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R E S U M E N : 



Se emplearon v a r i o s métodos para d e t e r m i n a r c u a n t i t a t i v a m e n t e 

e l a z u f r e p r e s e n t e en d i v e r s o s m a t e r i a l e s , como c o l o r a n t e s , -

r e a c t i v o s , h u l e s e h i d r o c a r b u r o s . Es tos m a t e r i a l e s han s i d o -

e s t u d i a d o s p o r G r a v i m e t r í a y p o r Combust ión apoyándose para -

e s t a u l t i m a en e l Horno de I n d u c c i ó n y p o r o t r o l a d o en l a -

Bomba C a l o r i m é t r i c a (Bomba P a r r ) . A un Horno de I n d u c c i ó n « 

"Leco" 532-00 se l e adaptó un t i t u l a d o r a u t o m á t i c o "LecoV pa^ 

r a r e a l i z a r . l o s a n á l i s i s de a z u f r e . Es te e q u i p o se e n c u e n t r a 

en l a F a c u l t a d de C i e n c i a s Químicas de l a U . A . N . L . S i n emba£ 

g o , e s t u v o s i n uso por mucho t i e m p o . Se p r o c e d i ó a p r o v e e r -

l a s p iezas f a l t a n t e s y r e a c t i v o s n e c e s a r i o s pa ra su f u n c i ó n ^ 

m i e n t o . Una vez armado se c o n t i n u ó con l a a d a p t a c i ó n d e l m i s -

mo. Para e s t o f u e n e c e s a r i o c o n s e g u i r es tánda res de p o r c e n t a 

j e de .azuf re conoc ido para l a c a l i b r a c i ó n d e l a p a r a t o y con-

i s t o poder c a l c u l a r e l f a c t o r " f " de e s t a n d a r i z a c i ó n e l cua l 

se I n c l u y e en l o s c á l c u l o s pa ra l a d e t e r m i n a c i ó n c u a n t i t a t i -

va de .Azuf re , En e l p roceso de a j u s t e y buen manejo d e l apa-

r a t o se d e t e r m i n a r o n l a s c o n d i c i o n e s adecuadas para t e n e r — 

una mayor e f i c i e n c i a y r e s u l t a d o s r e p r o d u c i b l e s . 

Se o b t u v i e r o n a lgunas mues t ras de c o l o r a n t e s y a c e i t e s de — 

l o s c u a l e s se c o n o c í a e l p o r c e n t a j e de A z u f r e de cada una de 

e l l a s . Se a n a l i z a r o n por e l Horno de I n d u c c i ó n con t i t u l a d o r 



a u t o m á t i c o y f u e p o s i b l e I n f e r i r que e l Horno e s t a b a t r a b a j a n 

do c o r r e c t a m e n t e ya que se e n c o n t r ó c o n g r u e n c i a e n t r e l o s v a -

l o r e s de p o r c e n t a j e s de á z u f r e r e p o r t a d o s y l o s o b t e n i d o s . - -

Una vez c o n f i r m a d o é s t o se p r o c e d i ó a a n a l i z a r m a t e r i a l e s d i -

v e r s o s : Compuestos i n o r g á n i c o s químicamente p u r o s , X a n t a t o s , -

g rasas y a c e i t e s , v i d r i o s , m i n e r a l e s , e t c . 

Los r e s u l t a d o s de l o s a n á l i s i s c u a n t i t a t i v o s de a z u f r e o b t e -

n i dos u t i l i z a n d o e l Horno de I n d u c c i ó n "Leco " han s i d o bastan^ 

t e s a t i s f a c t o r i o s y a que en l a mayo r ía de l a s d e t e r m i n a c i o n e s 

hechas , e l p o r c e n t a j e de a z u f r e c o n v e r t i d o a d i ó x i d o de a z u -

f r e supero a l o s r e q u e r i d o s po r l a An Amer ican N a t i o n a l S t a n -

d a r d ASTM . 

Se s e l e c c i o n a r o n d i v e r s o s m a t e r i a l e s a n a l i z a d o s p o r e l Ho rno -

de I n d u c c i ó n para e s t u d i a r l o s p o r o t r o s mé todos , G r a v i m e t r i a -

y Bomba C a l o r i m é t r i c a (Bomba P a r r ) con Ta f i n a l i d a d de compa-

r a r l a e f i c i e n c i a de l o s mismos. 

Se a n a l i z a r o n dos compuestos i n o r g á n i c o s pa ra d e t e r m i n a r cuan^ 

t i t a t i v a m e n t e e l a z u f r e p o r G r a v i m e t r í a . Los p o r c e n t a j e s c a l -

c u l a d o s f u e r o n s i m i l a r e s a l o s o b t e n i d o s po r e l Horno de I n -

d u c c i ó n con l a d e s v e n t a j a d e l t i e m p o que l l e v ó e l a n á l i s i s » -

aprox imadamente l l e v a de 2 a 6 horas m i e n t r a s que p o r e l meto 

do d e l Horno de I n d u c c i ó n l l e v a de 7 a 10 m i n u t o s . 



Se e s t u d i a r o n c u a t r o l u b r i c a n t e s n a c i o n a l e s d e l t i p o M o b i l Hea— 

v y Duty SAE40 y 3 0 , D i e s e l FF CC y L u b r i z o l pa ra d e t e r m i n a r e l — 

c o n t e n i d o p o r c e n t u a l de A z u f r e m e d i a n t e una Bomba C a l o r i m é t r i c a -

(Bomba P a r r ) y c o m p a r a r l o s con l o s a n t e r i o r m e n t e c a l c u l a d o s p o r -

e l Horno d e ^ I n d u c c i ó n . Los r e s u l t a d o s f u e r o n c o n g r u e n t e s con l o s * 

o b t e n i d o s p o r é s t e . 

i 

Una de l a s d e s v e n t a j a s d e l Método d e l Horno de I n d u c c i ó n es l a -

i n t e r f e r e n c i a de h a l u r o s ( c l o r u r o s y bromuros ) cuando é s t o s se 

h a l l a n p r e s e n t e s en p r o p o r c i o n e s mayores a l 1%, Se pudo comprobar -

l a i n t e r f e r e n c i a de l o s h a l u r o s en l a s mues t ras a n a l i z a d a s p o r e l -

Horno de I n d u c c i ó n , agregando c l o r u r o s ó bromuros en r e a c t i v o s — 

químicamente pu ros que c o n t e n í a n a z u f r e , Na 2S0 4 y KgSO^ y se encoj i 

t r o i n c o n g r u e n c i a en e l p o r c e n t a j e de a z u f r e d e t e r m i n a d o . Los h a l £ 

r o s p r e s e n t e s a c t ú a n como s i se e s t u v i e r a agregando KIO^ a l v a s o « 

de t i t u l a c i ó n . 

Se r e a l i z ó una v a r i a c i ó n a l Método d e l Horno de I n d u c c i ó n . Se l e -

adap tó una t rampa de A n t i m o n i o a l a s a l i d a d e l ho rno p a r a a t r a p a r -

a l o s h a l u r o s p r e s e n t e s en l a m u e s t r a . Con l o s a n á l i s i s hechos pos -

t e r i o r e s a l a a d a p t a c i ó n de e s t a t r a m p a , se o b t u v i e r o n r e s u l t a d o s s a -

t i s f a c t o r i o s en cuan to a l c o n t e n i d o de á z u f r e . 

La p r e s e n c i a de n i t r ó g e n o a r r i b a de 0.1% en l o s m a t e r i a l e s que con-

t i e n e n a z u f r e y s i se a n a l i z a n p o r e l Horno de I n d u c c i ó n producen i n -

t e r f e r e n c i a en l a s d e t e r m i n a c i o n e s de a z u f r e . ; ;Es to se pudo o b -

s e r v a r , agregando a compuestos qu ímicamente p u r o s , que c o n t e n í a n -



a z u f r e » compuestos de n i t r ó g e n o d e l t i p o n i t r i t o s » n i t r a t o s y — 

1ón amon io . Los V a l o r e s p o r c e n t u a l e s o b t e n i d o s de a z u f r e no son -

c ong ruen tes cuando e s t u v i e r o n p r e s e n t e s n i t r i t o s y n i t r a t o s ; n o -

s i e n d o e l caso en l a p r e s e n c i a de i o n e s amon io . E s t o mismo se - -

e s t u d i ó p a r a compuestos que c o n t e n f a n f o s f a t o s y v a n a d i o . En e l -

caso de l o s f o s f a t o s se e n c o n t r ó que no i n t e r f e r í a en l a s d e t e r 

m i n a c i o n e s de a z u f r e » s i n embargo e l v a n a d i o s i l a s a f e c t a . 

Se u t i l i z a r o n o t r a s t é c n i c a s p a r a d e t e r m i n a r t o d a s l a s i n t e r f e -

r e n c i a s a n t e r i o r m e n t e menc ionadas . A l o s l u b r i c a n t e s e s t u d i a d o s » 

además de d e t e r m i n a r l e s e l c o n t e n i d o de a z u f r e » se l e s a n a l i z ó -

e l c o n t e n i d o de c l o r u r o s , n i t r ó g e n o y v a n a d i o . 

Pa ra e l a n á l i s i s de c l o r u r o s se u t i l i z ó una t é c n i c a v o l u m é t r i c a -

a r g e n t o m é t r i c a (Método de ftohr)» p a r a e l a n á l i s i s de v a n a d i o se -

u t i l i z ó A b s o r c i ó n A tómica» y l o s a n á l i s i s de n i t r ó g e n o se apoya -

r o n en l a t é c n i c a de K j e l d a h l M o d i f i c a d o . 

F i n a l m e n t e es i m p o r t a n t e s e ñ a l a r , que se empleó l a t é c n i c a de 

D i f r a c c i ó n de Rayos X en p o l v o s p a r a l a d e t e r m i n a c i ó n de l a s f a -

ses p r e s e n t e s en l a mayo r ía de l o s compuestos i n o r g á n i c o s c r i s t a 

l i n o s que se e s t u d i a r o n en l a s d e t e r m i n a c i o n e s c u a n t i t a t i v a s de ~ 

a z u f r e . 



C A P I T U L O I: 

I N T R O D U C C I O N , 



AZUFRE EN LA NATURALEZA T COMO CONTAMINANTE: 

E l a z u f r e e x i s t e en l a c o r t e z a t e r r e s t r e en f o r m a de s u l f u r o , s u l -

f a t o s y en pequeño p o r c e n t a j e en e s t a d o l i b r e . A lgunos de l o s nrí 

n e r a l e s que l o s c o n t i e n e n son : Galena ( P b S ) , a r g e n t i t a (Ag2$)» ™ 

p i r i t a (FeS 2 )> b l enda de z i n c ( Z n S ) , b a r i t a ( B a S 0 4 ) , a n h i d r i t a , -

( C a S 0 4 h ( 1> . 

E l a z u f r e puede e x i s t i r en f o r m a s ó l i d a , l i q u i d a ó gaseosa . En e l 

e s t a d o s ó l i d o además de l a s fo rmas c r i s t a l i n a s rómb icas y m o n o c l í 

n i c a s e x i s t e n o t r a s fo rmas m e t a e s t a b l e s y p o r l o menos dos f o r m a s 

amor fas ( a z u f r e p l á s t i c o y a z u f r e a m o r f o ) . 

E l a z u f r e t i e n e una g ran c a p a c i d a d p a r a comb inarse con o t r o s e l e -

m e n t o s , i n c l u s i v e , en e l e s t a d o s ó l i d o . Se combina f á c i l m e n t e con 

e l h i d r o g e n o , arde con e l ox ígeno p o r d e b a j o de 260°C fo rmando — 

so2. 

Los ú n i c o s e lementos que no se combinan d i r e c t a m e n t e con e l a z u -

f r e son e l y o d o , n i t r ó g e n o , t e l u r o , o r o , p l a t i n o e i r i d i o { 2 > . 

De l o s con tam inan tes más comunes en l a a t m ó s f e r a se e n c u e n t r a n de 

sus compuestos d e r i v a d o s d e l a z u f r e , { 3 , 4 } . D e sus ó x i d o s p r i n -



— c i p a l m e n t e , se ha demostrado que a l r e d e d o r de 96-98$ e s d i ó x i d o 

de a z u f r e y e l r e s t o es t r i ó x i d o de a z u f r e ó a e r o s o l e s de &c ido 

s u l f ú r i c o » esas can t i dades son i n i c i a l e s y v a r í a n deb ido a o x i d a -

c i o n e s d e l d i ó x i d o de a z u f r e en p r e s e n c i a de agentes o x i d a n t e s co 

mo e l ox ígeno en p r e s e n c i a de f i e r r o ( I I I ) , z i n c ( I I ) , manganeso-

( I I ) y . c o b r e ( I I ) que es común e n c o n t r a r l o s en e l a i r e . 

Es tos con taminan tes ocas ionan prob lemas t o x i c o l Ó g i c o s ( i r r i t a c i ó n 

en e l s i s tema r e s p i r a t o r i o que produce c o n g e s t i o n a m i e n t o ) , en do£ 

de e s t u d i o s r e a l i z a d o s 1 5 } conc luyen que e l í n d i c e de m o r t a l i d a d -

en personas con padec im ien tos pu lmonares aumenta en p r e s e n c i a d e -

e s t o s con tam inan tes . O t r o prob lema es que e l á c i d o s u l f ú r i c o a t -

m o s f é r i c o a taca a l o s ca rbona tos i n s o l u b l e s de l a s c o n s t r u c c i o n e s 

causando f u e r t e s d e t e r i o r o s ; también e l usa r a c e i t e s y a d i t i v o s -

en l o s a u t o m ó v i l e s con un f u e r t e c o n t e n i d o de a z u f r e , porque d u -

r a n t e l a combust ión p r o d u c i r á S02 que se o x i d a r á con e l ox ígeno -

a t m o s f é r i c o a H2S0^ e l cua l a t a c a r á l a s p a r t e s m e t á l i c a s d e l m o -

t o r . 

Es p o r eso que se ha v i s t o l a n e c e s i d a d de l l e v a r a cabo un e s t u -

d i o sobre e l c o n t e n i d o de a z u f r e que c o n t i e n e n l o s a c e i t e s que — 

u t i l i z a m o s d i a r i a m e n t e en n u e s t r o s a u t o m ó v i l e s , o p t i m i z a r una t é c -

n i c a de a n á l i s i s Wip ida y s e n c i l l a que pueda s e r u t i l i z a d a en con 

t r o l de c a l i d a d , d e t e r m i n a c i ó n de l a pu reza de compuestos, e t c . 



El a z u f r e en sus d i f e r e n t e s fo rmas puede s e r a n a l i z a d o po r una — 

g ran c a n t i d a d de métodos v o l u m é t r i c o s , g r a v i m é t r i c o s y o t r o s con -
< 

r e s u l t a d o s s a t i s f a c t o r i o s én la mayo r ía de l o s c a s o s , pe ro a l g u -

nos se l l e v a n mucho t i empo que e"sto se t r a d u c e en más horas hombre 

para l l e v a r l o s a cabo , es pues uno de l o s o b j e t i v o s que se p r e s e n -

t a n en e s t e e s c r i t o e l demos t ra r l a u t i l i d a d de r e a l i z a r un anál i_ 

s i s de a z u f r e u t i l i z a n d o un Horno de I n d u c c i ó n con t i t u l a d o r a u t o -

m á t i c o , { 6 } e n donde l a e x a c t i t u d es comparable con c u a l q u i e r o t r o 

método que se emplee ac tua lmen te a n i v e l i n d u s t r i a l , s i n embargo fe 

una d e t e r m i n a c i ó n en e l Horno de I n d u c c i ó n se l l e v a a p a r t i r de l a 

pesada de l a muest ra has ta e l f i n a l d e l a n á l i s i s e n t r e 7 y 10 minu, 

t o s , m i e n t r a s que po r a lgunos métodos se l l e v a de 1 a 2 horas y — 

h a s t a 7 a 10 horas en o t r o s , es pues i m p o r t a n t e hacer r e s a l t a r e l -

t i empo que se ahor ra r e a l i z a n d o e l a n á l i s i s p o r e l Horno de I n d u c -

c i ó n . También es c o n v e n i e n t e menc ionar que no es n e c e s a r i o prepara^ 

c i ó n de l a muest ra pa ra e l a n á l i s i s y l o s r e a c t i v o s u t i l i z a d o s son 

pocos y f á c i l e s de m a n e j a r , a s i como l a v e r s a t i l i d a d de mues t ras -

que pueden s e r a n a l i z a d a s t a l e s como: 

ftíitfre de p i e d r a c a l i z a 

A z u f r e en a c e i t e 

A z u f r e en t i e r r a s 

A z u f r e en m i n e r a l e s de a l u m i n i o 

ftzdfre en a r c i l l a 

A z u f r e en v i d r i o 

A z u f r e t o t a l en f l u o r i t a 



A z u f r e en l e ñ a 

A z u f r e en n a f t a l e n o y e s t i r eno y s u l f u r o en p r o d u c t o s d e l p e t r ó l e o 

A z u f r e en compuestos o r g á n i c o s 

Azu f re ; , en compuestos o r g á n i c o s con ten iendo c l o r u r o , n i t r ó g e n o y un 

a l t o c o n t e n i d o de A z u f r e 

Azuf re , , de cemento 

A z u f r e ' en l odos d e l p e t r ó l e o 

A z u f r e aba jo de 0.10% en m e t a l e s 

A z u f r e en s u l f o n a t o s 

Además, e x i s t e n o t r o s métodos para d e t e r m i n a c i o n e s de a z u f r e t a l e s 

como: E l Método de l a Bomba P a r r , G r a v i m é t r i c o , E v o l u c i ó n , Volumé-

t r i c o , e t c . Los p r i m e r o s dos f u e r o n u t i l i z a d o s también en e l p r e -

s e n t e t r a b a j o . 

E l Método G r a v i m é t r i c o : { 7 } . Se d i s u e l v e l a mues t ra en HNOj y todo 

e l s u l f u r o a l a fo rma de s u l f a t o se p r e c i p i t a con b a r i o como s u l f a -

t o de b a r i o , l a d e s v e n t a j a de l método es e l t i empo ya que pa ra o b -

t e n e r un tamaño de p a r t í c u l a grande hay que d i g e r i r y l uego c a l c i — 

n a r , l o cua l puede t a r d a r has ta 5 h o r a s . 

E l Método de E v o l u c i ó n : { 8 , 9 } . También depende de l a d i s o l u c i ó n de 

l a m u e s t r a , e l s u l f u r o es c o n v e r t i d o a H^S gas e l c u a l es abso rb i do 

en una s o l u c i ó n a l c a l i n a desde donde es l i b e r a d o más t a r d e y t i t u l a ^ 

do . Las l i m i t a c i o n e s d e l método son b i e n conoc idas pa ra e s t o s usos . 

Por e jemplo cabe menc ionar : Que l a d i s o l u c i ó n de aceros en ác idos es 

muy l e n t a . Algunos compuestos son i n s o l u b l e s como l o s de tfolibdeno. 



t 

El d e s a r r o l l o Ó f o r m a c i ó n de l H^S es imped ido po r l a p r e s e n c i a de -

c a r b u r o en f i e r r o , en l a s f u n d i c i o n e s y debe se r p r i m e r o f u n d i d o ; - * 

un a l t o c o n t e n i d o de carbono como es e l caso de l a s f u n d i c i o n e s de 

h i e r r o , a l g u n o de l o s s u l f u r o s fo rman compuestos o r g á n i c o s de Azu-

f r e m e j o r que e l H 2 $ . El promedio d e l a n á l i s i s v a r i a de 15 a 45 mi. 

ñ u t o s . 

Debido a l a s d i f i c u l t a d e s p resen tadas de l o s métodos a n t e r i o r e s -

e l Método de Combust ión (Horno de I n d u c c i ó n con t i t u l a d o r automati_ 

co ) es e l más usado. La muest ra es quemada b a j o una c o r r i e n t e d e -

ox ígeno y e l a .zu f re pasa p r i n c i p a l m e n t e a S02 y e s t i t u l a d o con — 

una s o l u c i ó n de 10 . Las r e a c c i o n e s i n v o l u c r a d a s son : 

3 

K I 0 3 + 5KI + 6HC1 t 31 ̂  + 5KC1 + 3H20 

S02 + I 2 + 2H20 % H 2 S0 4 + 2KI 

E l Horno de I n d u c c i ó n f u n c i o n a a p l i c a n d o un v o l t a j e de c o r r i e n t e -

a l t e r n a que se t r a n s f o r m a en c o r r i e n t e d i r e c t a , e l a p a r a t o t i e n e -

un bu lbo que t r a n s f o r m a esa c o r r i e n t e d i r e c t a en a l t e r n a pero de -

mayor p o t e n c i a an tes de pasar a l a bob ina de l ho rno . Ahí se genera 

un campo magné t i co que es r e c i b i d o p o r l o s m a t e r i a l e s fe r romagné— 

t i c o s (Fe y Sn) que se l e agregan a l a muest ra en e l c r i s o l de ar^ 

c i l l a como a c e l e r a d o r e s de l a combus t i ón , donde se hacen l a s d e t e £ 

m i n a c i o n e s . E l campo magnét ico se t r a n s f o r m a en v o l t a j e generando-

c a l o r y c a l e n t a n d o todo l o que e s t á a d e n t r o d e l c r i s o l y a s í se -

l o g r a l a combus t ión de l a mues t ra { 1 0 } . 



C o n s i s t e en l a d e t e r m i n a c i ó n de s u l f a t o p o r t i t u l a c i ó n con — 

K^CrO^ en donde e l s u l f a t o es p r e c i p i t a d o en un exceso de — 

P b ( N 0 3 ) 2 * E l a z u f r e de una s o l u c i ó n se p r e c i p i t a en f o r m a de -

s u l f a t o en un exceso medido de P b ( N 0 3 ) 2 y e l remanente de p l o -

mo es v a l o r a d o con I ^ C r O ^ , u t i l i z a n d o como i n d i c a d o r s i l o x a n o . 

Es una v a l o r a c i ó n f o t o m é t r i c a . 

b ) O t r o método es p r e c i p i t a r a l s u l f a t o con B a C l 2 e s t á n d a r en e x -

ceso y e l remanente v a l o r a r l o con Na^PgOy { 1 2 } . 

B a
+ 2 + SO* ' l BaS04 { s ) 

2Ba + 2
 + P207

4- i B a 2 P 2 0 ; ( s ) 

se u t i l i z a f e n o l f t a l e i n a como i n d i c a d o r . . 

+ 4 -
También se puede usa r en l u g a r de Na y PgO , N a ^ P O ^ que es a l c a -

l i n o . 

B a + 2 + HPO2 ' t BaHP04 ( s J 

se u t i l i z a r o j o de m e t i l o como i n d i c a d o r . 

La m u e s t r a a n a l i z a d a es n e u t r a l i z a d a y v a l o r a d a d i r e c t a m e n t e con s o l £ 

c i ó n e s t a n d a r de BaCl 2 h a s t a a p a r i c i ó n de un compuesto r o j o de l a s a l 

i de b a r i o de l a t e t r a h i d r o x i q u i n o n a . 



La m u e s t r a que c o n t i e n e s u l f a t o es n e u t r a l i z a d a h a s t a e l v i r e de 

l a f e n o l f t a l e í n a con H C l s s e a g r e g a a l c o h o l e t í l i c o y una m e z c l a -

de NaCl y t e t r a h i d r o x i q u i n o n a y se v a l o r a con s o l u c i ó n de B a C l g -

e s t á n d a r h a s t a a p a r i c i ó n d e l compuesto r o j o . 

Método de l a a l i z a r i n a r é d S { 1 3 } . 

La mues t ra en a l c o h o l a l 30 ó 40% es t i t u l a d a con BaCl^ ó 

B a ( C 1 0 4 ) 2 usando como i n d i c a d o r de a d s o r c i ó n ( á c i d o - b a s e ) a l i z a -

r i n a r e d S , se o b s e r v a un cambio de a m a r i l l o a r o s a en e l p u n t o -

2+ 

f i n a l . El Ba se acomp le j a con l a a l i z a r i n a r e d S observándose 

un p r e c i p i t a d o de c o l o r r o j o . 



C A P I T U L O I I : 

E X P E R I M E N T A L . 
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CAPITULO I I . 

EXPERIMENTAL. 

REACTIVOS Y MATERIALES: 

Los r e a c t i v o s y m a t e r i a l e s usados f u e r o n : 

MgO (g rado a n a l í t i c o , P rod . Químicos M o n t e r r e y ) 

Mg(C10 4 ) 2 ( g r a d o a n a l í t i c o , LECO) 

Fe ( g r a d o a n a l í t i c o , LECO) 

Sn ( g r a d o a n a l í t i c o , LECO) 

HC1 (g rado a n a l í t i c o , P r o d . Químicos M o n t e r r e y ) 

KIO^ ( g r a d o a n a l í t i c o , P rod . Químicos M o n t e r r e y ) 

K I ( a n a l í t i c o , P rod . Químicos M o n t e r r e y ) 

N H 4 S 2 ° 8 ( a n a l í t i c o , P r o d . Químicos M o n t e r r e y ) 

N a 2 S 2 0 3 . 5 H 2 0 ( a n a l í t i c o , P r o d . Químicos M o n t e r r e y ) 

K¿S04 ( a n a l í t i c o , P rod . Químicos M o n t e r r e y ) 

Na 2S0 4 ( a n a l í t i c o , P r o d . Químicos M o n t e r r e y ) 

KC1 ( a n a l í t i c o , P r o d . Químicos M o n t e r r e y ) 

Na 2 so 3 ( a n a l í t i c o , P r o d . Químicos M o n t e r r e y ) 

( N H 4 ) 2 F e ( S 0 4 ) 2 ' 6 H 2 0 ( a n a l í t i c o , P r o d . Químicos M o n t e r r e y ) 

NHgCS ( a n a l í t i c o , P rod . Químicos M o n t e r r e y ) 

Sb ( a n a l í t i c o , P r o d . Químicos M o n t e r r e y ) 

BaC l 2 ( a n a l í t i c o , P r o d . Químicos M o n t e r r e y ) 

NaCl ( a n a l í t i c o , P r o d . Químicos M o n t e r r e y ) 

H3BO3 ( a n a l í t i c o , P r o d . Químicos M o n t e r r e y ) 



H 2 S 0 4 

NaOH 

HOOC ( C 6 H 4 ) COOK 

Na2S 

HgO 

CuS04 

AgN03 

NaN02 

NaSr 

N H 4 C 2 H 3 O 2 

NH4NO3 

Na 3 P0 4 

( N H 4 ) 2 S 0 4 . 2 H 2 0 

NaSCN 

As c a r i t a 

A l m i d ó n 

(98% a n a l í t i c o , P r o d . Químicos M o n t e r r e y ) 

( a n a l i t i c o , Prod . Quirn 

( a n a l i t i c o , P rod . Quirn 

( a n a l i t i c o , p r o d . Quirn 

( a n a l i t i c o , P rod . Quirn 

( a n a l í t i c o , 

( a n a l í t i c o , 

( a n a l í t i c o , 

( a n a l í t i c o , 

( a n a l i t i c o , 

( a n a l í t i c o , 

( a n a l í t i c o , 

( a n a l í t i c o , 

( a n a l í t i c o , 

( a n a l í t i c o , 

Prod» Quirn 

P r o d . Quirn 

Prod . Quirn 

P r o d . Quirn 

P rod . Quirn 

P rod . Quirn 

P rod . Quirn 

P rod . Quirn 

P rod . Quirn 

P rod . Quirn 

cos M o n t e r r e y ) 

cos M o n t e r r e y ) 

cos M o n t e r r e y ) 

cos M o n t e r r e y ) 

cos 

cos 

cos 

cos 

cos 

cos 

cos 

cos 

cos 

cos 

M o n t e r r e y ) 

M o n t e r r e y ) 

M o n t e r r e y ) 

M o n t e r r e y ) 

M o n t e r r e y ) 

M o n t e r r e y ) 

M o n t e r r e y ) 

M o n t e r r e y ) 

M o n t e r r e y ) 

M o n t e r r e y ) 

DIFERENTES TIPOS DE ACEITES: 

Esso Super Rac ing O i l SAE 40 

Esso Mo to r O i l SAE 30 

M o v i l S p e c i a l 20W-40 

Esso Super Rac ing O i l SAE-30 

Quaker S t a t e SAE-40 

Esso Moto r O i l SAE-40 

M o b i l Heavy Duty 

D i e s e l FFCC 

L u b r i z o l 

A c e i t e P a r a f i n a LECO 

SAE-30 

40 



DIVERSOS MATERIALES: 

Hu les 

C o l o r a n t e s 

V i d r i o s 

X a n t a t o s 



INTRODUCCION: 

Se h i c i e r o n de te rminac iones de c o n t e n i d o de a z u f r e en una g ran v a -

r i e d a d de muestras t a l e s como: R e a c t i v o s (g rado a n a l í t i c o ) , c o l o -

r a n t e s , h u l e s e h i d r o c a r b u r o s . Para l l e v a r a cabo es tos a n á l i s i s -

se u t i l i z a r o n v a r i a s t é c n i c a s : De Combus t ión , usándose un H o m o -

de I n d u c c i ó n con T i t u l a d o r A u t o m á t i c o LECO 5 3 2 - 0 0 0 ; Bomba P a r r y -

G r a v i m e t r í a . También se u t i l i z ó D i f r a c c i ó n de Rayos X en p o l v o s , -

como t é c n i c a de apoyo . 

Además se a n a l i z a r o n a l g u n a s de l a s mues t ras a n t e r i o r m e n t e menc io -

nadas pa ra d e t e r m i n a r l a p r e s e n c i a de h a l u r o s , n i t r ó g e n o y v a n a d i o . 

E s t a p a r t e de l a i n v e s t i g a c i ó n se a u x i l i ó con t é c n i c a s t a l e s como: 

A b s o r c i ó n A tómica ( p a r a v a n a d i o ) , V o l u m e t r í a a r g e n t o m é t r i c a ( M é t o -

do de Mohr pa ra c l o r u r o s ) y K j e l d a h l M o d i f i c a d o ( p a r a n i t r ó g e n o ) . 

E l t r a t a m i e n t o dado a l a s m u e s t r a s p a r a cada a n á l i s i s , f u e e l c o r r e s 

p o n d i e n t e de acuerdo a l a t é c n i c a emp leada . 

PREPARACIONES: 

Los m a t e r i a l e s e s t u d i a d o s p o r e l Método de C o m b u s t i ó n , usando e l — 

Horno de I n d u c c i ó n LECO no se l e s d i o t r a t a m i e n t o p r e v i o s i n impotr 

t a r e l e s t a d o f í s i c o en que se h a l l a b a n l o s mismos. Se u t i l i z a r o n -

aprox imadamente 60 mg de m u e s t r a que se c o l o c a b a n en c r i s o l e s de ar^ 

c i l l a . Las s o l u c i o n e s u t i l i z a d a s p a r a l a t i t u l a c i ó n f u e r o n y o d a t o -

de p o t a s i o ( 0 . 4 4 g / L ) , HC1 (1 .5% P / V ) , A l m i d ó n [1% P/V en K I a l -

3% P / V ) . 



Las mues t ras a n a l i z a d a s p o r e l Método de l a "Bomba P a r r " tampoco -

f u e r o n t r a t a d a s p r e v i a m e n t e . Se c o l o c a b a en una c á p s u l a de m e t a l — 

un peso e x a c t o c o n o c i d o de l a m u e s t r a de aprox imadamente un g ramo. 

Los compuestos e s t u d i a d o s p o r G r a v i m e t r í a se d i s o l v í a n en agua y — 

se a c i d i f i c a b a n con á c i d o c l o r h í d r i c o (4%) y á c i d o n í t r i c o c o n c e n -

t r a d o . 

En l o s métodos de K j e l d a h l M o d i f i c a d o y de Mohr p a r a d e t e r m i n a r n i -

t r ó g e n o y c l o r u r o s r e s p e c t i v a m e n t e , l o s l u b r i c a n t e s f u e r o n l l e v a d o s 

a c e n i z a s y d i s u e l t o s en agua r e g i a . E l H 2 S 0 4 u t i l i z a d o p a r a l a s — 

t i t u l a c i o n e s en e l Método de K j e l d a h l se p r e p a r ó en c o n c e n t r a c i o n e s 

0 . 1 N y 0 . 0 1 N , p r e v i a m e n t e e s t a n d a r i z a d a s con una s o l u c i ó n de NaOH-

0 . 0 1 N usando f e n o f t a l e í n a como i n d i c a d o r . E l NaOH f u é p r e v i a m e n -

t e e s t a n d a r i z a d o con un e s t á n d a r p r i m a r i o , b i f t a l a t o de p o t a s i o . Se -

p r e p a r ó Na2S a una c o n c e n t r a c i ó n de 40 g / 1 p a r a p r e c i p i t a r e l mercu^ 

r i o r e s i d u a l en e l ma t raz K j e l d a h l . E l HgBO^ u t i l i z a d o se p r e p a r ó en 

una c o n c e n t r a c i ó n de 40 g / 1 La s o l u c i ó n e s t a n d a r de AgN0¿ usado -

en e l Método de Mohr se p r e p a r ó en una c o n c e n t r a c i ó n de 0 . 1 F . 

TECNICAS Y METODOLOGIA: 

La t o t a l i d a d de l a s mues t ras e s t u d i a d a s en e s t a i n v e s t i g a c i ó n f u e r o n 

a n a l i z a d a s u t i l i z a n d o un Horno de I n d u c c i ó n con T i t u l a d o r A u t o m á t i c o -

LECO 532-000 { 1 4 } . E l uso de e s t a t é c n i c a p e r m i t e hace r l o s a n á l i -

s i s de l a s mues t ras s i n t r a t a m i e n t o p r e v i o . Las mues t ras a n a l i z a d a s -



p o r e s t e método ( A p é n d i c e 1) son l a s s i g u i e n t e s : T i o s u l f a t o de 5 £ 

d i o p e n t a h i d r a t a d o , s u l f a t o de p o t a s i o , S u l f a t o de S o d i o , s u l f i t o 

de s o d i o , s u l f a t o de h i e r r o I I y amonio h e x a h i d r a t a d o , t i o u r e a , — 

S u l f a t o de amonio d i h i d r a t a d o , t i o c i a n a t o de ¿ o d i o , á c i d o su l fosa_ 

l i c i l i c o d i h i d r a t a d o , h u l e s , h i d r o c a r b u r o s , l u b r i c a n t e s n a c i o n a l e s 

y o t r a s d i v e r s a s mues t ras como c o l o r a n t e s , v i d r i o y x a n t a t o s . 

Para e l a n á l i s i s de cada una de e s t a s mues t ras se c o l o c o en un c r i_ 

s o l de a r c i l l a aprox imadamente 1 g de MgO, se agregó l a m u e s t r a y 

se p e s o , e n s e g u i d a se c o l o c a r o n aprox imadamente 0 . 5 g de MgO, 1 g -

de Fe ( l i b r e de a z u f r e ) y 1 g de Sn. E l c r i s o l c u b i e r t o con una t j i 

pa p o r o s a , se c o l o c o en e l Horno de I n d u c c i ó n r e a l i z á n d o s e l a com-

b u s t i ó n en unos c u a n t o s m i n u t o s . E l S0 2 d e s p r e n d i d o r e a c c i o n a c o n -

e l I 2 p r e s e n t e en e l vaso de t i t u l a c i ó n y au tomá t i camen te d e s c i e n -

de e l K I 0 3 de l a b u r e t a d e l t i t u l a d o r h a s t a a p a r i c i ó n d e l I 2 nueva -

mente . En ese momento se toma l a l e c t u r a d e l K I 0 3 consumido . E l in_ 

d i c a d o r usado en l a t i t u l a c i ó n f u é e l a l m i d ó n . 

A lgunas de l a s mues t ras a n a l i z a d a s p r e v i a m e n t e en e l Horno de I n -

d u c c i ó n , f u e r o n s e l e c c i o n a d a s para a n a l i z a r l a s p o r g r a v i m e t r í a . Las 

mues t ras se d i s o l v i e r o n en agua , se a c i d i f i c a r o n con HC1 a l 4% y un 

poco de HN03- A é s t a s se l e s agregó BaCl^ p r e c i p i t a n d o a l a z u f r e — 

como BaSO^- Después de l l e v a r a cabo una d i g e s t i ó n p o r e s p a c i o de -

dos ho ras aprox imadamente , l a s mues t ras f u e r o n c a l c i n a d a s en l a mu-

f l a en un c r i s o l p rev iamen te t a r a d o . Se de te rm inó e l c o n t e n i d o de -

a z u f r e como BaSO^ y p o s t e r i o r m e n t e se c a l c u l ó e l p o r c e n t a j e de a z u -

f r e de l a m u e s t r a . 



El método de l a Bomba P a r r { 1 5 } y ( A p é n d i c e I I ) es o t r a de l a s t e c 

n i c a s u t i l i z a d a en e s t e e s t u d i o pa ra e l a n á l i s i s de a z u f r e en d i v e r 

sas mues t ras de l u b r i c a n t e s . Se c o l o c a r o n l a s mues t ras en una capsu. 

l a de m e t a l y se p e s a r o n . Se l e s h i z o pasa r una c o r r i e n t e de o x i g e -

no h a s t a su combus t ión d e n t r o de l a bomba. Todo e l a z u f r e c o n t e n i d o 

en l a mues t ra es c o n v e r t i d o a s í en H 2 S0 4 y / o H 2 S0 3 - Pa ra l a o x i d a -

c i ó n d e l HgSOj a H^SO^ se ag rega agua de bromo, pa ra p o s t e r i o r m e n t e 

p r e c i p i t a r e l i ó n s u l f a t o como BaSO^» u t i l i z a n d o B a C l 2 , se d i g i é r e -

se f i l t r a y se pasa a un c r i s o l p r e v i a m e n t e t a r a d o , s e c a l c i n a en -

una m u f l a y a s í se d e t e r m i n a e l a z u f r e como i o n e s SO^. Y u t i l i z a n d o 

e l f a c t o r g r a v i m é t r i c o c o r r e s p o n d i e n t e se o b t i e n e e l p o r c e n t a j e d e -

a z u f r e . 

Para cada r e a c t i v o , un p a t r ó n de Rayos X en p o l v o s f u é o b t e n i d o usa£ 

do una cámara E x p e c t r a n AB, Hagg G u i n i e r DC 700 , con r a d i a c i ó n CuK . 

Las mues t ras f u e r o n m o l i d a s en un m o r t e r o de Agata y se e x p u s i e r o n — 

a Rayos X po r media h o r a . Los p a t r o n e s de Rayos X o b t e n i d o s f u e r o n mo 

l i d o s u t i l i z a n d o un m e d i d o r de d i s t a n c i a s "STOE". Las i n t e n s i d a d e s de 

l a s r e f l e x i o n e s observadas s o l o f u e r o n es t imadas en f u n c i ó n d e l g rado 

de e n e g r e c i m i e n t o de es tas p e l í c u l a s í16> . Los v a l o r e s de l a s d i s -

t a n c i a s i n t e r e s p a c i a l e s o b t e n i d a s f u e r o n comparados con l o s r e p o r t a -

dos p o r e l JCPDS ( J o i n t Commit tee on Powder D i f f r a c t i o n S t a n d a r d s ) — 

a s í como l a s i n t e n s i d a d e s es t imadas v i s u a l m e n t e . A s í se pudo c o n f i r -

mar l a pureza de l a s mues t ras e s t u d i a d a s . 

Por o t r o l a d o , una a d a p t a c i ó n se h i z o a l Horno de I n d u c c i ó n LECO, co lo 

cando una t rampa de A n t i m o n i o con e l f i n de e l i m i n a r l a i n t e r f e r e n c i a -

de h a l u r o s ( c l o r u r o y b romuro) cuando e l l o s e s t u v i e r a n p r e s e n t e s en -



m a t e r i a l e s que se a n a l i z a r o n p o r e s t e mé todo , p a r a l a d e t e r m i n a c i ó n - -

d e l c o n t e n i d o de a z u f r e . La t rampa f u é c o l o c a d a a . l a s a l i d a de l o s ga 

ses en e l H o r n o de I n d u c c i ó n . La m e t o d o l o g í a pa ra e l a n á l i s i s de a z u -
> 

f r e es s i m i l a r a l a a n t e r i o r m e n t e mencionada en esa t é c n i c a . 

Se empleó e l Método de K j e l d a h l M o d i f i c a d o í 17> p a r a d e t e r m i n a r e l — 

n i t r ó g e n o p r e s e n t e en l o s - l u b r i c a n t e s . La t é c n i c a c o n s i s t e en d i g e r i r 

1 g de m u e s t r a en una mezc la de 20 mi de HgSO^ c o n c e n t r a d o y c a t a l i z a -

dores ( O x i d o de M e r c u r i o I I , S u l f a t o de Sod io y S u l f a t o de Cobre I I ) -

' en un ma t raz K j e l d a h l . Se c a l e n t ó e l c o n t e n i d o d e l m a t r a z y se d i g i -

r i ó p o r e s p a c i o de dos h o r a s , (debe s imu l t áneamen te c o r r e r s e en b l a n c o ) . 

P o s t e r i o r m e n t e se d e j ó e n f r i a r . En un m a t r a z r e c e p t o r de 300 mi se c o -

l o c a r o n 25 mi de H 3 B0 3 ( 40 g / 1 . ) y 5 go tas de i n d i c a d o r m e t i l p u r p u -

r a . Se m i d i e r o n aprox imadamente 275 mi de H 2 0 V se a ñ a d i ó una p o r c i ó n -

a i ma t raz K j e l d a h l h a s t a que l a s a l a g l u t i n a d a se d i s o l v i ó , a ñ a d i e n d o -

e l r e s t o d e l H 2 0 y e n f r i a n d o comple tamente e l m a t r a z . Una vez f r í o é s t e , 

se añaden con a g i t a c i ó n 25 mi de Na2S p a r a p r e c i p i t a r e l m e r c u r i o ( u t i l 1 _ 

zado como c a t a l i z a d o r ) . E l m a t r a z K j e l d a h l se c o l o c a en una suspenc ión -

de h i e l o y agua e n f r i á n d o l o a 4 . 5 ° C , se a ñ a d i e r o n 75 mi de una s o l u c i ó n -

de tyaOH (1000 g / 1 ) p o r e l c u e l l o i n c l i n a d o d e l ma t raz s i n a g i t a c i ó n p a -

r a f o r m a r dos capas . Se remov ió e l m a t r a z s i n a g i t a c i ó n p a r a f o r m a r 

dos capas . Se remov ió e l ma t raz d e l h i e l o e v i t a n d o e l mezc lado de l a s 

dos capas , c o l o c a n d o e l ma t raz K j e l d a h l s o b r e e l s o p o r t e de d e s t i -

l a c i ó n y c o n e c t a n d o i nmed ia tamen te é s t e a l s i s t e m a de d e s t i l a c i ó n 

mezc lando e l c o n t e n i d o d e l K j e l d a h l con a g i t a c i ó n . Inmed ia tamente 
% 

se c a l e n t ó h a s t a a n t e s de e b u l l i r m a n t e n i é n d o l o a s f p o r c i n c o 

m i n u t o s , i n c r e m e n t a n d o e l c a l o r a una r á p i d a e b u l l i c i ó n h a s t a que — 



e l volumen en e l m a t r a z r e c e p t o r a l c a n z ó 130 mi aprox imadamente . E l 

c o n t e n i d o d e l ma t raz r e c e p t o r se t i t u l ó con H^SO^ 0 . 1 N h a s t a desa 

p a r i c i ó n d e l c o l o r g r i s de l a s o l u c i ó n y s o l o quedó e l p u r p u r a d e l -

i n d i c a d o r . Una vez t e r m i n a d a e s t a t i t u l a c i ó n » se m i d i e r o n l o s v o l ú -

menes en e l de HgSO^ y sus c o n c e n t r a c i o n e s consumidas en e l l a ( b l a n c o 

y m u e s t r a ) y se c a l c u l a e l p o r c e n t a j e de n i t r ó g e n o en peso . 

En a l g u n o s l u b r i c a n t e s se l e s t r a t ó de d e t e r m i n a r c l o r u r o s u t i l i z a ^ 

do una t i t u l a c i ó n a r g e n t o m é t r i c a p o r e l Método de Mohr e l c u a l r e -

q u i e r e de s o l u c i ó n e s t a n d a r de N i t r a t o de P l a t a y Cromato de P o t a -

s i o . Las mues t ras t r a t a d a s p o r e s t a r c o n s t i t u i d a s de m a t e r i a o r g á -

n i c a f u e n e c e s a r i o l l e v a r l a s a c e n i z a s en una c á p s u l a de p o r c e l a n a -

p r i m e r o a c e n i z a s obscu ras en un mechero y después a c e n i z a s b l a n -

cas en una m u f l a de 900°C. 

Las c e n i z a s se d i s o l v i e r o n en l a menor c a n t i d a d de agua r e g i a y u tn 

1 i z a n d o d i l u c i o n e s de e s t a d i s o l u c i ó n se p rocede a l a n á l i s i s de c l o -

r u r o s p o r e l método mencionado. E l Método de Mohr c o n s i s t e en c o l o -

c a r l a mues t ra en una ma t raz a l c u a l se l e añade 1 g de B i c a r b o n a t o 

de Sod io y 1 mi de s o l u c i ó n de Cromato de P o t a s i o t e l PH debe s e r — 

e n t r e 6 . 5 y 1 0 . 0 0 ) . Es ta se t i t u l ó con s o l u c i ó n e s t a n d a r de N i t r a -

t o de P l a t a , a l a g r e g a r e s t a s o l u c i ó n a p a r e c i ó un p r e c i p i t a d o b l a i i 

co que se debe a l C l o r u r o de P l a t a fo rmado s i hay i ones c l o r u r o s — 

p r e s e n t e s . En e l caso p a r t i c u l a r de l o s l u b r i c a n t e s no a p a r e c i ó — 

ese p r e c i p i t a d o s i n o que a p a r e c i ó e l de Cromato de P l a t a ( r e a c c i ó n 

i n d i c a d o r a ) de c o l o r r o j i z o . La t i t u l a c i ó n se e f e c t u ó a temperatu^ 

r a amb ien te . 



O t r a t é c n i c a u t i l i z a d a f u e l a de A b s o r c i ó n Atómica pa ra e l a n á l i -

s i s de Vanad io de a l g u n o s de l o s l u b r i c a n t e s . Las mues t ras tan t r íén 

deben s e r l l e v a d a s a c e n i z a s Í 19> y se d i s o l v i e r o n en l a m í n i m a -

c a n t i d a d de agua r e g i a . P o s t e r i o r m e n t e se d i l u y e r o n a 50 ó 100 mi 

y se a n a l i z a r o n p o r A b s o r c i ó n A t ó m i c a I L 500 u t i l i z a n d o una l ámpa-

r a de V a n a d i o . 



C A P I T U L O I I I : 

DETERMINACIONES DE AZUFRE POR EL HORNO 

DE INDUCCION. 



CAPITULO I I I : 

DETERMINACION DE AZUFRE POR EL HORNO DE INDUCCION. 

INTRODUCCION: 

E l o b j e t i v o i n i c i a l de e s t e p r o y e c t o f u é e l de h a c e r f u n c i o n a r un 

e q u i p o que no e s t a b a en u s o , e l Horno de I n d u c c i ó n " L e c o " 526-000 

con t l t u l a d o r a u t o m á t i c o , una v e z l o g r a d o é s t o se o r i e n t o a o p t i -

m i z a r l a t é c n i c a de d e t e r m i n a c i ó n de a z u f r e o b t e n i é n d o s e r e s u l -

t a d o s b a s t a n t e s a t i s f a c t o r i o s . I n i c i a l m e n t e se t r a b a j ó en l a — 

a d a p t a c i ó n de l a s p i e z a s d e l H o m o de I n d u c c i ó n p a r a l u e g o r e a l i -

z a r m ú l t i p l e s p ruebas de ensayo h a s t a c o n f i r m a r e l buen f u n c i ó n ^ 

m i e n t o d e l e q u i p o . Una vez l o g r a d o l o a n t e r i o r s e i n i c i a r o n l o s -

a n á l i s i s de a z u f r e en muy d i v e r s a s m u e s t r a s : a) R e a c t i v o s q u í m i c a 

mente p u r o s , como son N a 2 $ 0 3 , ( N H ^ C S , ( N H ^ ^ O g , N a ^ O ^ H ^ , 

( N H 4 ) 2 F e ( S 0 4 ) 2 . 6 H 2 0 , K ^ , NaHS03 , ( N H ^ S O ^ C ^ S ^ O , — 

K ^ O g , ( N H 4 ) 2 S 0 4 , NaSCN, N a ^ , b ) L u b r i c a n t e s d e l t i p o Esso 

Super Rac ing O i l SAE-40, Esso Mo to r O i l SAE-30, M o b i l S p e c i a l — 

20W-40, Esso Super Rac ing O i l SAE-30, M o b i l Heavy Duty SAE-40, -

Esso M o t o r O i l SAE-40, Mob i l Heavy Du ty SAE-30, c ) Hu les como— 

d e l t i p o de manguera r o j a y neg ra y b o r r a d o r e s r o j o s , d) Co lo— 

N a 0 3 S 

a m a r i l l o a l i m e n t o s Nüm. 5 . 

y o t r o s 

0 . 

C - N — | 

C=N ¡ 

C00 Na 



DISCUSION Y RESULTADOS 

Para l a d e t e r m i n a c i ó n d e l p o r c e n t a j e d e a z u f r e en cada una de l a s 

m u e s t r a s menc ionadas a n t e r i o r m e n t e se c a l c u l ó un f a c t o r de es tanda 

r i z a c i ó n " f " u t i l i z a n d o un e s t a n d a r de p a r a f i n a " L e c o " ( p r o p o r c i ó 

nado p o r l a empresa L u b r i s o l , S . A . de l a C i u d a d de M o n t e r r e y ) con 

un c o n t e n i d o de a z u f r e exac tamen te c o n o c i d o » de 2 .05%. E l v a l o r -

d e l f a c t o r c a l c u l a d o es de 1 . 2 4 . Los c á l c u l o s r e a l i z a d o s p a r a l a -

o b t e n c i ó n de e s t e f a c t o r se e n c u e n t r a n en l a T a b l a I I I . 1 

A n t e s de a n a l i z a r l a s m u e s t r a s , s e l l e v ó a cabo l a c a l i b r a c i ó n -

d e l Horno de I n d u c c i ó n , u t i l i z a n d o un b l a n c o . E l b l a n c o c o n t i e n e 

ó x i d o de manganeso y l o s a c e l e r a d o r e s f i e r r o y e s t a ñ o . E s t a c a l i -

b r a c i ó n es n e c e s a r i o r e a l i z a r l a d e b i d o a que l o s a c e l e r a d o r e s ( q j e 

ayudan a l a combus t i ón de l a m u e s t r a , Apénd i ce I J pueden c o n t e n e r 

a z u f r e r e s i d u a l y se deben hacer a j u s t e s en l o s c á l c u l o s , r e s t á n d o -

l e l a p r o p o r c i ó n d e l b l a n c o a l a s l e c t u r a s d e l e s t a n d a r y de l a s -

m u e s t r a s . 

La d e t e r m i n a c i ó n d e l p o r c e n t a j e de a z u f r e r e s i d u a l ( p o s i b l e m e n t e -

p r e s e n t e en l o s a c e l e r a d o r e s ) que c o n t i e n e e l b l a n c o se r e a l i z a de 

manera s e m e j a n t e que para l a s d e t e r m i n a c i o n e s d e l p o r c e n t a j e de azu 

f r e d e l e s t a n d a r y l a s m u e s t r a s . La combus t i ón de l b l a n c o se l l e v a -

a cabo en un c r i s o l de a r c i l l a en p r e s e n c i a de una c o r r i e n t e de o x ^ 

geno , d e n t r o d e l Horno de I n d u c c i ó n . De e s t a manera , e l a z u f r e p r e -

s e n t e se t r a n s f o r m a p r i n c i p a l m e n t e en d i ó x i d o de a z u f r e e l c u a l e s -

b u r b u j e a d o en un vaso de t i t u l a c i ó n ( d e l t i t u l a d o r a u t o m á t i c o — 



adap tado a l Horno de I n d u c c i ó n ! que c o n t i e n e una s o l u c i ó n de á c i d o 

c l o r h í d r i c o a l 1 , 5 2 y a l m i d ó n como i n d i c a d o r . E l d i ó x i d o de a z u f r e 

es t i t u l a d o a u t o m á t i c a m e n t e con una s o l u c i ó n de KIO^ ( 0 . 4 4 4 g / 1 ) -

p r e s e n t e en l a b u r e t a d e l t i t u l a d o r a u t o m á t i c o . La l e c t u r a de l a -

b u r e t a r e p r e s e n t a una p r o p o r c i ó n d i r e c t a d e l p o r c e n t a j e de a z u f r e -

p r e s e n t e en e l b l a n c o . E s t a l e c t u r a debe rá r e s t a r s e de l a s medici2 

nes r e a l i z a d a s , t a n t o p a r a c a l c u l a r e l f a c t o r de e s t a n d a r i z a c i ó n -

cono p a r a e l c á l c u l o d e l p o r c e n t a j e de a z u f r e de l a s m u e s t r a s ana -

l i z a d a s . 

Las m e d i c i o n e s de a z u f r e en e l b l a n c o y m u e s t r a s , a s í como a q u e l l a s 

hechas p a r a e l c á l c u l o d e l f a c t o r de e s t a n d a r i z a c i ó n se h i c i e r o n - -

r e p e t i d a s veces p a r a una misma m u e s t r a e n c o n t r á n d o s e r e p r o d u c i b i l i -

dad en l a s l e c t u r a s . Las l e c t u r a s h e c h a s , pesos y c á l c u l o s d e l c o n -

t e n i d o de a z u f r e de cada una de l a s m u e s t r a s se e n c u e n t r a n r e p o r t a -

das en l a T a b l a I I I . 2 

Pa ra e l c á l c u l o d e l c o n t e n i d o de a z u f r e en l a s m u e s t r a s b l a n c o y en 

e l e s t a n d a r son s u f i c i e n t e dos m e d i c i o n e s s i l a p r i m e r a es r e p r o d j j 

c i b l e . 

S i n embargo se r e a l i z a r o n 5 ó 6 m e d i c i o n e s con l a f i n a l i d a d de dar^ 

l e s un t r a t a m i e n t o e s t a d í s t i c o . La e s t a d í s t i c a de l o s d a t o s se r e -

l i z ó u t i l i z a n d o e l p rograma D a i s y , l l e v a d o a cabo en una computado-

r a A p p l e . Los r e s u l t a d o s se pueden o b s e r v a r en l a T a b l a I I I . 3 

La t é c n i c a d e l Horno de I n d u c c i ó n con T i t u l a d o r A u t o m á t i c o p a r a e l -



a n á l i s i s de a z u f r e o f r e c e a l g u n a s v e n t a j a s . E l t i e m p o que l l e v a ca 

da a n á l i s i s es r e l a t i v a m e n t e c o r t o , de 7 a 10 m i n u t o s . La m u e s t r a -

no n e c e s i t a p r e p a r a c i ó n p r e v i a . Además es i m p o r t a n t e h a c e r n o t a r -

que f u e r o n o b t e n i d o s r e s u l t a d o s muy s a t i s f a c t o r i o s y a que e l p o r -

c e n t a j e de a z u f r e c o n v e r t i d o a D i ó x i d o de A z u f r e s u p e r o en l a may£ 

r f a de l o s casos a l o s r e q u e r i d o s p o r l a An Amer i can N a t i o n a l Stan^ 

d a r d ASTM .{ 6 } . E l r e q u e r i m i e n t o de l a ASTM para e l g r a d o de — 

c o n v e r s i ó n de a z u f r e es de 97% y se o b t u v i e r o n p o r c e n t a j e s mayores 

de 98% en a l g u n o s casos . E s t o se pudo o b s e r v a r en a l g u n o s compues-

t o s s i n t e t i z a d o s d e l t i p o x a n t a t o s que se l e s d e t e r m i n ó su g rado -

de pu reza en base a l c o n t e n i d o p o r c e n t u a l de a z u f r e . Los r e s u l t a -

dos l o s m u e s t r a l a T a b l a I I I . 4 se i n c l u y e en e l l a l o s r e s u l t a d o s d e l 

g rado de p u r e z a o b t e n i d o s p o r e l Método l o d i n e t r i c o { 20 > . 

Una v a r i a c i ó n d e l método d e l Horno de I n d u c c i ó n se puede r e a l i z a r -

cuando l o s m a t e r i a l e s que se van a n a l i z a r pa ra d e t e r m i n a r l e s e l — 

c o n t e n i d o de a z u f r e , c o n t i e n e n además h a l u r o s ( c l o r u r o s ó b romuros ) 

l o s c u a l e s son una i n t e r f e r e n c i a cuando e s t á n p r e s e n t e s en más de -

1% { 1 4 * . La v a r i a c i ó n c o n s i s t e en a d a p t a r una t rampa de A n t i m o n i o 

en e l Horno de I n d u c c i ó n a l a s a l i d a de l o s gases pa ra a t r a p a r a — 

l o s h a l u r o s y e v i t a r su i n t e r f e r e n c i a . 

Se s e l e c c i o n a r o n dos compues tos , Na2S04 y l<2S04 y se l e s ag regó — 

p r i m e r o NaCl a cada uno de e l l o s y p o s t e r i o r m e n t e a o t r a s p o r c i o n e s 

de l a s mismas NaBr en c a n t i d a d e s s u p e r i o r e s a l 1%. Eso se r e a l i z ó 



p a r a comprobar e l buen f u n c i o n a m i e n t o de l a t r ampa de a n t i m o n i o . -

; En l o s r e s u l t a d o s m o s t r a d o s en l a T a b l a I U . 5 se puede o b s e r v a r que 

cuando se c o l o c a l a t rampa de a n t i m o n i o , se o b t i e n e n r e s u l t a d o s * 

c o n g r u e n t e s en c u a n t o a l p o r c e n t a j e de a z u f r e p r e s e n t e , p u e s t o (f ie 

l a t rampa e l i m i n a l a s i n t e r f e r e n c i a s de l o s i o n e s c l o r u r o s y b r o -

muros . E s t o s a c t ú a n como s i se e s t u v i e r a agregando KIO3 a l vaso de 

t i t u l a c i ó n cuando no son a t r a p a d o s , p r o d u c i e n d o e r r o r e s en e l c á l -

c u l o d e l a z u f r e p r e s e n t e . 

Una vez comprobado e l buen f u n c i o n a m i e n t o de l a t r ampa de a n t i m o -

n i o p a r a e l i m i n a r l a i n t e r f e r e n c i a de c l o r u r o s y b romuros se p r o r e 

d i o a e s t u d i a r d i v e r s o s l u b r i c a n t e s p r e v i a m e n t e e s t u d i a d o s p o r e l -

Horno de I n d u c c i ó n T a b l a I I I . 2 S i n l a t r ampa de a n t i m o n i o . Es to se 

h i z o p a r a c o n f i r m a r l a a u s e n c i a de e s t o s h a l u r o s . Los r e s u l t a d o s -

se mues t ran en l a Tab la I I I . 6 . 
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C A P I T U L O IV: 

ANALISIS DE AZUFRE, HALUROS, NITROGENO Y FASES 

CRISTALINAS PRESENTES EN DIVERSOS MATERIALES, 

REALIZADOS POR VARIOS METODOS 



• 

ANALISIS DE AZUFRE, HALUROS, NITROGENO Y FASES 

CRISTALINAS PRESENTES EN DIVERSOS MATERIALES 

REALIZADOS POR VARIOS METODOS. 

INTRODUCCION: 

Con e l o b j e t o de comparar l a e f i c i e n c i a de l a t é c n i c a d e l Horno de -

I n d u c c i ó n con T i t u l a d o r Au tomá t i co Leco , en l a s d e t e r m i n a c i o n e s cuati 

t i t a t i v a s de a z u f r e se p roba ron o t r a s t é c n i c a s a n a l í t i c a s . Las técni_ 

cas u t i l i z a d a s f u e r o n G r a v i m e t r í a y una Bomba C a l o r i m é t r i c a , l a Bom-

ba P a r r . 

Cuando l o s m a t e r i a l e s a n a l i z a d o s po r e l Horno de I n d u c c i ó n Leco con-

t i e n e n ademas de é z u f r e , c l o r u r o s , vanad io y / o n i t r ó g e n o , l o s r e s u l -

tados de l o s a n á l i s i s de a z u f r e no son c o n f i a b l e s p u e s t o que e s t o s - -

e lementos qu ímicos i n t e r f i e r e n en l o s a n á l i s i s . Se u t i l i z o l a t é c n i -

ca v o l u m é t r i c a a r g e n t o m é t r i c a (Método de M o h r ) , pa ra e l a n á l i s i s d e -

c l e r u r o s , para e l a n á l i s i s de vanad io se apoyó en l a t é c n i c a de A b -

s o r c i ó n Atómica y pa ra d e t e r m i n a r l a p r e s e n c i a de n i t r ó g e n o se u t i l i _ 

zó l a t é c n i c a de K j e l d a h l M o d i f i c a d o . 

Para l a c o n f i r m a c i ó n de l a s fases c r i s t a l i n a s p r e s e n t e s en l o s reac t i_ 

vos y m a t e r i a l e s c r i s t a l i n o s u t i l i z a d o s en l a mayo r ía de l o s a n á l i s i s 

se o b t u v i e r o n l o s pa t rones de d i f r a c c i ó n de Rayos X en p o l v o s . 

DICUSION Y RESULTADOS: 

Los compuestos químicamente puros NagSO^ y KgSO^ f u e r o n a n a l i z a d o s por 



G r a v i m e t r í a pa ra d e t e r m i n a r c u a n t i t a t i v a m e n t e e l c o n t e n i d o de Azu f re , , 

Se c o l o c o una c a n t i d a d exactamente pesada, 0 . 5 g , de cada uno de l o s 

compuestos, en fo rma separada se d i s o l v i e r o n en agua d e s t i l a d a y s e -

l e s agregó una c a n t i d a d en exceso de c l o r u r o de b a r i o a l 1% l i b r e de 

Carbona tos , con e s t o se l o g r ó p r e c i p i t a r c u a n t i t a t i v a m e n t e a l o s sul_ 

f a t o s como s u l f a t o de b a r i o con un tamaño de p a r t í c u l a pequeño. Para 

l o g r a r un p r e c i p i t a d o de tamaño de p a r t í c u l a mayor se r e a l i z a una di_ 

g e s t i ó n en c a l i e n t e po r e s p a c i o de dos ho ras . Una vez hecho e s t o , se 

f i l t r a y se l a v a e l p r e c i p i t a d o de s u l f a t o de b a r i o pa ra p o s t e r i o r -

mente c o l o c a r l o s en c r i s o l e s de po rce lana p r e v i a m e n t e t a r a d o s , se ~ 

l l e v ó a c e n i z a s e l pape l f i l t r o con un mechero y se c a l c i n a en una -

m u f l a a 500°C p o r q u i n c e m i n u t o s , se pesa y se c a l c u l a e l p o r c e n t a j e 

d e l a z u f r e como s u l f a t o y a l r e l a c i o n a r l o con e l f a c t o r g r a v i m é t r i c o 

adecuado se o b t i e n e e l p o r c e n t a j e de a z u f r e como s u l f u r o , . L o s r e s u l -

t a d o s o b t e n i d o s p o r e s t e método se encuen t ran en l a Tab la I V . 1 . En e l l a 

t amb ién se i n c l u y e n l o s r e s u l t a d o s o b t e n i d o s pa ra e s t o s compuestos -

p o r e l método d e l Horno de I n d u c c i ó n Leco. Como se puede o b s e r v a r — 

hay una g ran c o n g r u e n c i a en l o s p o r c e n t a j e s de a z u f r e d e t e r m i n a d o s , -

s i n embargo m e d i a n t e e l Método G r a v i m é t r i c o l l e v a b a s t a n t e t i e m p o , -

aproximadamente d e 2 a 6 horas y n e c e s i t a n l o s m a t e r i a l e s a a n a l i z a r 

un t r a t a m i e n t o p r e v i o m i e n t r a s que por e l Horno de I n d u c c i ó n s o l o -

l l e v a de 7 a 10 m i n u t o s y no n e c e s i t a l a mues t ra n i n g ú n t r a t a m i e n t o -

p r e v i o . 

Se u t i l i z ó una bomba c a l o r i m é t r i c a , Bomba P a r r t amb ién pa ra e l anal i_ 

s i s c u a n t i t a t i v o de a z u f r e en v a r i o s l u b r i c a n t e s , Mob i l Heavy Duty -

SAE-40, Mob i l Heavy Duty SAE-30, D iese l FF CC y L u b r i z o l 40 . 



Se c o l o c o una c a n t i d a d exac tamente pesada» 1 g , de cada t i p o de l u b r i 

c a n t e en una c á p s u l a de m e t a l . En e l l a se l l e v a a cabo l a c o m b u s t i ó n -

de l a mues t ra en p r e s e n c i a de ox ígeno e l c u a l es i n y e c t a d o a a l t a p r e 

s i ó n , en l a cápsu la se e n c u e n t r a n i n s e r t a d o s un pa r de e l e c t r o d o s d e -

cob re u t i l i z a d o s pa ra i n i c i a r l a combus t i ón . La bomba es sumerg ida en 

una cube ta que c o n t i e n e agua y que se u t i l i z a pa ra a b s o r b e r e l c a l o r -

e m i t i d o p o r l a combust ión de l a m u e s t r a . Una vez l i s t o e l s i s t e m a d e -

l a bomba se p r e o c e d i o a l a combus t ión de cada una de l a s mues t ras — 

a p l i c a n d o c o r r i e n t e e l é c t r i c a . E l a z u f r e c o n t e n i d o en l a m u e s t r a es -

c o n v e r t i d o a á c i d o s u l f ú r i c o y / o á c i d o s u l f u r o s o ; e l á c i d o s u l f u r o s o 

s e o x i d a a s u l f ú r i c o ag regándo le agua de bromo. Los i ones s u l f a t o p re 

s e n t e s en e l á c i d o s u l f ú r i c o son p r e c i p i t a d o s con c l o r u r o de b a r i o a 

s u l f a t o de b a r i o , se c a l c i n a r o n en una m u f l a a 500°C y se l e s determi_ 

nó e l c o n t e n i d o de a z u f r e como s u l f a t o s , p o s t e r i o r m e n t e se l e s r e l a -

c i o n a con e l f a c t o r g r a v i m é t r i c o adecuado para o b t e n e r e l p o r c e n t a j e -

de a z u f r e como s u l f u r o . Los r e s u l t a d o s o b t e n i d o s p o r e s t e método s e -

encuen t ran en l a T a b l a i y . 2 y se comparan con l o s o b t e n i d o s p o r e l meto 

do d e l Horno de I n d u c c i ó n . De nuevo se puede o b s e r v a r una g ran c o n -

g r u e n c i a e n t r e e l l o s . S i n embargo, de nuevo e l f a c t o r t i e m p o , es l a -

g ran d i f e r e n c i a e n t r e l o s dos métodos. Por e l Método de l a Bomba P a r r 

toma e n t r e 3 y 6 horas y po r e l Horno de I n d u c c i ó n como a n t e r i o r m e n t e 

s e menciona de 7 a 10 m i n u t o s . 

? 

La p r e s e n c i a de c l o r o , n i t r ó g e n o y vanad io son i n t e r f e r e n c i a en l a s -

d e t e r m i n a c i o n e s de a z u f r e . Se e s t u d i a r o n a lgunos l u b r i c a n t e s , L u b r i — 

z o l 4 0 , D iese l FF CC y Quaker S t a t e SAE-40, a l o s que se l e s c u a n t i é 

co e l c o n t e n i d o de a z u f r e p o r e l método d e l Horno de I n d u c c i ó n ; con -



f i n a l i d a d de d e t e r m i n a r c u a l l y c u a n t i t a t i v a m e n t e d o r o , n i t r ó g e n o 

y v a n a d i o . Pa ra d e t e r m i n a r l a s Impurezas de c l o r o y v a n a d i o se l l e v ó 

a c e n i z a s l a s m u e s t r a s y p o s t e r i o r m e n t e se l e s c a l c i n ó en una m u f l a -

a 900°C. E s t a s c e n i z a s s e d i s o l v i e r o n en agua r e g i a . E l v a n a d i o se -

a n a l i z ó p o r A b s o r c i ó n A t ó m i c a p e r o no se d e t e c t ó su p r e s e n c i a . La ser^ 

s i b i l i dad d e l a p a r a t o es de 0 , 0 3 ppm p o r l o que s e c o n c l u y ó que s i -

e s t á p r e s e n t e es en menos de esa c a n t i d a d l o c u a l no es una i n t e r f e -

r e n c i a . Por o t r o l a d o , l a s c e n i z a s d i s u e l t a s en agua r e g i a s e a n a l i -

z a r o n p o r e l Método d e Mohr p a r a d e t e r m i n a r e l c o n t e n i d o de i o n e s 

c l o r u r o , Se v a l o r ó con una s o l u c i ó n e s t á n d a r de n i t r a t o de p l a t a , « 

usando c romato de p o t a s i o p a r a l a r e a c c i ó n i n d i c a d o r a y b i c a r b o n a t o -

de s o d i o pa ra t e n e r e l pH a d e c u a d o , e n t r e 6 y 10 . No se o b t u v i e r o n 

r e s u l t a d o s p o s i t i v o s de l a p r e s e n c i a de c l o r u r o s . 

E l Método d e K j e l d a h l M o d i f i c a d o { 1 2 } se emplea p a r a d e t e r m i n a r e l -

n i t r o g e n o p r e s e n t e en l u b r i c a n t e s , e n t r e 0 . 0 3 a 0.10% en peso y en -

a c e i t e s c o m e s t i b l e s e n t r e 0 . 0 1 5 y 2 . O í en p e s o . E s t e método Se u t i l i _ 

zó p a r a a n a l i z a r n i t r ó g e n o en v a r i o s l u b r i c a n t e s , L u b r i z o l 4 0 , D iese l 

FF CC y Quaker S t a t e SAE-40. Las m u e s t r a s se d i g i r i e r o n en una mezcla 

de S c i d o s u l f ú r i c o , s u l f a t o de p o t a s i o , ó x i d o de m e r c u r i o ( I I ) y — 

s u l f a t o de cob re ( Í I ) . Después de l a d i g e s t i ó n y e l i m i n a d o e l m e r c u -

r i o como s u l f u r o , se a l c a l i n i z ó l a s o l u c i ó n en h i d r ó x i d o de s o d i o a l 

25%. Se l l e v ó a cabo una d e s t i l a c i ó n de l a s o l u c i ó n p r o d u c i é n d o s e - -

amoniaco e l c u a l es r e c o g i d o en una s o l u c i ó n de á c i d o b ó r i c o ( 4 0 g / L ) 

y e l í ó n amonio p r o d u c i d o es t i t u l a d o con un e s t á n d a r de á c i d o s u l f ú -

r i c o 0 . 1 N usando m e t i l p ú r p u r a como i n d i c a d o r . Se e n c o n t r ó que e l -

c o n t e n i d o de n i t r ó g e n o f u e menor de 0.1% como l o m u e s t r a l a T a b l a I V . 3 



F ina lmen te» menc ionaré que a l a - m a y o r í a de l o s compuestos c r i s t a l i n o s 

a l o s que se l e s de te rm inó e l c o n t e n i d o de a z u f r e , a s í como a l o s — 

r e a c t i v o s ( c r i s t a l i n o s ) u t i l i z a d o s d u r a n t e e l d e s a r r o l l o de e s t e t r a -

b a j o se l e s c o r r i ó un p a t r ó n de Rayos X en p o l v o s p a r a o b s e r v a r l a s -

fases c r i s t a l i n a s p r e s e n t e s y d e t e r m i n a r s i s o l o c o n t e n t a n en l a f a -

se s ó l i d a l a f a s e que se r e q u e r í a . 

Para c o r r e r l o s p a t r o n e s de p o l v o s , se u t i l i z ó una cámara Hagg G u i -

n i e r con r a d i a c i ó n CuK. Para m e d i r l a s d i s t a n c i a s i n t e r e s p a c i a l e s d e -

l a s r e f l e x i o n e s observadas se a u x i l i ó con un m e d i d o r de d i s t a n c i a s — 

c r i s t a l o g r á f i c a s S t o e . Las i n t e n s i d a d e s s o l o son e s t i m a c i o n e s v i s u a -

l e s » r e l a c i o n a d a s con e l grado de e n e g r e c i m i e n t o de l a s p e l í c u l a s . Al_ 

gunos p a t r o n e s de e s t o s compuestos son r e p o r t a d o s en l a s Tab las IV 4 -

a IV 10 . En e l l a s se puede o b s e r v a r también l o s v a l o r e s de l a s . d i s t a £ 

c i a s r e p o r t a d a s en e l JCPDS ( J o i n t Conmi t tee on Powder D i f f r a c t i o n — 

S t a n d a r d s ) ' { 2 1 } pa ra l a comparac ión c o r r e s p o n d i e n t e . Se conc l uyó a p a r 

t i r de l a cong ruenc ia e n t r e l o s v a l o r e s " d " e i n t e n s i d a d e s , compuestos 

c r i s t a l i n o s y r e a c t i v o s u t i l i z a d o s en e s t e e s t u d i o e ran p u r o s , es d e c i r , 

no se observó n inguna o t r a f a s e en e l e s t a d o s ó l i d o . Cabe menc ionar que 

s o l o se p resen tan a lgunos de l o s p a t r o n e s , s i n embargo se o b t u v i e r o n — 

en l a mayor ía de l o s compuestos usados; y todos l o s r e s u l t a d o s f u e r o n -

s i m i l a r e s , es d e c i r e r a n f ases p u r a s . 
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TABLA I V . 4 : 

v 
obs *obs V r e p , * r e p 

4 . 6 2 9 media f u e r t e 4 .66 73 

3 . 8 5 2 d é b i l 3 . 8 4 18 

3 . 1 9 1 media 3 . 1 7 8 5 1 

3 . 0 9 2 media 3 .025 42 

2 . 2 9 4 muy f u e r t e 2 .783 100 

2 . 6 5 6 media 2 .646 48 

2 .352 muy d é b i l 

2 . 6 6 5 d é b i l 

1 .925 muy d é b i l 

1 . 9 0 1 muy d é b i l 1 .914 4 

1 .872 f u e r t e 1 .864 31 

1 .849 d é b i l 1 . 8 4 1 6 

1 .808 d é b i l • 

1 .687 d é b i l 1 .682 
\ 

12 

1 . 6 6 9 d é b i l 1 .662 8 

1 . 6 1 1 d é b i l 1 .605 5 

1 .560 media 1 .553 10 

1 .502 media 1 .512 2 

1 .434 muy d é b i l 1 .429 5 

1 .327 muy d é b i l 1 .324 3 

1 .299 d é b i l • 1 .297 6 

1 .285 d é b i l 1 .279 5 



V k I . d I 
obs obs r e p rep 

• * 

5 . 3 5 4 media 5 . 3 4 1 16 

5 .263 medí a - f u e r t e 5 .22 30 

4 . 4 2 8 f u e r t e 4 . 3 9 65 

4 .366 muy f u e r t e 4 , 3 3 ' 100 

3 .919 f u e r t e 3 . 9 0 35 

3 . 1 6 6 media 3 . 1 4 30 

3 .147 media 3 .12 25 

3 . 0 7 4 f u e r t e 3 . 0 6 55 

3 . 0 2 1 media 2 . 9 9 8 25 

2 . 7 3 3 muy d é b i l 

2 .682 d é b i l 

2 .626 muy d f b i l Z . 6 1 1 8 

2 .539 d é b i l 2 . 5 2 1 10 

2 . 3 3 8 media 3 .322 19 

2 . 2 1 2 d é b i l 

2 .185 d é b i l 2 .196 10 

2 .110 muy d é b i l 

1 .987 muy d é b i l 1 .973 6 

1.952 muy d é b i l 1 .945 6 

1 . 7 9 1 muy d é b i l 



d . I . d I 
obs obs rep r e p 

4 . 1 5 6 media 4 .160 23 

3 .769 d é b i l 3 .743 18 

3 .016 f u e r t e 3 . 0 0 1 77 

2 . 9 1 7 muy f u e r t e 2 .903 100 

2 . 9 0 1 m e d i a - f u e r t e 2 .886 53 

2 .432 d é b i l 2 . 4 2 2 25 

2 .386 muy d é b i l 2 .386 13 

2 .242 muy d é b i l • 

2 . 2 1 8 muy d é b i l 

2 . 0 9 1 d é b i l 2 .089 25 

1 . 6 7 4 muy d é b i l 1 .679 5 

( 



d k I k d I 
obs obs r e p rep 

4 .915 d é b i l 5 .09 18 

4 . 8 5 4 media 

3 .716 f u e r t e 3 . 7 4 25 

3 . 4 5 5 f u e r t e . 2 . 4 3 35 

3 . 2 7 7 f u e r t e 3 . 2 5 30 

3 .243 muy f u e r t e 3 .22 100 

3 .044 d é b i l 3 . 0 2 6 

2 . 7 4 7 d é b i l 2 .746 6 

2 . 6 4 3 muy d é b i l 2 .644 4 

2 .559 muy d é b i l 2 .559 4 

2 . 4 7 7 d é b i l 2 .477 10 

2 . 4 2 9 muy d é b i l 2 .428 4 

2 . 1 0 7 muy d é b i l 2 .102 1 

1 .982 muy d é b i l 1 .980 4 

1 .930 muy d é b i l 

1 . 8 8 4 muy d é b i l 1 .885 4 
1 .806 muy d é b i l 1 .807 4 

1 . 6 2 0 muy d é b i l 1 .618 4 



» 

d u I u d I 
obs obs rep r e p 

4 . 7 5 8 muy d é b i l 4 .73 5 

3 .769 f u e r t e 3 .75 60 

3 . 0 9 2 media 3 .078 55 

3 .742 f u e r t e 2 .728 78 

2 . 5 1 1 d é b i l 

2 .376 muy d é b i l 2 . 3 6 4 4 

2 . 2 4 8 d é b i l 

1 .884 m e d i a - f u e r t e 1 .876 34 

1 .795 muy d é b i l 1 .788 3 

1 . 5 8 1 d é b i l 1 .576 12 

1 .553 media 1.546 16 

1 . 4 7 1 d é b i l 1 .465 15 

1 .370 media 1 .365 6 

1 .297 muy d é b i l 1 . 2 9 1 8 

1 .288 muy d é b i l 1 .283 2 

2 . 2 1 3 d é b i l 1 .207 11 



d . I u d I 
obs obs rep r e p 

4 .946 media 4 . 9 5 15 

3 .890 media 

3 .093 f u e r t e 3 . 0 8 100 

2 . 8 8 0 d é b i l 2 .879 10 

2 . 7 3 3 media 2 .722 75 

2 . 4 8 8 d é b i l 2 .485 10 

2 .393 d é b i l 2 . 3 8 8 

2 .267 med ia 2 . 2 6 45 

2 . 2 5 1 inedia 

2 .397 muy d é b i l 

1 . 9 8 muy d é b i l 1 .978 4 

1 . 7 9 1 muy d é b i l 1 .786 4 

1 .736 muy d é b i l 1 .73 4 

. 1 .638 muy d é b i l 1 . 6 3 1 6 

1 .585 muy d é b i l 1 .578 6 

1 .575 muy d é b i l • 

1.516 muy d é b i l 1 .913 2 

1 .497 muy d é b i l 1 .492 2 

1 .470 muy d é b i l 1 .464 2 

1 . 3 7 1 d é b i l 1 . 3 8 2 

1 .342 muy d é b i l 

1 .326 muy d é b i l 



d . I . d I 
obs obs rep r e p 

3 . 0 0 4 media 3 .006 30 

2 . 9 7 6 muy f u e r t e 2 .976 100 

2 . 7 4 0 f u e r t e 2 .789 55 

2 . 6 9 5 d é b i l 2 .695 6 

2 . 0 3 3 f u e r t e 2 .035 35 

2 . 0 0 8 f u e r t e 2 .007 30 

1 . 9 3 8 media 1.938 14 

1 .787 d é b i l 1 .784 14 

1 . 7 5 8 muy d é b i l 1 .757 4 

1 . 7 1 1 d é b i l 1 .710 8 

1 .652 muy d é b i l 1 .650 4 

1 .506 d é b i l 1 .504 8 

1 .409 d é b i l 1 .406 6 

1 .394 d é b i l 1 . 391 6 

1 . 3 5 1 muy déb i 1 1 .348 2 

1 .316 muy d é b i l 1 .313 6 

1 .296 muy d é b i l 1.292 ¿ 

1.266 muy d é b i l 1 .263 2 

1 . 2 4 1 muy d é b i l 1 .238 6 

1 .237 muy d é b i l 1 .236 4 

1 .216 muy d é b i l 1 .213 2 



CAPITULO 

CONCLUSIONES: 



t 

Es una s a t i s f a c c i ó n pa ra e l a u t o r de e s t a t é s i s haber t r a b a j a d o en 

e s t e p royec to» ya que de un apa ra to que se e n c o n t r a b a abandonado 

un Horno., dé I n d u c c i ó n Leco con T i t u l a d o r A u t o m á t i c o 532-000 , y h a -

b e r l o comparado con o t r a s t é c n i c a s y / o métodos de a n á l i s i s cuant i_ 

t a t i v o de a z u f r e se puede f i n a l m e n t e c o n c l u i r que e s t e Homo de -

I n d u c c i ó n con T i t u l a d o r A u t o m á t i c o r e s u l t ó s e r l a m e j o r t é c n i c a , -

e n t r e l a s e s t u d i a d a s , pa ra l a s de te rm inac i ones c u a n t i t a t i v a s de -

a z u f r e , aun cuando en t odas l a s t é c n i c a s se o b t u v i e r o n r e s u l t a d o s 

p r e c i s o s y r e p r o d u c i b l e s . A c o n t i n u a c i ó n mencionaremos a lgunas de 

l a s v e n t a j a s en u s a r e s t e Horno pa ra e l a n á l i s i s de a z u f r e : a) La 

mues t ra no n e c e s i t a t r a t a m i e n t o p r e v i o a l a n á l i s i s , s o l o se pesa -

d i r e c t a m e n t e con o x i d o de magnesio y se agregan a c e l e r a d o r e s d e -

l a combust ión Fe y Sn y se p rocede a l a n á l i s i s , b ) Es p o s i b l e — 

a n a l i z a r una c a n t i d a d muy d i v e r s a de compuestos y m a t e r i a l e s como 

p o r e j e m p l o : L u b r i c a n t e s , g r a s a s , c o l o r a n t e s , v i d r i o , m i n e r a l e s , -

l e ñ a , cemento , p l á s t i c o s , e t c . c j Se puede comprobar l a p u r e z a -

de a lgunos compuestos en base a l c o n t e n i d o de a z u f r e d ) Los r e -

s u l t a d o s o b t e n i d o s cumplen con l o s r e q u i s i t o s de l a ASTM " 

en a lgunos casos h a s t a l o s s u p e r a , e ) Una de l a s v e n t a j a s de ma_ 

y o r peso es que e l t i empo que se l l e v a e l r e a l i z a r un a n á l i s i s -

c u a n t i t a t i v o de a z u f r e es b a s t a n t e c o r t o , de 7 a 10 m i n u t o s com-

parado con l a s o t r a s t é c n i c a s e s t u d i a d a s G r a v i m e t r í a y Bomba P a r r 

a l a s cua les l e s toma más de 4 horas cada a n á l i s i s » d) E l mante -



— n i m i e n t o d e l equ ipo ha r e s u l t a d o no s e r cos toso» a s í como tamb ién 

e l g a s t o en l o s r e a c t i v o s u t i l i z a d o s ha s i d o b a j o . 

y 

Por o t r o l a d o e l Horno de I n d u c c i ó n Leco tamb ién t i e n e c i e r t a s l imi_ 

t a n t e s que t amb ién menc ionaremos: a) Cuando l a m u e s t r a a anal i z a r -

c o n t i e n e c l o r u r o s ó bromuros en un p o r c e n t a j e s u p e r i o r a l IX r e p r e -

s e n t a una i n t e r f e r e n c i a en l a s med i c i ones pues to que e l l o s a c t u a n -

de l a misma forma que e l K I 0 3 que se agrega en e l vaso de t i t u l a — 

c i ó n . S i n embargo, se e n c o n t r ó en e l p r e s e n t e t r a b a j o que e r a posi_ 

b l e a t r a p a r l o s en una t rampa de a n t i m o n i o que se c o l o c ó en l a s a l i _ 

da de l o s gases en e l Horno de I n d u c c i ó n , b ) Los compuestos de ni_ 

t r ó g e n o , d e l t i p o n i t r a t o y n i t r i t o p r e s e n t e s a r r i b a de 0.13S t a m -

b i é n son i n t e r f e r e n c i a , a s i como l o s compuestos de v a n a d i o a r r i b a -

de I X . Para e l a n á l i s i s de e s t o s e lementos se u t i l i z a r o n o t r a s t é £ 

n i c a s : A b s o r c i ó n A tóm ica ( p a r a e l v a n a d i o ) , K j e l d a h l M o d i f i c a d o — 

( p a r a e l n i t r ó g e n o ) . E l n i t r ó g e n o cuando e s t á p r e s e n t e como i ó n — 

amonio no es i n t e r f e r e n c i a . Por o t r o l a d o , en l a l i t e r a t u r a se r e -

p o r t a que es p o s i b l e a t r a p a r l o s compuestos de n i t r ó g e n o con una -

t r ampa de cob re {14 } . No se i n t e n t ó e s t o pues no se c u e n t a con es^ 

t a t rampa en n u e s t r a I n s t i t u c i ó n . 

Se e s t u d i ó además l a p o s i b l e i n t e r f e r e n c i a de l o s compuestos que -

c o n t e n í a n f ó s f o r o , s i e n d o e l r e s u l t a d o n e g a t i v o . 

F i n a l m e n t e es i m p o r t a n t e s e ñ a l a r que g r a c i a s a e l t r a b a j o r e a l i z a -

do para e s t a t é s i s , a c t u a l m e n t e en l a F a c u l t a d de C i e n c i a s Químicas 

en e l depa r tamen to de S e r v i c i o s P r o f e s i o n a l e s se u t i l i z a e l Ho rno -



de I n d u c c i ó n con T i t u l a d o r A u t o m á t i c o Leco pa ra r e a l i z a r a n á l i s i s de 

a z u f r e en h i d r o c a r b u r o s y c i e r t o s m i n e r a l e s . En t i empos pasados , cuajrt 

do no se t e n i a f u n c i o n a n d o e l Horno de I n d u c c i ó n , e s t o s a n á l i s i s se -

env iaban f u e r a de l a I n s t i t u c i ó n y se l l e v a b a n a cabo p o r c o m b u s t i ó n -

con l a Bomba P a r r ó p o r métodos t r a d i c i o n a l e s . Como se mencionó a n t e -

r i o r m e n t e , e s t o s métodos t i e n e n l a g ran d e s v e n t a j a de que l l e v a n v a -

r i a s ho ras e l a n á l i s i s de cada m u e s t r a . M i e n t r a s que p o r e l Horno de 

I n d u c c i ó n toma s o l o unos m i n u t o s cada a n á l i s i s , ahor rándose v a r i a s — 

horas -hombre en e l l o s . 



APENDICE I : 

DETERMINACION DE AZUFRE POR EL HORNO DE INDUCCION LECO. 
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DETERMINACION DE AZUFRE POR EL HORNO DE INDUCCION LECO. 

En e l Homo de I n d u c c i ó n pueden s e r a n a l i z a d o s carbono y a z u f r e que 

e s t é n p r e s e n t e s e n : P roduc tos de p e t r ó l e o i n c l u y e n d o a c e i t e s l u b r i -

c a n t e s y a d i t i v o s c o n c e n t r a d o s , v i d r i o , h u l e s , gomas, p i g m e n t o s , — 

e t c . El método es a p l i c a b l e a mues t ras con pun to de e b u l l i c i ó n a r r i _ 

ba de 350°F ( I 7 7 ° C ) y que contenga una c a n t i d a d de a z u f r e . n o menor -

a i 0.02%. E s t e método se basa en l a combust ión de l a mues t ra y se -

de te rm ina e l c o n t e n i d o de a z u f r e en base a l método v o l u m é t r i c o con-
r 

un t i t u l ador a u t o m á t i c o . 

Los p r i n c i p a l e s componentes de l Horno Leco se pueden a p r e c i a r en -

l a s F i g u r a s 1 - 3 . 

MONTAJE DEL HORNO "LECO" 521 CON TITULADOR AUTOMATICO 

Los t i t u l a d o r e s , F i g u r a l ( c ) normalmente y a v i e n e n armados pero l o s 

f r a s c o s de l a s s o l u c i o n e s deben ensamblarse como tamb ién l a t u b e r í a 

que va a l d r e n a j e y t o d a l a un idad c o n e c t a r s e a l Horno de Inducc ión* 

F i g u r a 2 y a l a toma de l a c o r r i e n t e e l é c t r i c a r P r imero deberá c o l o -

c a r s e e l t i t u l a d o r en e l l a b o r a t o r i o en una p o s i c i ó n que deberá — 

usa rse s i e m p r e . 

Se c o l o c a una s o l u c i ó n de y o d a t o de p o t a s i o ( 0 . 4 4 g / L ) y á c i d o -

c l o r h í d r i c o en f r a s c o s sepa rados . Se ensambla un f r a s c o para e l a l -

midón F i g u r a 3 ( b j . E l a lm idón es p reparado p rev iamente a l 1% P/V 



en KI a l 3%. Los f r a s c o s de l a s s o l u c i o n e s de K I 0 3 + HC1 son cone£ 

t a d a s po r medio de t u b e r í a de p l á s t i c o a l t i t u l a d o r a u t o m á t i c o . Se 

a d a p t a una manguera de p l á s t i c o a l vaso de t i t u l a c i ó n p a r a un d r e -

n a j e adecuado. Para l a s c o n e x i o n e s d e l Horno de I n d u c c i ó n se u s a -

t u b e r í a de v i d i o y se engrasa t o d a s l a s un iones l i b r e s h a c i é n d o l a s 

conex iones con t u b e r í a de p l á s t i c o , F i g u r a 1 . 

Las s o l u c i o n e s de HC1 y KIO^ son agregadas de sus r e s p e c t i v o s rec i_ 

p i e n t e s p o r un bo tón de mando de o p e r a c i ó n m ú l t i p l e y p o r una peri_ 

l i a de h u l e de a s p i r a c i ó n y bombeo. El bo tón de mando t i e n e dos ¡ p 

s i c i o n e s , una h a c i a a r r i b a y o t r a h a c i a aba jo o p r i m i e n d o e l b o t ó n , 

l a de a r r i b a es pa ra i n t r o d u c i r l a s o l u c i ó n de HC1 a l vaso de t i t u ^ 

l a c i ó n y l a de p r e s i ó n h a c i a a b a j o pa ra ag regar e l KIOg a l a b u r e -

t a h a s t a e l c e r o en ambos casos u t i l i z a n d o l a p e r i l l a . 

La s o l u c i ó n de a lm idón se agrega p o r separado a l f r a s c o de t i t u l a -

c i ó n , cada vez se agrega una c a n t i d a d i g u a l y medida en e l r e c i p t e p . 

t e de v i d r i o graduado que t r a e adaptado e l f r a s c o de p o l i e t i l e n o -

que c o n t i e n e l a s o l u c i ó n de a l m i d ó n . E s t o se h a r á cada vez que s e -

vaya a t i t u l a r . 

En e l Horno de I n d u c c i ó n " L e c o " , f á c i l m e n t e se a l c a n z a n t e m p e r a t u -

r a s de 3000°F con una adecuada comb inac ión de f a c t o r e s . E n t r e e l l o s 

e l c o n t r o l de l a c a n t i d a d de m u e s t r a , t i p o y c a n t i d a d e s de ace lera^ 

do res y una buena s e l e c c i ó n de l o s c r i s o l e s . 

Para l a combust ión se u t i l i z a un t u b o de c u a r z o , F i g u r a 4 , que v a -

u n i d o a un codo , en l a p a r t e s u p e r i o r , F i g u r a 2 . Es c o n v e n i e n t e - -



c o l o c a r un tapón de f i b r a de v i d r i o en l a u n i ó n d e l codo como f i l -

t r o . La conecc ión de aqu í a l vaso de t i t u l a c i ó n deberá s e r de t u b £ 

r í a de v i d r i o , c u b i e r t a con t u b e r í a de h u l e . 

Todos l o s c r i s o l e s Leco deben e s t a r l i b r e s de carbón y a z u f r e y -

pueden s e r usados en t o d o t i p o de combust iones e x c e p t o en c i e r t a s 

c i r c u n s t a n c i a s e s p e c i a l e s o c r í t i c a s . Los c r i s o l e s de a r c i l l a con-

tapas porosas son l o s más recomendadas. La s e l e c c i ó n d e l tamaño — 

d e l c r i s o l deberá s e r a e l e c c i ó n d e l q u í m i c o . Los c r i s o l e s s o l o se 

usan una vez y é s t o s a r r i b a de l o s 3000°F pueden a g r i e t a r s e . S i se 

usan más de una vez puede f u n d i r s e l a e s c o r i a ó l o s r e s t o s que que 

dan en ocas iones a n t e r i o r e s y f l u i r h a c i a e l t u b o de combus t i ón . -

Para t iempos p r o l o n g a d o s de combust ión se u t i l i z a n o t r o t i p o de — 

c r i s o l e s . 

La c o n c e n t r a c i ó n de ICIO^ es 0 . 4 4 g / L . El c o n t e n i d o de« é s t e en l a 

b u r e t a se l e e d i r e c t a m e n t e pa ra mues t ras de aproximadamente un gra^ 

mo y c o n t e n i e n d o a l r e d e d o r de 0.200% de a z u f r e . Para mues t ras con -

mayor c o n t e n i d o de a z u f r e se reduce l a c a n t i d a d de m u e s t r a a ana l i_ 

z a r . Para med i r e l f l u j o de ox ígeno t 1 l i t r o po r m i n u t o ) se u t i -

l i z a un r o t á m e t r o 'con p u r i f i c a d o r , F i g u r a 5 , e l cua l e l i m i n a CX^»" 

á l c a l i s , á c i d o s , m a t e r i a o r g á n i c a y humedad que p u d i e r a e s t a r p r e -

s e n t e en e l f l u j o de o x í g e n o . 

? 

Para ayudar a l a combus t ión de l a mues t ra se l e agregan a c e l e r a d o -

r e s u t i l i z a n d o una c u c h a r i l l a e s p e c i a l pa ra su m e d i c i ó n ( c a p a c i d a d 

0 . 3 m i ) . Los c o r r e s p o n d i e n t e s pa ra l a s d e t e r m i n a c i o n e s de a z u f r e -

son Fe y Sn, e l a c e l e r a d o r de f i e r r o c o n t i e n e una pequeña c a n t i d a d 



» 

de a z u f r e que debe s e r deduc ida en l o s ¿ f i l c u l o s c o r r i e n d o un b l a n c o . 
w 

Si hay s a l p i c a d u r a s a l o c u r r i r l a f u s i ó n se d e b e n _ u t i H z a r a n i l l o s - • - — - — 

a c e l e r a d o r e s de c o b r e . Se u t i l i z a un I g n i t o r pa ra e v i t a r que l o s g a -

ses se e n f r i e n y haya p é r d i d a s a n t e s de l l e g a r a l vaso de t i t u l a c i ó n 

y l a c o n v e r s i ó n de a z u f r e a S0 2 no sea c u a n t i t a t i v a . 

PROCEDIMIENTO DE OPERACION DEL HORNO DE INDUCCION 

LECO 532-000? 

Se enc iende e l ho rno y e l c o n t r o l d e l i g n i t o r p o r e s p a c i o de 10 m i n u -

t o s . Con e l f l u j o de o x i g e n o a 1 l i t r o / m i n u t o , se agrega l a s o l u c i ó n -

de a l m i d ó n . (S iempre se l l e n a r á a l a misma a l t u r a ) . Se g i r a e l c o n -

t r o l de s e n s i b i l i d a d a l a i z q u i e r d a y no deberá moverse d u r a n t e e l -

t r a n s c u r s o de l o s a n á l i s i s a l hace r e s t o , e l c o n t r o l de d o b l e d i s p a -

r o deberá e s t a r en p o s i c i ó n c e n t r a l ; pa ra p o s t e r i o r m e n t e c o l o c a r l o en 

p o s i c i ó n de p u n t o f i n a l en donde a l hace r é s t o e l KIO^ de l a b u r e t a ba^ 

j a r á a lgunas un idades h a s t a que aparezca de c o l o r a z u l c o n s t a n t e l a -

s o l u c i ó n d e l vaso de t i t u l a c i ó n , en e s t e momento l a f o t o c e l d a i n t e r n a 

( d e l t i t u l a d o r a u t o m á t i c o ) que se m a n i f i e s t a con un f o c o r o j o d e t e c t a 

l a i n t e n s i d a d d e l c o l o r a z u l , p a r a i g u a l a r l o en e l p u n t o f i n a l de l a -

r e a c c i ó n . 

En e l momento que e l f o c o r o j o y a no parpadea se r e g r e s a e l c o n t r o l -

de d o b l e d i s p a r o a l a p o s i c i ó n o r i g i n a l c e n t r a l y se v u e l v e a l l e n a r -

l a b u r e t a h a s t a c e r o . A l r e d e d o r de 3 un idades es l o que hab rá ba jado -

d e l KIO^ s i es que l a s o l u c i ó n de a lm idón e s t á p repa rada de manera ad£ 

cuada. 

Enseguida se da un p r e c a l e n t a m i e n t o de a l r e d e d o r de 45 segundos , — 



( p rev i amen te se t a r ó e l c r i s o l , se peso l a m u e s t r a , se añad ie ron l o s 

a c e l e r a d o r e s y se t a p ó ) y enseguida se c o l o c a e l c r i s o l con tapa e n -

e l p e d e s t a l y s e c i e r r a e l c i r c u i t o s i n d e j a r de b u r b u j e a r e l oxige_ 

no . E l c r i s o l quedará d e n t r o de l t u b o de combus t i ón a l que se l e C£ 

l o c ó p r e v i a m e n t e e l i g n i t o r . Todo e l t u b o de combus t ión quedará d e ¿ 

t r o de l a r e s i s t e n c i a (bob ina de i n d u c c i ó n ) . Se e n c i e n d e e l c o n t r o l 

de v o l t a j e que se puede adap ta r a un r e l o j pa ra c o n t r o l a r e l t i e m p o 

de l a r e a c c i ó n . 

Se c o l o c a e l c o n t r o l de dob le d i s p a r o d e l t i t u l a d o r a u t o m á t i c o en— 

p o s i c i ó n de t i t u l a c i ó n y l a combust ión comienza en e l momento en — 

que e l a z u f r e se c o n v i e r t e en S02 e l c u a l pasa rá e l vaso de t i t u l a -

c i ó n y r e a c c i o n a r á con e l I 2 y l a t i t u l a c i ó n empezará automáticamen^ 

t e h a s t a que se ago te e l S02 y l a f o t o c e l d a i g u a l e l a s i n t e n s i d a d e s 

de c o l o r a z u l en e l vaso de t i t u l a c i ó n . Cuando ya no haya más K1O3-

que b a j e de l a b u r e t a se dará po r t e rm inada l a t i t u l a c i ó n y p a s a r e -

mos e l c o n t r o l de d o b l e d i s p a r o a l a p o s i c i ó n c e n t r a l y se t o m a r á -

l a l e c t u r a de l a b u r e t a . 

Una d e t e r m i n a c i ó n de a z u f r e normalmente se l l e v a de 5 a 7 m i n u t o s y 

se s u g i e r e que se r e a l i c e r e p e t i d a s veces h a s t a o b t e n e r r e s u l t a d o s -

r e p r o d u c i b l e s . 

ANALISIS Y CALCULOS DEL CONTENIDO DE AZUFRE EN LA MUESTRA. 

Según l o s r e q u e r i m i e n t o s de l a A.S.T.M.- An Amer ican N a t i o n a l S t a n -

d a r d { 6 } t en un horno de c o m b u s t i ó n , a l r e d e d o r d e l 93% de a z u f r e -

que se ha l l e v a d o a combus t ión debe s e r c o n v e r t i d o a S 0 2 - Las b u r e -

t a s " Leco " e s t á n a j u s t a d a s de t a l manera que se l e a d i r e c t a m e n t e — 



l a c a n t i d a d de KIO^ gas tado y pa ra c a l c u l a r e l % de S es n e c e s a r i o -

a p l i c a r un f a c t o r de c o r r e c c i ó n , que es c a l c u l a d o en base a un e s -

t á n d a r de S (de c o n c e n t r a c i ó n exac tamente c o n o c i d a ) . 

La t e m p e r a t u r a que a l c a n z a e l Horno de I n d u c c i ó n en un t i e m p o de ope 

r a c i ó n c o n s t a n t e es de 3000°F (1500°C) cump l iendo con l o s r e q u e r i -

m i e n t o s de l a A . S . T . M . 

Un f l u j o de ox ígeno de 1 l i t r o / m i n u t o es l o usua l y se u t i l i z a un -

r o t á m e t r o con p u r i f i c a d o r p a r a m e d i r l o , además e l i m i n a C02» á c i d o s , 

á l c a l i s , m a t e r i a o r g á n i c a y humedad que p u d i e r a haber a t r a v é s d e l — 

f l u j o de ox ígeno F i g u r a 5 . 

El a n á l i s i s se l l e v a a cabo en base a l a s s i g u i e n t e s e c u a c i o n e s : 

K I0 3 + 5KI + 6HC1 J : • 6KC1 + 3 I 2 + 3 ^ 0 

S0 2 + I 2 + 2H20 . J • H 2 S0 4 + 2HI 

La combus t ión de l a mues t ra puede p r o d u c i r S t ^ y / o S03 según l a s con^ 

d i c i o n e s en que sea l l e v a d a a cabo , pe ro s o l o e l S02 es t i t u l a d o p o r 

e l método i o d o m é t r i c o . El S02 fo rmado es t r a n s p o r t a d o a l vaso de t i -

t u l a c i ó n donde r e a c c i o n a con e l I 2 l i b r e (au tomát i camen te b a j a e l — 

KIO3 p o r l a b u r e t a pa ra l l e g a r a l vaso de t i t u l a c i ó n ) y m i e n t r a s ha -

ya r e a c c i ó n e l c o l o r s e r á menos i n t e n s o . A l a g o t a r s e e l S0 2 l i b e r a d o 

de l a c o m b u s t i ó n , e l I 2 fo rmado no r e a c c i o n a r á más y s e r á a d s o r b i d o -

p o r e l a lm idón y en ese momento l a i n t e n s i d a d d e l c o l o r a z u l s e r á -

i g u a l a l o r i g i n a l ( e s t o es most rado p o r l a f o t o c e l d a ) y se da rá p o r -

t e r m i n a d a l a t i t u l a c i ó n . 



La c a n t i d a d de KIO^ que se u t i l i z ó se l e e en l a b u r e t a d i r e c t a m e n t e . 

An tes de c a l c u l a r e l p o r c e n t a j e de a z u f r e eñ l a m u e s t r a , s e l l e b e " ^ 

c a l c u l a r e l p o r c e n t a j e d e l b l a n c o y e l f a c t o r * F " u t i l i z a n d o un « 

e s t á n d a r de a z u f r e . Pa ra c o r r e r e l b l a n c o se c o l o c a n t odos l o s — 

r e a c t i v o s p e r o no l a m u e s t r a . La l e c t u r a dada p o r e l b l a n c o se l e -

r e s t a a l a l e c t u r a dada p o r l a m u e s t r a 6 e s t a n d a r en l a b u r e t a . 

FACTOR " F " 

(% S d e l S t d ) (Peso d e l S t d ) 
F ~ % S como l e c t u r a en l a b u r e t a - % S d e l b l a n c o 

* c ( F ) (% S como l e c t u r a en l a b u r e t a - % b l a n c o ) 
* b mues t ra « p e s 0 m u e s t r a e n g r a m o s 

LIMITACIONES DEL METODO: 

E l método de t i t u l a c i ó n y o d o m é t r i c o t i e n e c i e r t a s l i m i t a c i o n e s cuando 

l a m u e s t r a : 

a) Con t i ene c l o r u r o 1% 

b ) Con t i ene n i t r ó g e n o 0.1% 

c) y / o un a l t o c o n t e n i d o de a z u f r e 

En e l caso de l a p r e s e n c i a de c l o r u r o y n i t r ó g e n o hacen e l mismo 

e f e c t o que e l y o d a t o p o r l o que e l p o c e n t a j e de a z u f r e c a l c u l a d o 

es menor que e l v a l o r r e a l . S i e l c o n t e n i d o d e l c l o r o es mayor a l l % 

se l e adap ta una t rampa de a n t i m o n i o a l a s a l i d a d e l Ho rno . En e l c a -

so de que e l c o n t e n i d o de n i t r p g e n o sea mayor a 0 .1%, l a t rampa s e r á 

de c o b r e <14) En e l caso de un a l t o c o n t e n i d o de a z u f r e , a l combus-



— • t l o n a r l a m u e s t r a l a mayor de a z u f r e se c o n v i e r t e a SO« p e r o una p e -

quefía c a n t i d a d a S O y p o r l o que e n t r e más a z u f r e y c a n t i d a d de m u e s -

t r a haya p r e s e n t e esa c a n t i d a d de S0 3 es mayo r . En e s t e caso se debe -

u t i l i z a r una c a n t i d a d menor de m u e s t r a . 
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F igu ra 2 



PARTES DEL HORNO DE INDUCCION LECO F i g u r a 2 : 

1 . - A n i l l o de s i l i c i ó n ( a d a p t a d o r s u p e r i o r ) 

2 . - P i e z a v a c i a d a 

3 . - Coraza p r o t e c t o r a 

4 . - A j u s t e de c o r r i e n t e de r e j i l l a p o r e tapas 

5 . - Amper ímetro de c o r r i e n t e de r e j i l l a 

6.-> P i l o t o de a l t o v o l t a j e 

7 . - F u s i b l e 

8 . - I n t e r r u p t o r de a l t o v o l t a j e 

9 . - E n t r a d a de gas a l ho rno 

10..- I n t e r r u p t o r de encend ido 

1 1 . - Trampa de a s i e n t o 

1 2 . - Coraza p r o t e c t o r a 

1 3 . - Amper ímetro de c o r r i e n t e de p l a c a 

1 4 . - Recep tácu lo pa ra c o n t r o l v a r i a b l e de t e m p e r a t u r a 

1 5 . - ' Luz p i l o t o de c o r r i e n t e de f i l a m e n t o 

1 6 . - I n t e r r u p t o r de c o r r i e n t e de f t i a m e n t o 

1 7 . - I n t e r r u p t o r de poder 

1 8 . - I n t e r r u p t o r t é r m i c o de sobre ca rga 

1 9 . - Mecanismo manual de c e r r a d u r a 



b) 

F i g u r a 3 : a j R e l o j a u t o m á t i c o , b ) F rasco pa ra e l a lm idón 



W i . t o r . ' 

s i s t e n d a 

C u b i e r t a p o r o s a 

C r i s o l de a r c i l l a 

Tube de cua rzo 

e d e s t a i de c e r a m i c a 

l í o s de s i l i c o n 



Anh id ròna 

F i g u r a 5 . ROTAMETRO COM PURIFICADOR "LECO" 



APENDICE I I : 

ANALISIS DE AZUFRE POR LA 

BOMBA PARR." . 



La bomba P a r r t F i g u r a 2 . 1 es un e q u i p o u t i l i z a d o pa ra d e t e r m i n a r e l -

c o n t e n i d o de a z u f r e ^ y o t r o s e l emen tos ( F e , ta, A l , e t c ) p r e s e n t e s e n -

una m u e s t r a . O t r o de sus usos es d e t e r m i n a r l a capac idad c a l o r í f i c a -

de l í q u i d o s y s ó l i d o s . La bomba P a r r c o n s i s t e de t r e s p a r t e s e s e n c U 

l e s : 

a) La bomba es un vaso de me ta l en e l cua l se carga l a m u e s t r a a ana^ 

l i z a r y e l c o n b u s t i b l e , F i g u r a 2 . 2 ( d ) . E l vaso posee una g r u e s a -

pa red con una c u b i e r t a s e l l a d a mecánicamente l a cua l puede f á c i l -

mente l a v a r s e y c o l o c a r s e l a m u e s t r a . La mues t ra se c o l o c a en una 

c á p s u l a de m e t a l , F i g u r a 2 . 2 ( b ) i n y e c t a n d o ox ígeno a a l t a p r e s i ó n 

F i g u r a 2 . 3 y además se i n s e r t a n un p a r de e l e c t r o d o s de cob re 2 . 2 

( á ) p a r a i n i c i a r l a combus t i ón . La r e s i s t e n c i a de l a bomba y d e l -

mecanismo son t a l e s que pueden t r a b a j a r con p r e s i o n e s e n t r e 100 y 

200 a t m ó s f e r a s . Los m a t e r i a l e s de l a s paredes d e l vaso son r e s i s -

t e n t e s a l a c o r r o s i ó n ( a l e a c i ó n n í q u e l - c r o m o ) . 

b) Cube ta , F i g u r a 2 . 2 ( c ) en donde s e c o l o c a una c a n t i d a d de agua pa 

r a s u m e r g i r l a bomba, t e r m ó m e t r o , F i g u r a 2 . 2 ( g ) y a g i t a d o r , F i g £ 

r a 2 . 2 ( h ) . La cube ta debe de s e r a l t a m e n t e p u l i d a pa ra e v i t a r — 

a b s o r c i ó n ó e m i s i ó n de e n e r g í a r a d i a n t e c a l i e n t e . 

c ) La Chaqueta , F i g u r a 2 . 2 ( f ) que p r o t e g e a l a bomba y c u b e t a de -

l o s e f e c t o s de v a r i a c i ó n de t e m p e r a t u r a amb ien te . 

« 

Este método de a n á l i s i s de a z u f r e se basa en l a combus t ión de l a — 

mezc la d e n t r o de l a bomba en p r e s e n c i a de o x í g e n o , e l a z u f r e es — 



c o n v e r t i d o en H^SO^ y / o H 2 S 0 3 , "se l e ag rega agua de bromo pa ra o x i d a r 

t o d o e l H 2S0 3 a H2S04» p o s t e r i o r m e n t e se p r e c i p i t a t o d o e l i o n SO^ -

como BaS04» u t i l i z a n d o B a C I ^ ; se d i g i e r e , se f i l t r a y se pasa a un -

c r i s o l p rev iamen te t a r a d o , se c a l c i n a en una m u f l a , d e t e r m i n á n d o s e — 

p o s t e r i o r m e n t e e l a z u f r e como S 0 | y u t i l i z a n d o e l f a c t o r g r a v i m e t r i -

co c o r r e s p o n d i e n t e se o b t i e n e e l % de a z u f r e . 



F i g u r a 2 . i : BOMBA PÄRR 



F i g u r a 2 . 2 : COMPONENTES DE 

a ) E l e c t r o d o s 

c ) Vaso 

e ) Tapa 

g ) Termómetro 

LA BOMBA PARR: 

b) Cápsula 

d ) Bomba 

f j Chaqueta 

h j A g i t a d o r 



F i g u r a 2 . 3 : BOMBA PARR CONECTADA AL TANQUE DE OXIGENO. 



g gramos 

% P/V P o r c i e n t o Peso-Volumen 

V Volumen 

mi M i l i l i t r o s 

Q.P. Químicamente pu ro 

g / 1 Gramos p o r l i t r o 

% V P o r c i e n t o vo lumen 

% P o r c i e n t o 

°F Grados F a r e n h e i t 

A .S .T .M . Amer ican S o c i e t y For T e s t i n q M a t e r i a l s 

mg M i l i g r a m o 

Sb A n t i m o n i o 

% s P o r c e n t a j e de A z u f r e p romed io 

S D e s v i a c i ó n e s t a n d a r d 

2 

S V a r i a n z a 

E E r r o r 
d ^ D i s t a n c i a i n t e r e s p a c i a l observada 

d D i s t a n c i a i n t e r e s p a c i a l r e p o r t a d a 
r e p 

T . I n t e n s i d a d observada 
obs 

I I n t e n s i d a d r e p o r t a d a 
reP 

S t d Es tanda r 

Bco B lanco 
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