 73.5 0.090

10 67.5 0.113

16 33,3 0.130

22 33,0 0.243

27 27.0 0.305
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- lMolibdeno

.’ - o - o

Metodo Cnlorimetrico del Sulfociznuro de =
Pytasio.

1,- Referencia3; 6;10

nq v *5 .
2.~ Fundanento.- Z1 o forma un complejo ana=--
ranjado con el tiocianato de potasio en solucion acida, en la -
presencia de un agente reductor como el SnCl,.
“~

3.- Zquipo y reactivos

3.1.- Acido perclérico al 705

3.2.- Acido nitrico al 50%

3.3.- Acido sulfurico al 503

3.4.- Acido tartarico al 103

3.5.- Acetato de butilo

3.6.- [lidroxicdo de sodio al 10%

3.7.- Sulfocianuro de potasio al 5%

3.8.- Solucidn de SnCl,.- Disolver 250g de SaCl,
en 200ml de acido clorhidrico concentrado y aforar a 1000ml co;

agua, 1 o 2z de granalla de cstafio ¥y procurar que sienpre hava

estafio er el fondo del frasco.

-— ’ Ll
3.9.- Zspectrofotometro Beckman nod,

L

4,- Técrica.- Zn un vaso de precipitados de 150ml

se atacan 0.100g de muestra con 5Sml de HII al 507 en vollmen =

-' - e
cuando cese la reaccion vigorosa se agregan unas Zotas de HF =
para eliminar silicio, Luego se agregan 10ml de ac, npercldérico
cubriendo el vaso con vidrio de reloj, se calienta hasta den-

* .
sos humos blancos, se eanfria al aire,
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Una vez frfo, se lavan las paredes del vaso dc pre
cipitados y vidrio de reloj; se agita y se calienta ligeramente
hasta que se¢ disuelvan totalmente las sales, se enfria y se le
a¥aden 10ml de ac. tartarico al 10%(para eliminar interferen---
cias de tungstcno y Vanadio) y se ncutraliza con 1JaCH al 10% =
hasta vire del papel tormasol azil; se acicdula con stoa al 50%
hasta vire del papcl aztl o rosa, se afiaden 20nl en exceso de -
ac. sulfidrico y se agregan 5ml de la solucidn de sulfocianuro -
de potasio al 50, se transfiere al embudo de separacidn y se -
deja enfriar. Ya frio se le afaden 10nml de la solucién de clo
ruro estanosc y se agita vigorosamente durante un minuto,

Se agregan exactanente 25ml de acetato de butilo -

y se agita energicanente, se deja reposar para que se separen -

as dos capas. L, fase acuosa se desecha y con la solucidon co=-

lerida se lava tres veces la celda de absorcién, se llena y se
sccan las paredes con papel absorbente.

Se ajusta el espectrofotdnetro usando como blanco
acetato de butilo en la sensibilidad usada para construir la -
curva y a una longitud de onda de 525nm. La lectura se efectua
en la escala de trasmitancia y con esta lectura se obtiene el -
% de o en la grafica.

5.- Zlaboracidn de la Curva de Calibracion.- Pay,
1a elaboracién de csta curva se usé el estandar 100b de la NBS
con 0.237% Mo,

L4 . . ” -
Con 1g de muestra estandar y siguiendo la tecnica
4 T ’ .
anterior después del ataque se aford a 100ml y de esta solucidn,
una vez honogenizada, se tomaron las alicuotas convenientes. Se

. ” L4 . -
procedio con la tecnica ya descrita para cada alicuota.
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a) Calculos

L
100 mg de estandar - 0,237 mg de llo

1000 mg de std - X x = 2.37 mg de o
2.37 mg de Mo - 100 1

x - 1 ml x = 0.0237 ng de lo

1C0 mg mta - 100 %
.0237 mg de Mo - x x = 0,0237= ,024 %

rf . f
Asi sucesivamente hasta para una alicuota de =-

10 ml.
2.37 mg Mo - 10C ml x = 0,237 mg de Mo
X - 10 ml
100 mg - 100 % x = 0.237 %

0,237 mg de Mo = X

Tabla V._ Valores de % Transnitancia Vs. eon

. ” » ~
concentracion de molibdeno (en 7).

nl. % Transmitancia % Mo
1 89.0 .024
2 75.0 .047
3 70.5 .071
5 3659 .118
7 44,0 «166
8 39.0 .189

10 34,0 237
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I.- Estafio.- Debido a que la Unica técnica cono-
cida para determinar estafio por via himeda en aceros al carbono
es muy larga, Unicamente se determina estafio por via himeda en
el producto; por lo cual se mencionara en control quimico del
producto,

J.- Cromo

.« ? R . ’ .
Comparacion de letodos Colorimetricos para =
Determinar Cromo en aceros al Carbono, usando difenilcarbazida,

Como se dijo en el primer capftulo, el cromo es -
un elemento residual (0.02% - 0.30%); por lo cual para su deter
minacidn se debera buscar un método que sea sensitle 3 porcen=--
tajes bajos,

o ”, ’ . .
Se probaron varios metodos fotometricos, haciendo
- - . - . b4
las modificaciones convenientes, para ajustar el metodo a este
tipo de aceros,

. e . ’ .
A.- Oxidacion con Acido Perclorico

. . P .
B.- Oxidacion con Permanganato de Fotasio

Ambos métodos se basan en oxidar el cromo al esta
do de cromato, el cual con la difenilcarbazida forma un comple-
jo de color rojo violaceo cuya absorbancia se determina a --
530 - 540nm.

., a , .
A.- Oxidacion con Acido Perclorico

l.= Referencias; 10
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2.- Equipo y Reactivos

2.1.- IZspectrofotdmetro
2.- Acido Nitrico 1:1
.3.- &4cido Perclérico al 70%
.4.- Acido Fosforico 1:1
5.- Acido Fluorhidrico al 5%
2.6.- Difenilcarbazida,- Disolver 0,3C05 o =~
30Cng del reactivo en 150ml de netanol y diluir con 30Cml de
a_ ua destilada, guardar en frasco ambar,

4
2,7.- Zspectrofotonetreo Decluman

’ .
3.~ Tecnica,- Se pesa 0,100g de nuestra y se =

fiere 2 un vaso dc precipitados de 150ml, se disuclve -

o

4 . -y
LY ans

3 4 . . N .
con 1Cml de ac, nztrico 1:1, se calienta hasta quc se disuel-

va totalmente la rniuestra; una vez disuelta sc afladen 7nl de -
ac. percldrico para oxidar el Cromo de Cr+3 Cr+6, se cu=
bre el vaso con vidrio de reloj y se continGa calentando a ma
yor temgeratura, hasta densos hunos blancos, Se deja cufriar

P . 1’7-1
a cristales hunecdos,

S¢ afiaden 20ml de zagua caliente para poner las

)

. ® . ” .
sales con solucion y se transfiere a un matraz voluuetrico de
1001 lavando varias veces el vaseo, transfiriendo el ajua de
los lavados al matraz,

~ . . .
Se agregan 10nl de ac. fesforico 1:1 para evie

-

tar interferencias del fierro.

Se agregan 5m1 de difenilcarbazida, sc agita =

o

1 A

v zo deje reposar dos minutos para desarrollo del calor,

Wl -
agregan 5ml de ac. fluorhidrico al 5% para

(e

&
o3
cli.irar totdluente la interfercncia de fierro,
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{ o

Ce afora, se mezcla perfectamc te, sc tcra 12
lectura de transaitancia despues de dos ninutos y antes do -

cuatro,

~ - . ’ .

Se cjusta el espectrofotometro usando cono -
blanco agua destilcda en la sensibilicdad usada pora constru=-
ir la curva a 530an de longitud de onda.

. . ” . -
B,- Cridacion por niedio del Fermansanate de -
Pectasio.

.. 23: 24
1,- Referencia” ™ <

2.- Reactivos

”

2.1,- llezcla acida.~ & 500ml de acua adicio=-

nar 280ml de HNO3 rmezclar, enfriar y agregar 140ml de I,7C -

3 -

enfriar,

.« ? ™~ . .
2.2.- Solucion dec Termanganato de Potasio :1

o

.3.- llitrito de 3Sodic zl 10% (se debe :rcoa-

&~ &

rar diariamente),

2.,4.- Difenilcarbazica.- Se pregara igual que
Il N e .
en ¢l metodo del acido perclorico,

3.- Técnica.- Se p2csa 100mg de muestra que -
se transfiere a un matraz erlenmeyer -e 125ml y se disuelve -
a bcja temperatura con 3ml de mezcla acida, una vez disuelta,
se diluye con 30ml de agua (agregar pequefios trozos de carbo

rundum y se hierve,
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- - . ® rry
Se adiciona gota a gota la solucion de thO4 al
1% (para o:xidar el Cromo) se agrega hasta que el color rosa -
. - 4 -
persista despues de haber hervido la solucion dos nminutos,

Se adiciona gota a gota solucidn de NaNO, al 10%
(para reducir el exceso de KMnO4), hasta que cl color rosa =

. [ 4
desaparezca; se hierve por 30 segundos y se enfria

Una vez frio, se transfiere a un matraz voluné--
trico de 100ml, lavando el matraz sobre el frasco volumétrico,
hasta obtener el volunen de S0 - 90ml.

. ® ¥ .
Se agregan 30ml de la solucion de difenilcarba--
zida recien preparada, se mezcla y se afora a la marca.

Se mezcla perfectamente y se toma la lectura de
. . ’ 2
transmnitancia despues de dos minutos y antes de cuatro.

* L
Se ajusta el espectrofotometro usando como blan
co agua destilada en la nmisma sensibilidad usada para cons--
truir la curva a 530nm de longitud de onda.

C.- Zlaboracidén de Curvas de Calibracién.- Para
hacer una comparacién nas clara; los dos métodos se ajustaron
para 0.100g de nuestra, se utilizd el mismo estindar y las -
grﬁficas se trazaron con los mismos puntos,

estandar 19g,o = 0.374% Cr

»
N

-~ L4 [ . .’
Se peso 0.100g de estandar, se siguio por separa
Id - - -
do cada una de las tecnicas ya mencionadas. Una vez oxidado
”, .
¢l crowno se aforo a 100ml y una vez homogenizada la muestra -
4 . . 4 .
se tomaron las alicuotas convenientes, continuando la tecnica
L4
para cada una de ellas,




170mg - C.374mg de Cr,

1CCul - C,.374ng ce Cr

x = 0,011lng de Cr
100mg de nmta, - 1C0%

",C0ling de Cr - x x = 0,011%
iis{ sucesivamente hasta para unz alicuota de =
1cCrl - 0,374ng de Cr x = C,147ng de Cr
40l - X
10Cng de mta., - 1CCH
0.147ng de Cr = x x = €,147%

Tabla VI,= Valores de % Transnitaznc’a Vs, con

. ’
concentracion de Cr (en %) para anbos metodos,

2. o Cr Lecturas % Transmitancia
Met, “C104 let. anU4
Curva & Curva B
3 011 21.5 oQ.,5 ag,0
1¢C .037 72.0 71.0 65,0
15 .055 64,.C Z: 0 53.0
I .074 53.0 42,5 43.0
20 .110 41.0 3Z. 2¢.0

c
e .147 24,5 12.0 18.5
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Tabla VII,- Conparacion de resultados de Cronmo

No. de 1:dtodo del Stodo del
nuestra icido Terclorico 2in0,
% Cr .+ Cr
41354 «02 .C
4219 .02 .03
4220 .01 .05
4126 .05 .06
4216 .07 .08
4128 .10 12
4167 11 .12
4178 .09 11
4226 .09 .12
4082 11 .14
4132 .06 .00
4147 .07 .07
4158 .07 .07
4159 .08 .03
4160 .00 .06

. . F »
Para la z2plicacion de los nietodos se enplearon
muestras represcntativas de diferentes coladas de los hor

nos,



- . - - .
L la sc;unda muestra prelininar unicomen-

te ro le determina Carbono y lManzaneso, estas determinacio-

.
r - ~ e Q@ e 1 . gy -4

ned geo cofoctian como las yva descritas poara la prirer nucs-—--

* as -.‘]' 2 am oy s

LS ~ralinanar,



CONTROL QUIMIQO DIL PRODUCTO



Los productos del Horno son: Acero liquido,
gases y escoria.

- L4 -
Primero tratare de dar una breve int-»>duc-~
s - . .
cidén sobre el moldeo del acero liquido. Los aceros al carbo-~
4
no actualmente se moldean por Colada Continua.

A.- Colada Continua.- La colada continua es
un importante paso del proceso de fabricacidon del acero. (Es
te proceso de colada) ofrece un alto rendimiento a bajos cos~

. ? . .
tos de operacion. Aproximadamente un 20 % de la produccidén ~

o)
mundial de acero se moldea utilizando la colada cont{nua“s. -~

Debido a los grandes adelantos de este proceso y a sus inte-
rrelaciones con otros procesos para la manufactura del acero,
se espera que dicho porcentaje se incremente.

E1 proceso de la Colada Continua comprende
. . . . ® .
la siguiente secuencia de operacion (fig. 3a).

1.- Transporte del metal l{quido en cuchara - =
(o0lla) a la maquina de colada continua.

2.- Flujo del metal de la cuchara al distribui--
dor y del distribuidor al molde.,

3.- Solidificacidn parcial del metal en dicho -

- - .’ - . . .
molde mediante refrigeracion con agua (enfriamiento primario).

4.- Extraccidon del producto del molde.

5.- Eliminacion de calor del producto por medio
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aderas de agua (enfriamiento secundario),
6.~ Corte y almacenamiento del producto colado,

Con este proceso de colado se pueden obte-
ner dos clases de productos (fig., 3b). La colada continfla de
planchones "slabs" y la colada contintia de palanquilla - - =
(billets).

Zs imgportante visualizar que utilizando 1la
r . . - . .
colada continua, se climina el proceso convencional de vacia=-
do en lingotes y su laminado en los molinos desvastadores,
Las ventajas de la colada continua de plan-
n
chones sobre la cclada de palanquillas“1 son:

1.- Es.mas apropiado para la colada de iceros -
bajos carbdn (% C 0.15).

2.- Zs mayor el peso de acero por unidad de lon-

gitud, consecuentemente se obtiene una mayor velocidad de pro
. .
duccion a menor velocidad de colzada,
. . .’ .
3.- Se logra la climinacion de defectos internos
. .« ®

debido al alto grado de reduccion en espesor del producto du-

. ' -
rante su laminacion posterior,

La colada de palanquillas es mas conplicada
por las sijuientes razones:

1.- Por la nayor variedad dec grados de acero que

son colados en csta forma,



- : . .
2.- Z1 rango de dinmensiones del producto es mas
variablie v esto implica algunas consideraciones durante su -
. e
laminacion, ~

. .’ 4 s 4
3.- La operacion de la maquina de Colada Conti=-
nvo con varios hilos de vaciado, presenta ciertas complicacio-

. .’ .
nec, por c¢jeunplo; la obstruccion.de una de las boquillas,

- N -
Los paranctros de la colada determinaran -

4 . . r .
co de maquina y calidad de producto, asi corno el rendi---

. [ 4
miento y ocononia del proceso en Jeneral,
L d L4 . -~ .
Los parametros inas importantes son:

1.- Dinensione

W

del producto

rado de acero

3.- Cantidad de acero liguido por colar

4.~ Tenperatura de colada

5.~ Velocidad de colada

6.- Condiciones de solidificacidn y en-
friamiento,

7.- Longitud requerida del producto,

- - -
Una consideracidn mas detallada de los fa

’ . r .
tores y poaranetros ya pencionados nos llevaria todo un libro,

. . " .
La participacion del laboratorio es dar 1la
. .’
conposicion del producto,

- - -
La mucstra para este analisis puzde ser -
toiada en difercntes pasos de 1a colada como son:



1. Al vaciar de la cuchara al distribuicor
2. Al vaciar del distribuidor al molde

3. En el "billet" ya solidificado

El analisis de esta wuestra es el mas impor=-
tante, ya que ce é1 dependen los tratamientos y los usos que -
se den al billet.

B.- Analisis Qpimico.- El1 anilisis de esta -
nuestra representativa de colada, se verifica segun los neto-
dos mencionados para el analisis de la primer nuestra prelimi-
nar, a excepcién del Silicio y Istafio que a continuacidn se --

exponen.
a.- Determinacidon del Silicio
i . ® .
Metodo Gravimetrico
3
1.- Referencia

2.- Equipo y Reactivos

2.1.~ Acido clorhidrico 5 7.
2.2.~ hcido percldorico 70 %.
2.3.~ Acicdo nitrico 50 %.

2.4.- Mufla con control de temperatura.

» + . .
3.- Tecnica.- En un vaso de precipitados de =
al 50%. =
’, 3 J,
Ura vez que cesa la reaccion vigorosa, se afiaden 15 ml. de aci

2
P

th

0 ml. se atacan 2 g. de nuestra con 15 ml. de IO

do perclérico al 705 y se cubre el vaso con vidrio de reloj, =



- - 4
se calienta y se lleva hasta cristales humedos y sc¢ enfria al

aire,

’
Una vez frio se lavan las paredes del vaso

fu

. - - ’ . .
y vidrio de reloj con 60 o 70 ml. de agua caliente, s2 a1 iz

se calienta ligeramente hasta gque se disuelven tota!l-ente to-

das las sales con
do el filtrado en

5 % v cinco veces

loca en crisol de

. o)
luejo 32 «calcina a 900°C,

s |
]

.’ .. i S
excepcion de la silice, se filtra reocivie
Ca w
un matraz volumetrico de 200 ml,

Z1 precipitado se lava 10 veces con [ICI 21

con agua caliente,

Se saca el papel filtro del embuln v se co=-
porcelana, se seca en una placa calierta vy

/

durante 5C ninutes, seo deja enfria

en desecader y se pesa el residuo,

4,- Cidlculos

“';xlof‘

. - ® - —~
b,=- Determinacion de Zstalio
g e r .
Metodo Volunetrico

‘.3

1,- Referencia

2.=- 2Jeactivos

. I . .
2.1.- Acido clorhidrico . A,

2.2.= Acido Suifuroso 6 = 9 %

"



2.3.- Acido clorhidrico al 5 %
2.4.- Agua de 2romo
2.5.- llidrdxido de Amonio al 50 %
2.6.- Solucion acuosa de molibdato de -
aronio al 1 %
7.- Acido sulfhidrico
2.8.- Acido nitrico Q.A.
9,- Acido sulfurico Q.A.
2.10.- Solucién acuvosa de cloruro férrico
al 53
1.- Antimonio en polvo Q.P,.
2.- Bicarbonato de sodio Q.P.
3.- Solucidén acuosa de iodato de pota-
sio 0,0IN
2.14,- Mirnol

3.- Técnica,- Se pesan 5,0C00 g. de nucstra
iue sc¢ atacan en un matraz Erlenneyer de 500 ml con 60 ml -
de Zcido clorhidrico (.P. y 10 nl de acido sulfuroso 6-9 %,
se tapa con vidrio de reloj y se calicnta a 65°C., hasta la-

. . ”
disolucion de la nuestra.

Una vez disuelta se agregan 100 ml de agua
e . . .
v 25 ml de acido sulfuroso 6-9 % y se vuelve a hervir 5 min,
[ 4 . . .
s¢ enfria dejando asentar la materia jinsoluble, se filtra en
23

papel whatman # 541 o equivalente el filtrado se recibe gn =
vaso de precipitado de 600 ml.

Se afiade al filtrado 5ml de agua de DBromo =~

y se hierve 5 minutos, se deja enfriar y se neutraliza con =
4

amoniaco al 50 % hasta obtener un ligero precipitado permanen

4
8

(]

~ & . r . .
; se afiaden gotas de acido clorhidrico al 5 % hasta la di=-



- [ - .
solucion del precipitado y un exceso de 10 nl

Se diluye con agua a 450 ml y se afiaden 2 ml de
. ? - . ~ .
la solucion de molibdato de amonio a2l 1 7, y se pasa acido si:l

r . . . .
fhidrico por espacio de 30 minutos, dejando reposar por 2spa=-

I3 e
poes

cin de una hora los sulfuros formados.

Se filtra usando papel whatman # 541 o equiva--
lente y se lava con agua sulfhidrica § veces, seg devullve el -
filtro y el precipitado al vaso original, el cual contienc 25
ml de ac. nitrico y 10 nl de ac, sulfidrico. Se tapa con vi--
drio de reloj y se lleva a hunos blancos, aflaliendo nis ac, -
nitrico en pequefias porcionas (resbaladas por 1a parcd el va
so para evitar proyecciones) hasta la completa destruccidn de
la nateria orginica; se sigue hirviendo a humos hasta expecler
vapores de anhidrido sulfuroso. Si es necesarioc se a%aden 5
a1l de dcido sulfdrico para llevar a efecto la destruccidn to
tal de la nateria organica,

Se deja enfriar, se ajaden 10 ml de asua y 15 =
ml de ac. clorhidrico se calienta para disolver las sales for
nadas; se agregan 5 nl de la solucion de cloruro férrico al -
5 % y amoniaco hasta la reaccidn alcalina, se hierve 10 minu=

tos y se dejan asentar los hidroxidos formados,

Se filtra usando papel whatman # 4 o equivalen=-
te y se lava con amoniaco al 10% para eliminar todo el cobre;
se desecha el filtrado. Se disueclve ¢l precipitado con 1C ml
de acido clorhidrico y agua calicnte recibiendo la solucidn -
en natraz Erlenmeyer de 500 ml se agregan S0 ml de ac, clor--
hidrico vy se diluye a 200 ml con agua. Se agrega un gramo de

antimonio en polvo y se lleva a ebullicidn para hacer la re--



- 60 -
I . ~ 4 .
duccidon durante 50 minutos. Se enfria rapidamecnte en atmdsfe
. . 0~
ra de bidxido de carbono hasta una temperatura de 10°C.
. e .
Se titula con la solucion de iodato, agregando
- - o
antes un gramo de ioduro de potasio y 5 ml de solucion de al-
5 I
nidon,
L4
4,- Calculos

% Sn = (ml. A - ml, B) titulo

en donde
ml. A = ml gastados en la titulacidn
nml. B = ml gastados en el blanco

5.- Blanco,=- En un matraz se pone 5 ml de la sgo-
tucidn acuosa de cloruro de fierro al 5 %; 80 ml de acido clor
hfdrico, 80 ml de agua y un gramo de antimonio en polvo. Titu
lar igual que en el problema,
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4 P
Zn estec caritulo describirenos brevemente
el equipo auxiliar utilizado en las determinaciones antes nmen

cionadas,

- 4 ”5 1 e
A,- Espectrofotometro DJeckman llodelo .- para

las determinaciones colorimecricas,

. . L]
B,- Determinador Leco semiautomatico para C y S

w

C.- Deterninador Leco automatico para C y

&, . -
D.- Espectrometro de Rayos X,- Para cuantifi--

car, ¥n, P, Si, Cr, Cu, Ni, Mo, y S3n.

-

E.- Balanza Satmangan.- Para analisis de Fe-Z

3

Su funcionamiento se explica con el diagrama

optico (fig. 4).

La luz de la limp:ra de tungsteno sz enfoca
por el espejo condensador y se dirige en un solo haz al gspe
- L4 Y
jo de entrada cue desvia la luz a la rendija de entrada del

nonocromnador,

La luz incide en el espejo plano y se refle
ja al prisma Ferry donde se dispersa en todas sus longitudes

de onda.
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L2 longitud de onda deseada se obtiene por
rotacidn del selector de longitud de onda, ya que este ajus-

- . ” -
ta la posicion del prisma,

La longitud de onda seleccionada se dirige

. L4 rd PR
al espejo plano que a su vez la envia a traves de la rendija
de salida del monocromador para atravesar la muestra., La =
luz transmitida por la muestra incide en el fototubo, origi-

~ - . . .
nando una seffal electrica que mide el registrador.

L.~ Determinador Leco Semiautomatico para
- - . .’
C y 5.- Iste determinador consta de un Horno de Induccion,-

- . - .
un purificador de 0,, una bureta graduada para medicion del
, ,v . o e
voluncn de gas y titulador semiautomatico para S,

Carbono16

-~ . .’
Z1 Horno de induccion alcanza hasta - =

La nuestra se pesa (lg para carbones bajos
0.250g para carbones altos) y se transfiere a un crisol -
refractario especial en el cual se agrega un acelerador (Fe

Cu estafiado) para que la oxidacidn comience a tenperatura
nas baja, este crisol se coloca en el pedestal movible para
introducir la muestra al tubo de combustidn dentro del horno
de induccion, la cual con ayuda del O, libre de humedad se -

quena la nuestra,

Todo el Carbono de la mucstra se convierte



- A3 -

.. 4 . . " -
en bioxido de carbono, tambien se oxida el Azufre; el Tierro
L

- L - # .
y elementos aleados se convierten cn oxidos solides, ésto

wu

en su mayor parte permanecen en el crisol, pero parte de los
oxidos de Fe y Sn son arrastrados por la corriente do fo::—
no; pero los gases se filtran en la trampa de polvo, pasandn
solamente CO, COZ’ 02 y 302.

E1 anhidrido sulfurose es absorbido en se-
guida por la trampa de azufre (que esta hecha a base de - -
HnOz); los gases CO, CO2 v el exceso de 02 se hacen pasar =--
por un catalizador de platino =n forma de esponja Daa trans

formar el CO a C02.

r
La mezcla de CO, y oxigeno se hace pasar -
. « & , . . ~
hacia la solucion de KOH en otro recipiante, aqui todn el X

-~

es absorbido y deja solo el O, liberado, el cuzl es conduci=-
do de nuevo a la bureta, donde se anotara menor volume que
el anterior por la pérdida d:1 CO,. Ahora la altura de la =

.’ ) - .
colunna de la solucion roja niveladora, arriba del cero

W

s-
igual al volumen de CO2 perdido, Como el gas canbia de voli
men con la presién y la temperatura; debera determinarse yn
actor por medio de la presidn barométrica y la temperatura
del zas, y multiplicar por este factor la lectura final deo =

la bureta.

Para retener el gas a temperatura constan-
- 4
te durante la determinacion, la bureta es rodeada de ajua,

Azufre17

Z1 titulador esta disefiado para la determi
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. n i ’ ’ . . ®
nacion de Azufre por el lletode Yodometrico-Combustion, cuyo

.’ . -
sa en la ecuacion siguiente:

L
[S%
e |
[g] N
e
0
n
(0]
G*
[3]

{10, + SKI + 6lICI

3
50,+ 1, + 21,0 H,50, + 21I
— ~ =
- - - . ” ~
Al recipiente de titulacion se afaden -
T v LLd . ) d ] s ~
HCI, KI y solucion de almidonl Al adicicnar una peguefia =

Rl .’ Id . - .

percion de solucion estandar de RIO3, se desaloja yodo li--
. % 3 Id

bre, quc es indicado por el almidon al tornarse azul, La -
. - -

bureta automatica que contiene el RIO3 Se llena hastz 2l ce

ro o punto de conmienzo,

4
La muestra a la quc se le esta efectuando

’

’, - -
el anali s fundida con Fe puro y oxigeno, el azufre de
X

s e
la nuestra se oxida a 50, y/o SO, dependiendo de las condi-
ciones de la combustidn, pero solo el S0, es titulado por -
el nétodo yodométrico. E1l 802 de la nuestra fundida sec con
duce al recipiente de titulacidn donde reacciona con el -
12 libre formando acido yodhidrico. Como el alniddn se co-
lorea de azul que solo en presencia del 12 y no cuando el =-
., estl combinado, cl almiddn se decolora. Se afiade caton-
es mas IO 3

" e a
oriara ce

para producir mas yodo libre y la solucion se

w

3

1uevo a2 su color original. Isto se reopite de ma
nera continua liasta que todo el 802 se ha desprendido de la
mucstra vy ha sido titulado. Se lce la cantidad de Z'ZIO3 usa
a lectura de la bureta nos da directamente la c-atidad

la
de azufre,

6I:CT + 31,0 + 31.°



Para obtener el titulo correcto de la so-
lucidn de Yodato se usan nuestras estandar o de valor coneci
do, corrigiendo 1z solucion por la adicidn de ajua o sal se-
gﬁn el caso, hasta tener un resultado correcto, como una lec
tura directa en la bureta,

Es importante que la muestra sc caliente
lo suficiente para que el 70 de azufre oxidado sea constante
y no sobrecalentar inutilmente el crisol, Esto se logra -
usando siempre una corriente regulada de O2 libre de hurme--=-
dad,

- r - ’ -
C.- Determinador Leco Automatico para C v S
. . . . ”
Principio de Operacion

1.- Radiacidn IR y Absorciénls.— La fuente

- . & - -
de radiacion IR consiste de un alambre de nicromo, que se ca
e

lienta hasta aproximadamente SSOOC. La fuente de IQ

(o

produc
- . ® . . r .

radiacion visible, asi como longitudes de onda en el espec

tro IR,

SNCC ==
= De

El Dioxido de carbono (COZ)’ el nonoxido de
carbonc (CO) y el dioxido de azufre (SOZ)’ absorben energfa
I a upna longitud de onda dentro del espectro IR. Al pasar
frente a la fuente de radiacidn, los tres Zases absorben =
energfa y consecuentenente llega menos radiacidn a los detcg

tores,

Es importante que la celca de IR este libre
5 1O - -
c¢e vapor dc agua para la absorcion de CC, 3C,. La lengitud -
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. P -
de onda para laz absorcion de CC no se afecta por el vapor de

agua.

2.- La Celda de Il ¥y Deteccidn,- La celda
de IR es una aplicacidn de la celda axial., Una celda sc usa
tanto como referencic vy canara de medicidn, Disicanente los
tres gases son detectados continua y sinultaneamente, La =
celda de IR (fig, 5) consiste de una fuente de IX, dos espe-
jos céncavos, chopper, tres filtros para control de longitud
de onda, tres conos condensadores y tres detectores idénti--
cos para IR,

La radiacidén IR es modulada por un notor -
de 75 Hz antes de eatrar al cuerpo de la celda, La redia~e=-
cidn entra al cuerpo de la celda a través de un cristal de -
trisulfuro de Arsénico (i.s2 53) que va colocado cn el centro
del primer espcjo cdncavo, La radiacidn atraviesa la celda
varias veces y sale a través de lz ventana de floruro de cal

- . L4
cio (Can) colocada en el segundo espejo concavo,

A . . - r B
A continuacion la energia IR entra 2 los -
- . . ” - . -
tres filtros de precision de longitud de onda, Cada filtro
transmite selectivamente una de las tres lonzitudes de onda
-, ' 5 .’ rd
(CC, , CO o SO,). Despues 1la radiacion pasa a traves de los
- - PR
tres conos condensadores, los cuales concentran lz radiacion
haciz ceda uno de lcs detectores., Los(detectorc: ce estado
I TR . . . [4 . 3 Y .
s50lido respondien g un cambio de energia siendo independien--
tes de la longitud de onda, Z1 veltaje de salida de lz cel=-
da auncnte en forma exponencial, couforme aunenta la concen=-

w
tracion del gas.
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Se cstablece un aivel de referencia llen
4 - " .
do el cuerpo de la celda con oxigenc, ZIZsto pernite gue la -
[d .
nayor parte de energia alcance cualguier detector (CCa Co

o
S0.,) La sefial gue cmiten los detectores es un voltaje
. i QI o

Conziderando une sola sefal, por cjienplo =
~ s . . 4 .
la sefial del CO,, este veltaje a su naxima erergia sirve co=-
—

mo nivel de referencia,
- . « & ~
3.~ Secuencia de Deteccion (CO, cono e
plo).

3.1.- La celda se limpia para eliminar los
5 it
gases de combustion y se llena con O,.
2

3.2.- Je activa el Switch de inicic.
3.3.~- Se observa y se anota la scfcl li---
neal de salida (nivel de referencia).

3.4.- La nuestra se quena y el CC, entra -
en la celda.

L4
3.5.- Cuando el selector esta en E
n IT (disn

i
nuyendo el flujo de CO, a la salida de lz celda) conwu quada

R Id _ . Id
cion de CO,, estas molaculas absorben la radiacio
indicado en la pantalla digital de carbono.

3,6.- Todo el CC, resultante dec la combus=
tidn de la nuestra se homogeniza con el gas acarreacor (C.).

3.7.- E1 detector se estabiliza (nivel ce
nedicidn) segin queda indicado en la pantalla digital de car

bono (ya no se observan variazcioneas),



o

Nota.- La diferencia entre los dos niveles, el

. e . .’ 4
crencia y el de ledicion nos da la concentracion de CO,.
=

La saturacion de la camara ocurre cuando toda

a radiacion IR a la longitud de onda del coz, es absorbida =

por las rioléculas de COz, entonces el voltaje del detector de
salida es proximo a cero.



D.- Ispectrometro de Rayos X,

Ed
Iste esoectrometro se basa en bombardear -

- - . P -
la muestra por inedio de la radiacion proveniente del tubo de

Nayos M. La muestra emite contonces el espectro de Rayos ¥ -
10
de los elenentos presentes™ ,

L4
Como verermos aas adelante esta fundamenta-

¢o en la fluorescencia de Rayos .

B . v _ 411 .
I.- Fluorescencia de Rayos X.- 21 orden -

’
de los componentes para la esjsectroscopia fluorescente de --
layos X es esquenatizada en la fig. 6.

o

Los Rayos ¥ primarios provenientes del tu-

bo de Rayos X, al incidir sobre la nuestra gencran los lQayos

o~

ar

L 4 .
¥ caracteristicos de los elementos de la rnuestra. La nues-

" . .
tra puede ser un solo elecmento como una lamina de cobre, una

—

e

liga como ¢l acero, una mezcla de polvos comno los pigmentos-

L

. (4 . . .
de pintura, o un liquido conteniendo ciertos elementos en --
.
£solucion.
- . 4 3 21 41 S
Los Nayos ¥ ccracteristicos son emitidos -
. - . Lo e . & .
das dirccciones el primer paso 2n el analisis, es lini-

o
tarlos en forma de un haz paralelo usando el colinador.

El colinador es un conjunto de hojas para-

. <

. L4 Py - . - .
lclas espaciadas entre si desde 0.005 in - 0.C50 in,

La divergencia angular del rayo que ener-
. o . . .
desde 0.07 = 0.7 dependiendo de los espacios ante-

- -
B &

L4
¢ varia
n

riornente dichos.



3 _C
(\E

V
A.— Tuso DE Rayos X
B.- LA MUESTRA
C.— EuL COLIMADOR
D.—- TL CCRISTAL ANALIZADOR
E —_—

: EL DETECTOR
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(@]
|

La divergencia admitida por el colimacdor se

. . . ®
tusa corno factor linitante en lo resolucion del espectro,

- ’ 3 : ]
Despucs de sasar a traves del colimador, el

p c ,
. . ® . L. . . .
nucvo haz paralclo de radiacion policromatica incide en el -

0

cristzl analizador,

.. . ® .
Fora cada fijacion del cristzl, una sola =~

lenzitud de onda pucde ser difractada segln la ecuacidn Cragg.
n> = 2d sen €
donde n.- es el orden de difraccidn (n=1)

XA .- longitud de onda en £°

d.=- cs el espacioe interplanar del cristal

,0
en &
-— , . ’ - .
6.~ Z5 el angulo entre la radiacion inciden
te y la superficic cel cristal expuesta,

- - . - L4
La radiacion difractada salc a un anculo de

ol
(]

. « ? . . s
28 ccn respecto a la radiacion incidente y es medicdo por el o

ictector, A medica que pasa todo, el espectro por la nuestra,
cl cristal va girando a través del raugo 6=0° hasta e=900 y el
Cetector gira al doble de la velocidad a la que gira el cris--
tal, en forma tzl cue, el cristal siempre esté en posicidn pa-

- - . ® .
ro interceptar la radiacion difractada,

. it ’
Las longitudes de onda de las lineas de Qa=-
vos T medidas determinan los elementos presentes en la pucstra

e
. P ’ . ot
v 1a intensidad de la linea nos relaciona el 7% de ese elermento
u r



Z.~ Balanza Satnagan
0

e . Lo 2
Principio de Cperacion™,

Zn esta balanza pucden ser analizados nuci

1

wateriales aprovechando las propiedades magnéticas Ce sus cons

tituyentes. For ejemplo: la deterninacidn de lz nconeiits  en

ciertes escorias o minerales es efectuada exitosarcnte per rie-

dio de la pesada nagnética. De entre los nmuchos ndtodos dis-
.

.. . . - .. .’
ponibles el mas confiable es el que consiste en lz nedicicn --

rd s s 4 §
del momento nagnetico de la nuesira, cuando esta es saturcca -
o y
L4 -
nagneticamente.
~ - - . ? v 4
La Satmagen (,nalizador de Saturacion !laguc-

tica) es una balanza magnCtica en la cual, la nucsira es pesa-
da en canpos gravitacionales y uagnéticos (fig. 7). 5i el - -
caripo es lo suficientemente fuerte coro para saturar el ratc-
rial magnético en laz muestra, la relacidn de las dos vesadas -
es lincalmente propofcional a la contidad de naterizl macné--

. ’,
tico que csta prescnte en la nuestra.
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\\\ Portamuazstras
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Iman Compensador de peso Iman giratorio

Fig.7. Balanza Satmagan



—

. ” - - -
La produccion e acero, en sus diferentes tiz. , cs una -
. e . . . - q *
medida del desarrollo econoniico ce un pais., Z1 ar:lic -

uso de esta 2lcacidn en la vid
t

de calidad estrictc y exhaus
s

t
g couo de sus procesos y prod

Ya gue las cuzlidades de un acero dependen sisnificativa-
. .’ £ . .
riente de su composicion, el control quimice resulta :in“iz

pensable — dentro de un plan general de contrel (e

dad — parc verificar que dicha con 1posicidn concuarda ron

las especificaciones requeridas,

- P . = ’ PR -

Qespecto a lc comparacion de n “odos espectrefotone ofet}
. . ”

para la determinacion de croro:

.

Vd e
‘etodo del ac. perclorico:

-~ - -, .
a, ZIZxperimcntalmente se observo Gue no hay rez?

dad de resultados, por lo cual se’obtuvieron Jos curvos:,.-
Fosteriormente se proriediarcn las transnitancizs par:s 1z

elaboracidn de la curva de trabajo.

b. DQesultados bajos, debido & 1la faltz Jc control  an
5 % 2 .’ ’ - .
la reaccion de oxidacion, asi couwo ;crd:d: de cted gir =
exceso de tenperatura, cuando se lleva 3 Jantag,

»’ 3 =
M'etodo de permanganateo de potasio:

. . ® . N .
a. La tre ;.CClOl’\ de oxidacicn del ion crotio s¢ controla
t

cficozmente al adicionar el oxidante (KimC,) v ol rzduc--
a7 . .
ter (C1al’0,), debhido a la facilidad de obscrvacion de lzs
=
dos reaccicones,



™ ’ LT .

h. L1 metodo ofrece maver repetibilidad de resulta -

c. El tiempo estimado es nenor que en el :ctodo el
- .- ’ -
acido perclorico,

’ . £, - B
Las tecnicas analiticas modernas, tanto de IR como de =
- . . - - . . . L4 N
Rayos X, utilizadas en la Incdustria Siderurgica presen--
53

tan dos grandes ventaja

a, La rapidez

b. Exactitud

- , . -
n dichas tecnicas sc¢ emplean equipos de costo elevado -

b

h

vera del alcance de una industria pequefia, Sin embargo

- . . ”
se puede lograr una exactitud satisfactoria con las tec-

G s o " - . .

nicas espectrofotometricas mencionadas, sienpre y cuzndo
. - . -

se tenga una eficiente elaboracion de curvas de calibra-

'

cion,
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