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PROLOGO

Esta tésis ha sido elaborada, debido a la gran
cantidad de informacidn que existe en forma desorde-
nada y desorganizada del silicio en las bibliotecas
especializadas en quimica, con la idea de prestar un
servicio y simplificar el trabajo al buscar un méto-
do analitico apropiado para un material determinado.

El presente trabajo reune tablas que comprenden
10 2fios de publicaciones en las revistas de andlisis,
y también algunos resimenes seleccionados, pensando
en la utilidad gue reportan a personas que trabajan
andlisis sencillos y que cuentan con edquipo limita-
do, ya que para muchos métodos se ocupan aparatos

especiales y de muy alta precisidn.
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INTRODUCC ION

No es posible decir cuando ni cémo -
el silicio y sus compuestos fueron descubiertos, -
porcue éstos han sido usados por el hombre desde -
los principios de la raza humana, ayudando a descu-
brir su evolucidn, ya que se cree que los primeros
guijarros-de cierta dureza le sirvieron como instru-

: mentos dtiles, gradualmente adaptados por el hombre,
con sus manos,; diferencia primordial de las manos de
los primates,

\ ) LMuchos de esos simples instrumentos han sido -
encontrados en sitios muy antiguos, asociados con -
huesos que indican y datan su uso (algunos de cerca
de 600 000 afios); las puntas de flechas y cuchillos,
son posteriores (20 000 afios)., La forma y la manufac-
tura de estos instrumentos, han ayudado a trazar el -
vizje que han seguido todas las tribus desde tiempos
muy remotos, su emigrar, hasta encontrar los lugares
adecuados para subsistir. Asi la historia de los in-
dios americanos es muy conocida a través de la mul-
titud de ountas de flechas de diferentes tamafios y -
formas, las aue esparcieron durante sus intermina-
bles migraciones.

(%1 nombre silica (y de las palabras silicio, =

. \ silicato y silicén nor la etimologia quimica usual) -
_viene de la palabra griega silex, vidrio resistente -

\ “a1 fuego, de una dureza increible.
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GEN%RALIDATES

a) Descubrimiento e historia

Bn los tratados alquimistas, el nombre tie-
rra denota una sustancia no metdlica, inalterada por el
fuego e insoluble en agua.

Mucho después se fué reconociendo due eran tierras
alcalinas (solubles en 4cido sulfdrico, &cido nitrico y
4cidos metdlicos), pero el silicio es soluble en solucio-
nes concentradas de NaOH, y asi, se le considerd un dci-
do metdlico relativemente fuerte a las temperaturas ele-
vadas.

Tos artistas alfareros fueron grandes descubridores
de las propiedades del silicio, basdndose en el empiris-
mo de la época, y asi creaban esmaltes vitreos, vidria-
dos en pasta y vidriados de silicatos en esquisitos co-
lores; un ejemplo de dsto es la tumba de Tutankamen en
1350 A.C. y la alfareria china.

E1 aislamiento del elemento fue muy largo y dificil.;

3 Bn 1811 Gay Lussac y Thenard redujeron tetrafluoruro de

silicio con potasio, obteniendo un polvo café que no iden
tificaron como elemento:JEn 1823 Berzelius redujo fluoro-

“gilicato de potasio con potasio:

K SiF_ + 4K ———s ©6KF + Si
lavédndolo de fldor con agua, obteniendo un polvo amorfo
negro. Sainte-Claire Deville obtuvo el elemento en forma
fundida y de un color gris acero en 1857.

E1 descubrimiento de los compuestos del silicio fué
tan largo como su aislamiento. Algunas rocas sedimentarias
siliceas contienen fosfato de calcio 6 fluoro-apatita
(ca_(P0,).F); cuando fueron tratadas con 4cido sulfirico
se aeSp%eRdia un gas (tetrafluoruro de silicio) el cual
fué absorbido en agua, para dar silice y una mezcla com-
pleja de dcidos. E1 tetrafluoruro de silicio puro fué he-
cho por Scheele en 1771 por la accidén del 4cido fluorhi-
drico sobre silicio, pero sus reacciones con agua y solu-
ciones alcalinas fueron aclaradas por Berzelius en 1823,
y fué é1 quien preparé el tetracloruro de silicio en el
mismo afio. Ebelman prepard silicato de etilo Si(OC2H5)4

en 1846. Wohler prepard en 1857 SiHClB, el primer hidru-



ro voldtil y SiH, en 1858. En 1863 Friedel y Crafts, vien-
do la analogia del silicio y del carbono, preparan los
primeros comouestos orgenosiliceos, tetra etil silano y
muchos mads. Friedel trabajd sobre el nroyecto con Laden-
burg por 10 aiios mds. Stock trabajd sobre los hidruros
(silanos) tiempno despuds, y Kioping sobre los organesila-
nos.’}

\

b) Distribucidn y 2bundancia

Con resvecto a la abundancia de cada uno
de los elementos, el silicio se ha tomado como el estan-
dard por su abundancia, en términos de 4tomos por 10° 4-
tomos de Si. Hay 6 elementos mds abundantes que €1 en el
universo: hidrégeno (3.2 x 1010 dtomos por 106 4tomos de
Si), helio (4.1 x 109 4tomos vor 10° 4tomos de Si), car-
bdn (1M x 10° 4tomos nor 106 Ztoncs de 3i), nitrdgeno.
(3.6 x 10° 4tomos por 10°4tomos de Si), oxigern (3.1 x
10 Ztomos por 100 4tomos de Si) y nedn (8.6 x 10° 4tomos).
O sea cue hay mds silicio en el universo cue fierro, §
calcio, aluminio, etc.

[La corteza de la tierra es rica en silicio poraque
los minerales siliceos luminosos flotan sobre la capa mas
densa de 6xidos metdlicos, no asi en el centro de la tie-
rra que se sunone tiene unicamente el 0.01 % de silicio.

La tabla siguiente muestra el silicio contenido en
varios tinos de rocas cue se encuentran en la superficie
de 1la tierra:

Rocas igness 5 de Si Rocas sedimentarias %
ultramdficas 20.5 arcilla

basdlticas 23.9 arena del mar

graniticas 33.0 carbonatos

sieniticas 29,1 sedimentos carbona-

tados del wnar
arcillas sedimenta-
das del mar
Considerando gue un modelo de roca comin contiens 0.25
de rocas ultramdficas, 18 % de rocas bvasdlticas, 73-% de
rocas graniticas y 3.75 % de sieniticas, puede decirse
gue el promedio del contenido de silicio, depende de las



estimaciones hechas con resnecto a las proporciones felg
tivas de los diferentes tipos de rocas. Generalmente 1la
abundancia del silicio en la tierra es como del 27.72 %,
por &sto, 21 silicio es nuestro mds abundante elemento
electrononsitivo, ciguiendolo el oxigeno en 2bundancia to
tal.

Bn la atmdsfera se considera cue no hay silicio, ex-
cepto como contaminante proveniente de la tierra; la hi-
drdsfera contiene una pequefia cantidad,; Las diatomeas y
otros micro-organismos pueden extraer silica disuelta &
dcido silicico del agua del mar y depositarlo en sus es-
aueletos en forma insoluble.

¢c) Propiedades fisicas.

La red cristalina y las pequetfias distancias
interatémicas del silicio cristalino nrovocan los altos
puntos de fusidn y vaporizacidn con las dificultades con-
secuentes vnara hacer las mediciones exactas. Por la extre
ma dependencia que tiene de las impurezas que trae consi-
go en trazas, es immosible dar valores exactos, asi, la
conductividad eléctrica varia mucho, asi como la resisten
cia éhmica, ain del silicio puro. Al silicio se le consi-
dera un semiconductor extrinseco, y no intrinseco, ya que
debido a las impurezas su conductividad se ve grandemente
afectada; esto reviste un caracter muy immortante oara
la era moderna, pues la avlicacidn mds importante es la
de ser un semiconcductor de la electricidad, debido, en
narte, a redes cristalinas defectuosas ocue permiten cue
los 4tomos liberen electrones,|y por dsto, el silicio pue
de ser aplicado a la fabricacidn de transistores y cel-
das fotoeléctricas.

2 ;B1 silicio 2s un sdlido de color gris 8 nesgro metd-
lico cuendo estd puro y de extremada dursza, no asi su
irarilidad, 3s un metaloide tetravalente, cuyo peso atd-
mico es de 28.3 y su simbolo Si. Ndmero atdémico 14, y se
encuentrz en’ €T cuarto grupo de la tabla periddica.

~



La red cristalina del silicio no es metdlica; es la
red del tipo del diamante cue sélo se encuentra, ademés,
en el germanio y el estafio gris. Existen tres formas alo-
trépicas: silicio amorfo, silicio cristalizado y de éste
lo hay grafitoide y cristalino 6 adamantino.

El silicio amorfo posiblemente no es otra cosa que
silicio cristalino en estado de subdivisidén extremadamen-
te fino. El silicio grafitico existe en forma de placas
negras brillantes, de forma octahédrica. La variedad cris
talina se encuentra en forma de placas grises lustrosas.
Ia difraccidén de rayos X no distingue entre la forma gra-
f{tica y la forma amorfa; pero las reacciones cuimicas
entre ellas sugieren que el silicio tiene formas diferen-
tes ademds de una pasiva y otra activa.

Puesto que la red cristalogréfica del silicio es igu
al a la del diamante, resulta quebradizo y duro (7 en la
escala de Mhos); pero la distancia interatémica es mayor
(2.352 A°) y la energia de enlace inferior a la del dia-
mante

Constantes fisicas del silicio

Punto de fusidn 1410° ¢ (1) (1)
AH de fusidn 11,100 cal / g atom (2)
Punto de ebullicidn 2477° (1)
AH  vaporizacidn, liq. 71,000 cal/g atom a

2477° (3)
AH sublimecidn 90,000 cal/g atom a 257  (3)

103,000 cal/g atom a 0°  (3)
Ecuacidén para la pre-
sién de vapor

1{cuido log p=-18.550/+T79.55 (4)
sdlido log p=-19.720/T+10.20 (4)
temperatura critica 4920° K (5)
Presidn critica 1450 atm £5)
Calor especifico, cp 0.0271 cal/g ¢, —253° a
=19658C (6)
0 )
0.1774 cal/g C, 10 a
100° (6)
Tntropia, std 4.52 cal/z atom®c(sé1lido) (7)
‘ 40.13 cal/g atom S {eas) {7)
TNstructura cristalina Aiamante , (3)
GConstantes cri;talinas a= 5.,41962 = 12°% (9)
5.41937 a 75°C (9)
Energia cristalina 490 cal/g atom 2 Lo (10)

Densidad a 20° 2.32% g/ce (11)

A



Dureza

Elasticidad -

Vodulo de Young
Modulo de torsidn
Conductividad térmica
Calor de combustién
Resistencia dhmica
Constante dieléctri-
ca

Afinidad electrd-
nica

Polarizacidn idnica
Electronegatividad

7.0 Loh

240 Kg/mm Brinell

72.6 Rockwell A

1320 Kg/mm2 micro Vickers _

Cy7 = 28.9 x 1011 dinas/cm?
Gi0: 21234 X 1011 dinas/cm
Chg = 5.54 % 1011 dinas/cm
10,890 Kg/mm2

4050 Xg/mm

0.20 cal/cm segOC a 20°
6800 cal/g o

40 ohm-cm a 25

1L5)

Si + e = Si~ =1.22 eV

Si"+ e = Si¢—-5.46 eV

SiTs e = Si>~ -8.42 eV

0.084 para 514+
1.90 Pauling
1.74 electrostédtico

Distancias interatdmicas para Si-Si

En Si gas

En 81201

Un SioHg

En (CH3)3SiSi(CV3)3
Bn Si cristalino

Potenciales

Estandares de electrodo del Si

2.52 &
2,29 K
2.32 &
2.34 A
2.352 A

(12)
(12)
(12)
(12)
(13)
(13)
(13)
(13)
(13)
(14)
(14)
(15)

(16)

(16)
(16)
(16)
(16)
(17)
(1T

(18)
(18)
(18)
(18)
(18)

(potencizles en volts vs electrodo estandard de hidrdze-
no a 2592 concentacién molal, 1 atm de nresidn)

qu” + 4de”
2H»0
3H20
4H20 4+ 4de”
60H™

91 +
Si o+
Si +
Si +
Si +

I

SiH, (g) + 0,102
Si0, + 4H' + 4e” -0.86
HpS103 + 4H* + 4e7-0.84
SiH, + A4OH™ =0.73
Si03= + 3H,0 + de” -1.7

(19)

"



Potenciales ¢e ioniracidn gel siliciol 4
2 removicos T obs eV I cole e I en e e
! 65,743
16« 34 164 L5, B8
. 46 33.35 262, 941
3 52313 .24 364,09
166.43 167.4 1,45,10
5 205.11 207.9 1,654,800
246.41 250.5 1,588,500
103,87 309.1 2,451,570
151,33 357.6 2,333,460
10 401.3 407 o2 3,237,400
13 476.0 475.8 3,840,470
12 523,2 521.0 4,221,460
Constantes dpnticas para el silicio °1)
en A Reflectividad, % Angulo critico Indice de refr.
5780 40.9 77°24° 4.39
5460 40.3 77%42 4.28
4360 48.1 78°%54 ¢ 4.68
4060 68.2 79°18°* 4.62
3660 52.8 79°17 4.38
3350 56.6 78°15 ¢ J.21
2810 62.3 77718 2.20
2540 63.8, 73°48° 1.24
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d) Propiedades ~ufmicas.
La estructura atsmica, molecular y crista-
lina condicionan 21 ecaracter iuimico 4z 1.5 -12mentins 30—
lidos, De la estructura z2tdmica desnenden la reactividad -
aufmieca, el tino de snlace, el nimero d2 valencia, el ra-
die del Atomo, la electronezatividad, el notencial de 1io-

{)
nizacidn, la afinidad electronica, =atc.

Por la estructura cristalina del silicio, es més reag
tivo que el carbono y ma2nos cdue el germanio estalic y nlo-
mo; actia como bicovalente 21 izual cue el germanin y 10S
dos forman geles. Con el aidrdgeno forma cuatro esnlaces -

5r ice3 de2 un tetrahedro re-

gular, mediante cuatro drbitales hleidOS‘SUB. Los cuatro
enlaces con otros elementos mds electronzsatives, comd 21
ox{geno, le comunican el =sta2do dz oxidacidn +4 y -4 cuan
do se une a elementos menos =lectronegativos como los me-
tales, formando asi 1los llamados siliciuros., Asimismo, -
orescnta estados de oxidacidn +2 § -2 auncue en grado mu-
cho menor al +4 y -i: ademds en alsunos casos-llega a ore
sentar el estado de oxidacidn -3. Estos sstados de oxida-
cidn son el resultado de2 enlaces de tino covalente que se
presentan en el silicio,

El silicio puede situsr electrones en orbkitales d, y
actuar, a veces, con valencias superiores a +4. Por ejem-

nlo en el idn SiF 2 .

La estabilid~d de los compuestos en estado ce oxida-
cidn +4 del silicio & de los enlaces tetrahédricos se de-
be a que mediante ellos, el 4tomo eleva a ocho el numero



de electrones de su ultima cana, saturédndose electrdnica-
mente., la disminucidn de estabilidad se explica de la si

guiente manerz: al elevarse el numero atdmico del elemen

to, la molécula se inestzbiliza wpor el hecho de cue esos
electrones corresnonden a la §ltima capa de sus Atomos y

existe un nimero tedrico mds elevado de electrones, asi -
nueden admitirse en €1 mds de 4 electrones de otros Ato-

mos; por lo adue los halozenuros de silicio cuadrivalentes
pueden formar facilmente complejos a2l admitir la donacidn
de vares électrdnicos de parte de los 7ue han de ser sus

ligandos, estabilizandose as{i.

Bste elemento presenta la ovroniedad de formar dcidos
entrando en el gruvo atdmicc negativo 5 otarte anidnica de
los mismos, 4 bien en los =niones Ade sus sales. Asi, hay
silicatos (265 del silicio en la corteza terrestre que co
rresvonden a silicatos ninerales). Zste elemento tiende a
formar 9i-5i, pnero en menor grado que la
aque dstas presentan una enercia mds elevada que

cr (u

Hecho contrastante es la ricueza de silicatos minera
les y la pobreza de compuestos de silicio orgdnicos, & -
contenidos en el organismo. Por las diversas formas que -
presenta el silicio, se observan diferentes comvortamien-
tos auimicos de é1. Por ejemplo, si el silicio ¢s crista-
lino, esnecialmente puro, es marcadamente inerts a todos
los 4cidos incluyendo al 4cido fluorhfidrico, no =s{ el si
licio ~"ue se obtiene vor reduccidn de Fattermann, en ¢
de se emnlea magnesio vara obtenerlo, éste se disuelve ri
vidamente en HF acuoso, orobablemente por un alto eonteni
do de 3i0O2 y MgO.

Todas las formas de silicio reaccionan con sustan--—
cias alcalinas acuosas y después es disuelto vor ellas:
Shl o 4OH--—-————.Si02_ + 2H,

Al i -—
SiO4 + 4H20 .._____..Sl(OH)4 + 40H

4 [E1 ataque del HF hacia el silicio, se lleva a cabo
liberando hidrdgeno:



: ~ o
Si + 4HF ——— » 01F4 + 2H2

y el Si0p con HF no libera hidrégeno:
310 + Sl fji."4 + B0
8] atacue del HF se cataliza con compugstos T
mo HNOjy, K¥n0Oy4, Crojy, FeCljy § H202. BE1 HCL no ataca al si
-
D )

siliciuro metdlico:
Mg,Si + 4HCL——— 2MgCl, + 5ify

Bl 4cido sulfdrico concentrado oxida lentamente al si
licio en nolvo. E1l silicio se disuelve lentamente en -
H PO4 al 30% y = 23OOC, dejando un precipitado zelatinoso.
E{ HNO3 dilufdo no lo ataca, pero concentrado y caliente §
fumante oxida al silicio estando £ste en forma de polvo
muy fino.

Comn una manifestacidn de la ~ran reactivid=d del si-
licio con los haldcenos, se ha visto dque aril 4 alquil ha-
luros en fase 1iruida atacan al silicio en volvo, especial
mente en presencia de cobre en volvo, para formar el corres
pondiente aril 4 alquil halosilanos.

g |21 silicio cristalino caliente a 9500, en nresencia de
aire, es atacado nor el oxigeno originando el 5102 muy len-
tamente; el S8xido de silicio formado de esta manera en un
horno a 950°— 1160° es 2 lo cue se le llama silice vitrea.

B1 fldor y cloro no atacan al silicio. 31 fldor se com
bina con el silicio en nolvo a tempcratura ambiente; si la
masa se calienta a la incandescencia y se enfria luego, los
cristales formados son de SiF,. El cloro gaseoso se combi--
na con el silicio pera dar SiCly sdélo en condiciones muy
especiales. Los vapores de bromo atacan sdlo alzuna forma
reactiva de silicio reducido a temperatura ambienteé pero
este método se emnlea cuzndo se febrice SiBr, a 5007, Z
yodo tambien origina SiI4 a 50090. Los vapores de azufre
se combinan ragidamente con silicio a 600 y los vapores de
f8sforo a 1000 . La reaccidén entre HC1l y silicio origina -
productos tales como SiHC1ly usando el EC1l diluido con hidrd
geno; el HBr oroduce compuestos talets como el SiHBr3.
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%1l silicio elemental es atacado a elevadas temperatu
raslﬁor el cloruro de metilo, para obtener los metil clo-
ro silenos. Bromuro de metilo, cloruro de etilo y bromuro
de etilo en fase gaseosa tambien reaccionan con el silicio
elemental vara formar organo silanos; el clorobenceno re-
quiere una temperatura de 400 C 8 mds para reacciomar, pe-
ro si se agreza cobre 8 plata como catalizador se obtienen
buenos resultados de fenil clorosilanos. Muchos otros al-
quil y aril cloruros y bromuros se usan para obtener orga-
no halosilanos, etc.

Los metales nueden reaccionar de tres maneras con el
silicio: metales que forman siliciuros por unidén directa -
con el silicio; metales que disuelven al silicio (8§ que -
son disueltos vor é1) sin formacién de compuestos binarios;
y metales que son inertes junto al silicio. El1l silicio -
reacciona con el 79% de los elementos auimicos, formando -
por lo menos 160 compuestos binarios.J

/2Bl silicio elemental no reacciona con Be, Ag, Au, Zn,
cd, Al, Ga, In, Cu y Sb, para formar siliciuros; el Hg, Pb
Th y Bi son totalmente inertes en oresencia de silicio. El
Ge constituye una excepcidn, pues con el silicio forma so-
luciones sdlidas, debido a que los dos sdlidos tienen la -
misma estructura cristalina. Bl silicio y el carbono reac-
cionan por difusidn, formando un carburo de silicio sdlido
oue es muy estable (se disocian a 27000) y poco reactivo -
ya cue el 4cido sulfirico y el 4cido fluorhidrico no lo a-
tacan., |

f) Produccidn y uso industrial.

B1 4xido de silicio natural y los silicatos
son sacados de minas, por lo que la industria minera se en
carga de su exvolotacidn.

Los procedimientos industriales pnara obtener el elemen

' to puro, son la reduccidn del $5i0p con Mg 6 C en el horno -

eléctrico: . -
2C  + Slo2 ——— Si + 2C07

Tn esta reaccién se emnlea coke, arena cuarcifera y e

lectrodos de carbdn. El silicio se obtiene 1liouido, y es -

el nrocedimiento m4s utilizado en las minas de Nidgara ob-



|
teniendose silicio del 97 al 98 7%. Como reductor se usa
tambien aluminio § carburo de calcio.

> HICE

3510, + 2CaC, —— 351 + 2Ca0 + 4CO

Ademds en la fabricacidn del grafito se nroduce tambien
sSilie ol
3C + 8102 ———— 5iC  + 2CO
SiC —— Si + C (grafito)
La reaccidén se produce en un horno termo eléctrico
de calentamiento directo, muy largo (hasta 10 metros);
se vierten en &1 capas de coke finamente pulverizadas
(a veces, antracita triturada y alquitrdn), aserrin y a-
rena curcifera. lLa resistencia que la masa opone al paso
de la corriente, produce una elevacién de la temperatura
(més de 40000) cue convierte al coke § antracita en gra-
fito.

i

Bl silicio se purifica por tratamiento con disolven
tes § nor destilacidn al alto vacio; se llega a obtener
wna pureza del 99.97 % & més.

Ia silice natural y los silicatos se usan para la -
industria de la construccidn, y una pecuefia parte para -
1a industria cerdmica. Una minima provorcidn de ia sili-
ce producida nor la industria minera, finaliza como sili
cio para la industris metaldrgica y una vecuefia cantidad
eventualmente v4 para orocuctos cuimicos, tales como si-
licatos solubles, silicones, etil silicatos y el elemen-
to puro. Bl uso industrial del silicio en forma de alea-
ciones se inicid a princioios de este siglo, al desarro-
llarse el horno eléctrico, los altos hornos y elevarse -
la produccidn de hierro y acero. Las aleaciones dz sili-
cio (llamadas siliciuros) se emnlean en la industria me-
taldrgica para alear, desoxidar y reducir agentes forma-—
dores de aleaciones tales como el ¥n, Cr, ¥ y No. in la
industria de los metales no ferrosos, el silicio se uti-
liza para formar aleaciones con el Cu, Al, Vg y Ni. El1
ferrosilicio de 75% de Si se usa como recductor en la pro
duccidn de ¥g,  Otro mso de tipo industrial es la silici-
ficacidn, oue fes la imoregnacién del hierro con silicio,

T
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1o curl forma una cubierta cue contiene 14.5% de cilicio,

el cual mejora la resistencia a la corrosidn, al calor y

2] fes-aste. Bl proceso de silicificacidn consiste en ce-
lent=r el hierro 8§ =1 acero en contacto con carburo de si
licio 4 con ferroolllc1o (o mezclas de éstos) en atmdésfe-
ra de cloro de 930 a 1006° C; ouiiendose formar cubier-

tas de curlouier profundidsd entre 0.005 y 0.1 pulg. Las

cubiertas contienen 147% del silicio en la suoerficie haas

ta una profundidad de las 2/3 »nartes del grueso total.

‘Bn el ramo eldctrico el silicio sirve para reducir
las corrientes nardsitas. La reaccidén entre el ferrosili-
cio y la sosa cdustica se emplea en algunos lugares vpara
obtener hidrdgeno.

_ Las aleaciones de Si mds imnortantes due se encuen-
tran en el comercio, son las due se emnlean en la indus-
tria metaldrgica, esto es, las aleaciones de hierro, sy
¢r, Va, T7i, 2r, W, B, Ca, Vg, Ta y Nb.

Principales aleaciones.

Ferrosilicio.— Bl contenido de silicio en este caso
fluctda entre 8 y 95 %. Las clases mds finas se obtienen
en el horno eléctrico nor reduccidn de la silice con car
bdn en oresencia de hierro § de éxido ce hierro; las cla
ses inferiores se hacen en altos hornos. Las diversas -
clases de ferrosilicio se emplean primorcialmente en la
produccidn de hierro y acero poroue son el medio mds efec
tivo y econdmico pares desoxidar (eliminar los dxidos y -
el oxigeno del hierro y el acero fundido) y vara formar
aleaciones, due me joran las propiedades fisicas y cuimi-
cas, la resistencia a la traccidn y el punto cedente 8
de deformacidn. En el caso del acero, el Si sumenta la -
resistencia a la traccidén de los aceros estructurales y
este tino de acero se usa en léminas de acero due se em-
olean en aparatos eléctricos para ahorrar energia. En
algunas clases de acero inoxidable aumenta la resisten-
cia a 1la corrosién y a la oxidacidn a altas temveraturas,
ademds reduce =2~entes d= oxidacidn necesarios (6xidos de
cromo a cromo, etc); en 1o fabricacidn de hierro colado
es Util para controlar la cantidacd de srafito.




Aleaciones de silicio y mangareso.- Se fabrican vpor
reduccidn de minerales de mangane=zo con carbdn, en presen
cia de ={lice 2n el horno eléctrico. Estas aleaciones son
desoxidantes poderosos “us eliminan los »nrocuctos de oxi-
dacidn contenidos en el acero mds eficazmente ~ue el fe-
rrosilicio sdlo.

Aleaciones de silicioc y cromo.- Se fabrican en el -
horrio eléctrico. ILas aleaciones nobres en carbono se uti
lizan princinalmente en la fabricacidn de =2ceros inoxida
bles para reducir escorias ricas en §xidos de cromo y 2-
fadir cromo al acero en forma de aleacidn baja en carbo-
no. ®stas aleaciones se utilizan tembien vara fabricar
aceros 21 cromo con altc contenido de silicio y hasta 1.5%
de cromo.

Aleaciones de Ca, 'm y S5i con aleaciones de Ca.- Se
utilizan como desoxicantes potentes y de accidn rdpida
para nroducir aceros limnios.

Txisten otras aleaciones con propiedades seme jantes
talec como silicduros de VMg, aleaciones de Al y Si, ferro
silicio y zirconio. Siliciuros de Va y Ti se afaden 2l -
bafio de acero fundido en forma de aleaciones de hierro ri
cas en silicio.*

Bl silicio extremadamente puro se usa como semicon-
ductor en transistores, rectificadores y baterias solares.
Tos disvositivos de semiconductores aprovechan la circula
cién de corriente en un sdlido, asi un semiconductor como
lo es el silicio, posee conductividad inferior a la de un
conductor nero suverior a la de un aislador. El silicio -
resulta mds adecuado que el germanio nara dispositivos de
alta potencia, debido a cue tolera temmeraturas mucho més
elevadas., La habilidad de un material para conducir co-
rriente (conductividad) es directamente vrovorcional al -
'nimero de electrones libres (voco retenidos) existentes —
en é1 mismo. Iste tipo de silicio se obtiene de una mane-
ra muy esnecial nara cue esté puro y en forma de cristales.
%Wl silicio en form= de obleas nara rectificadores son re-
banades de cerca de 0.4 mrm cortadas vernendicularmente de
un cristal y soldado a dos nartes d=2 molibdeno del mismo



teme#fio; la soldadurs usade vnera un lado de la oblea de

Si es de une aleacidén de aluminio opuro, el cual difunde
é¢entro del silicio a unas velocidad C“ntIO;a“a durante el
proceso y 2si establece la regidn conductora (semiconduc
tora) tino D: La soldadura usada nara el lado ovussto de
la oblea de S5i es de o;ata-nvao-Jntlmonlo, la que Llfrg
de dentro del silicio y estabiliz=z la regidn tino n del
material., Los materiales semiconductores se prenaran en
estas condiciones especicles noroue los electrones exte-
riores § de valenciz de los A+tomos indivicduales estdn -
fuertemente vinculados a los elecsirones de los dtomos ad
yacentes nor ligaduras entre pares de electrones. Debido
a cue esas estructuras no noseen electrones libres, los
materisles referidos son malos corductores en condiciones
normales; una forma de alterar la estructura reticulada

a efecto de liberar electrones, consiste en agregar vnedue
#flas cantidades de otros elementos con estructura ztdmica
diferente. Ta rectificacidn entonces ocurre en una inter-
fase p-n; la temveratura podrd limitarse 2 un mdximo de
200°C para evitar m4s difusién 8 un cambio renentino de -
las caracteristicas; la oblea en sandwich se solda con -
una masa de cobre en el caso de la transferencia de calor
desarrollado durante la operacidn de sunmerficie de agua-
fria, sire-frio, aue sirve proniamante para enfriar y pro
teser; las obleas de silicio de este tivo overarian a den
sidades de corriente de cerca de 13C000 A/in2 max. con -—
una eficiencia del 90 al 97 %. %n el otro extremo, las o-
bleas de silicio para las celdas solares podrian acarrear
algunos micro-amoers por pie cuadrado.

®n cuanto a los comouestos del silicio, existen los
detergentes nara uso doméstico e industrial aque consumen
gran varte de la produccidn de silicato de sodio; tambien
se encuentran en el mercado nezsamentos 2 base de silica-
tos, soles de silice activado para clarificar aguas y 11
cuidos de desecho, se ocunan tambien como dismersantes -
de lodos. Ia incustria textil ocuva silicatos vpara blan-
nfear y wara 12 oreparacidn de las fibras, en la fabrica
cidn de pavel nara mejorar lss cualidades de imnresidn,
5 tambien el papel se recubre con pelfculas de silicatos
resistentes a las grasas; hay silicatos cue se ocuvan co

\/
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mo aglutinartes industrizles, adhesivos resistentes al -
fuego, impregnzntes del asbesto y matericiec 2islantes.

TLa silice vitrea se emnlea n2ra concentirar los éc1—
dos sulfirico y fosférico, enfriar y condensar dcido ni-
‘trico, para zgenerar, enfriar y absorber £cido clorhfdri-
co, etc. se emnlea en la produccidén de compuestos fluor-

escentes, en la fabricacién de avaratos resistentes al -
C°1or intenso, como bobinas, tubos de reaccidn de vnared
doble y celdas de reaccién; ademds protecciones vpara los
vpares termo eléctricos hechos de metales preciosos. Se u-—
sa como medio retardador para lineas de retardo ultrasé-
nicas, esto sirve para controlar le frecuencia en los -
sistemas de radar y en las computadoras electrénicasz

3 Ta gel de silice sirve como adsorbente de accidn se
lectiva, se usa vara secar aire y otros gases én siste -
mas estédticos, etc.

f) Principesles compuestos del silicio.
Compuestos de Si (1)

a) Widruros.- Tambien conocidos como silanos, son exclu
sivamente compusstos de silicio e hidrégeno y sélo lle-
gan 2 6 los conocidos, ellos son: SlH4, 813H Si H6’ -
SiH, SiyH,, etc.

b) Siloxanos.- Son los derivados oxigenados de los sila-
nos y presentan la siguiente estructura: SiH3—O—SiH

¢) Siloxenos.- Tambien derivados de los silanos, € més
importante es el s1loxeno, polimero de fdérmula SigHg03.
) Haluros.- El m4s comin SiF, pero existen algunos -
otros como: SiCl, SiBr, 3il.

e) Siliciuros.- Son compuestos de Si con metales, oudien
do ser del tipo: NaSi, ¥Si, RbSi, CsSi, CaSi, y cue pue -
den considerarse de caracter metdlico, no asi CoSip ¥ -
RhSi, cue son mds intermetdlicos, etc.

Jompuestos de Si (11)

a) HYidruros.- 71 compuesto méds conocido es el nclisilano
de férmula SiHp.

b) Haluros.- Sntre los haluros de Si (11), existen los -
siguientes: SiFp, SiCl, ¥y SiBrZ.
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c) 0Oalcogenuros.— Son los 6xicos de silicio, tales como
el Ji0 ¥y 3i”2, se precentan en diversss variedades cris-
talinas: susrzo, tridimita y cristecbalita; cada una de -
e’las ¢ polimdrfica con formszs ostables a dis*irtas tem
peratursas,

®1 cuarzo es duro, tenaz, refrzctario y resistente-
a los 4cidos. ©n la industria de 12 construccidén se uti-
lizan cantidsdes enormes de arenas de cuarzo para hacer
mortero y hormigén, como arena de moldeo y como abrasivo
en papel ée lija. Ta cuarzita se emnlea como niedra de
construccidn y 1los ladrillos de sflice se usan mucho pa-
ra 1las coronas de los hornos destinados a la fabricacidn
de vidrio y acero. Los cristales de cuarzo de alta cali-
dad se usan en instrumentos épticos. @1 cuarzo tiene una
estructurs cristalina formada de tetrahedros de Si04_ 15
gados entre si en una red tridimensional.

Ia tridimita es 1a forma estable de la silice sélo
entre 67oy 14700; nero como no se pudo convertir en la -
forma estable de cuarzo, es un mineral cue se encuentra
en rocas volcdnicas, pnor lo cue no tiene anlicacidén como
tal.

Ia cristobalita es la forme establg de la silice =2
altas temneratgras y estable desde 1470 C hasta su opunto
de fusidn 1713 C.

Siliciuros metdlicos

Gruno l.- Con el litio forma comnuestos como los siguien
tes: LiygSi, Li?Si y 1115514. ®1 sodio forma siliciuros -
ternarios como el NaAlSi, y siliciuros binarios como el
Na,Si. “on el notasio existe el KSi, y el ¥Sig; Compues-
tos an4logos se forman con el rubidio y el cesio.

Arupo 11l.- ™1 berilio forma con el silicio un sistema eu-
téctico simnle, sin comnuestos. Con el magnesio forma el
familiar Mgo5i v con el calcio fa~Si, CaSi y CaSip.

Aruno 111l.- Sxisten comnuestos tales como 1os aicuientes:
R,Si, AlgMe,"eSig, AlCuMgSi, Al'mii, Al7eSi, los cuales -
son llamadoS aleaciones.

Aruno 1V.- 71 silicio y el germanio se uren en todas »ro-
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porcirnes en el estzdo 1iruido v “orman uns verdzdera S0
1scidn sélida. Bl estafio Ii~uide 7 =1 silicin se mezclarn
er todns mronorciones nero sin formar auncsa une sclucidn
sélid=. ®B1 niomo y el =silicin no se merclian Vv ro forrian

comnpuestos,

m

Siliciuros ¢e los metales de transicién.- %=1 sistema Ti-
Si muestra tres comﬂuestos mi57i,, T3S vy 2aSion wXis
ten ccomnuestos serejantes del silicio con el Zr, V, Xb,
v Ta nero ~ue no tleﬁeﬂ uso industrizl. Zon el cromec for
ma varios comnue:ztos tales como: Or3Gi, r'r2Si, CrSi y -
CrSi,, vero son de mds imvortancia los siliciuros terna-
rios como: AlCrSi y A113Cr4u1 usados en aleaciones de -
aluminio. Por la importancia de las aleaciones se han es
tudiadn extenssmente los compuestos ¢ée n y Si de los -
cuales existen los sifuientes: Vn3Si, ¥nSi, MnSio usados
nrincinalmente en aleaciones con acero. 351 sistema Fe-5i
es de cran imnortancia, pues actua como desoxidante del
acero y esvecialmente para el laminado magnético del e-
guino eldctrico para corriente alterna (transformadores,
motores, reactores, etc), los compuestos conocidos son:
1“e381, Fe351 , ®eSi y FeSi,. Existen seis comnuestos de
Co vy Si, dos de ellos aun no c=racterizados, siendo los
cuatro restantes los sicuientes: CopSi, CoSi, CoSip, -
CoSi3. Con el Ni y el Cu existen comnuestos semejantes.

~“iliciuros de los elementos 4f y 5f.- Los siliciuros de

lTos lantdnidos han sido estudiados muy poco, conociendo-
se compuestos como: LaSi,, CeSi, CeSip, PrSip, NdSi, y -
SmSis. De los actinidos, unicamente han sido estudiados

los comnuesfos cue se forman con silicio de Th, U y Pu,

conociendose los sicuientes: ThSi, ThSio, Th3Siz, U351,

U3Sig, vsi, USi,, USiy, NoSi, NoSi, y PuSip.

Nompuestos de silicio 1V

a) Yidruros hinarios Sin”?m 2(silanos).- “ntre los m#s -
5 . N+

imnortantes estan:

i . o S .

;}“4, SLH6, >i3Ha, S5ipH 9 ¥y una mezcle insenarable de -
SiygHys con SigHy.

84 2 Y . ,
b) HYalomonosilancs, SiHpX, ., - 8on derivados halogena-



dos ¢el 5iF, ~ue oricina el SiH,C1 4§ SiH.Br, etc. Tam
existen compuestos como los siguientes: SiHnCT1 @
SiEC1,7, SipHs5I y 3iHC1F,.

29

c) Pseudo haluros.- Sor los cianuros, cianatosS & 1isociana
tos de silicio tales como: “1H37N. Son compuestos de al-
guna dificultad varz su obtenciodn.

d) Silicones.- La descompcsicidn de halogenuros de trial
quil silanos nor medio de asma, conduce a la formacidn de
siloxanos. alauilicos sustituidos, si la misma reaccidn se
avlica a comnuestos SiRpXp se obtienen silicoles (compues
tos en aue el grupo Xp, ha sido sustituido por un grupo -
-OH) como intermediarios y el condensado por pérdida de -
agua forma sustancias que contienen un mayor 8 menor nﬁmg
ro de gruvos -SiRo- unidos a través de dtomos de oxigeno,
éstos han sido los llamados silicones.

e) Silazanos.- Son compuestos en los cuales los 4tomos
de silicio estan unidos vpor medio de gruvos -NH-; los com
puestos ciclicos de este tivo son llamados ciclosilazanos.

g) Actividad bioldgica.

Bl silicio es un constituyente menor de los tejidos
de animales y plantas, y avarentemente siempre se encuen-
tra disuelto en forma de silica hidratada 6 4cidos silici
cos. En los tejidos animales existe un 1% de silicio, pe-
ro en algunas especies de aves el contenido de SiO2 lle-
ga a ser del 40%. El trigo generalmente contiene del 2% -
al 4% de SiO2.

%n ninguna planta § animal, el silicio tiene alguna
influencia especifica en las funciones metdbolicas ni en
las percepciones sensoras § motoras. Ia presencia de sili
cio dicsuelto en los organismos vivos parece ser due es -
inevitable, ya que todo ser vivo, plantas y animales lo -
contienen,

Bl SiO? es una forma especifica, reactiva cuando es-
ta anhidra, causando una fibrosis tinica en personas que
inhalan directamente vanores cue lo contengan. Dichas fi-
brosidades se forman en los pulmones. Se ha visto due el



porcentaje de vnersonas a las que afecta la silice, es muy

nequefio, tomando en
cue estan exouestas

Tn resumen, el
sistemas bioldzicos

cuenta la zran cantidad de personas -
a é1.

papel del silicio en relacitn con los
es pasivo y generalme~te es un elemen

to benigno; por lo general no es téxico y exceotuando la
silicosis, no interviene con el funcioramiento de los se-
res vivos. Adem4s 1la sflica y los silicatos son benéficos
para nutrir a las vplantas, ya que incrementan la capta-
cidn de fdsforo de los fertilizantes a base de fosfatos,
y por supuesto el silicato de notasio es un auxiliar en -
este tipo de procesos por su contenido en potasio.



¥STODOS ANALITICOS

Método No. rétodo analitico

1 Activacidén neutrénica

2 spectrO‘rafla ’

3 Potencial termoeléctrico

4 Fotometria

5 rétodo de 1a British Standards Inst.

6 Conductimetria

T Potenc1ometrla i

8 Volumetria

9 Cromatografia en papel

10 Gravimetria

3l Polarografia

12 Colorimetria

13 Espectrometria de masas

14 Cromatografia de gases

15 Radio-activacidén

16 Sspectrofotometria

17 Intercambio idnico

18 Termo fuerza electromotriz

19 Fotometr{ia automdtica

20 Extraccidn por solvente

21 Absorcién atdémica espectrogrifica

22 Emisidn atdémica esnectrofotométrlca

23 Termometria

24 Descomposicion atémica de UF-absorcidn
espectrofotométrlca

25 Esnectrografle de rayos X

26 Absorcidn atdmica esnectrofotométrlca

27 Andlisis térmico diferencial

28 Extraccidn por solvente—espectrofotometrla

29 Extraccidén vor solvente—notenC1ometr1a

30 Co-nre01n1tac1on—esnectrofo+ometr1a

31 Extraccidn nor solvente-oolarograf1a

32 Activacién deuterdnica

33 Activacidén de partfculaz cargadas

34 Cromatografia en columna

35 Fluorescencia atdémica e sepectrofotométrica

36 Cxiﬁacién—esnectromc,zla

27T . Intercambio 18nico-aspectrafotonetria
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rétodo No. v&todo analitico

38 Cromatografia gas-sélido

39 Activacidn idnica

40 Flectro-micro-exploracidn

41 Activacién de particulas cargadas

42 Activacidn de 3He

43 Espectrofotonetria en infrarrojo

44 Fluorimetria

45 Espectrofotometria en ultravioleta

46 Dispersidén neutrénica

47 Activacidn neutrdnica automatica

48 Atomizacidn sin llama

49 Pluorinacibn-GILC—emisidn molecular
espectrofotométrica

50 ¥étodo cinético

51 Excitacién de lasser

52 Ultra violeta indirecto

53 Infrarrojo 19

54 Resonancia magnética nuclear ~°F

55 Activacién protdnica

56 Espectrofotometria automdtica

57 M&todo automdtico

58 Comple jometria

59 Intercembio iénico-espectrografia

60 Absorcién de rayos gama

61 I8n-micro exnlorador

62 Intercembio iénico-gravimetria

63 Amperometria

64 Espectrografia de rayos x automdtica

65 Absorcién atdémica espectrofotometria
indirecta

66 Espectrografia-fotometria automdtica

67 : Difusién-espectrofotometria

68 Potometria de flama indirecta

69 Microsconia electrénica-espectrografia
de rayos X

70 Bombardeo idénico-esvectrografia

e Activacidn neutrdnica-espectrofotometria

72 Intercambio idnico-gravimetria

73 vétodo oufmico luminescente

74 | Polarografia



Método No.
75
76
77

pectrofotometria
i
de lvente-fotcmetria
L
Cromatografia gas-Tiouido



iidtodos 1
Anélisis de Si

ens

ligas de Al-5i
fierro tundido

con otros elemen—
tos

fierro

Mgl

meteoritos 2769
Ni

Ni-Si-grafito
compuestos orgé-

nicos

compuestos orga—
no siliceos
Ainteroamhio en

H._PO
rdcad 2769

hierro

compuestos de U

en vélvulas electré-
nicas

materiales lumines—
centes

nitrato de torio

en manganeso 15

5714

2803

2150

3802

4611

4549

1066

ANALYTICAL ABSTRaCS. 1965. Vol. 12

3 4 5
6480

611

171317

3904

617
1731
5780

2753

6

150
5854

5853

1769

1119

c

622

10

6464

1

T2



Métodos 14
Andlisis de Si ent

gases 3730
separacién de W
fierro(I1I)

presencia de Ca y
fierro

16

3807

17

ANALYTICAL ABSTRACS. 1465. Vol. 12.

25

1074

"
\n



Nétodos 1

Anlisis de Si en:

agua de calderas y

presencia de fosfa—

tos

boro

oriolita y ‘fluoru-

ro de Al

ferromolibdeno

cenizas de chime-

ne as

fosfuro de galio

grafito 513

materiales inorgé-

nicos 2364
2959

compuestos orgé-
nicos

plutonio

productos de Ti in-
dustrial

silicatos

acero

diboruro de zir-
conio

1193
1196

4146

3570

ANALYTICAL sBSTRACS. 1966. Vol. 13

4 6 1
3513
2284 1218

4637 4147
2304

8

1782

2258

2902

16

1013

13

2208

18 19

166

2359

9¢



Métodos

Anédlisis de Si en:
Al

materiales biolé-
gicos

cemento

cobre

latén & bronce
meteoritos
mezolas de 8102 y
Al1,0

-;3.%1.1.- no es-
pecificados

agua natural
compuestos orgé-
nicos que oconten-
gan Py Ti
presencia de Al
presencia de 5102
taloco

' simultaneo con

As y P

presencia de alid-
mina y grafito

ANAIYTICAL ABSTRACS. 1967. Vol. 14

1 2 Y 10 12
4866 2093
4475
1421
4335
1433
4754
1356
1421

16 25 47 5T
606

5434
1304
1304

3863
1226

1538

(i

1358

Le



Hétodo

Anélisis de bi en:
sedimentos marinos
metales

minerales menas y

rocas

presencia de altas
concentraciones de
NaCl

silicatos

saliva

como molibdo sili

cato

1 4
7213

194
6792

ANALYTICAL ABSTRACS. 1968. Vol. 15

10

2582

16 18
118

5853

721

5285 1330

~



Métodos

Andlisis de Si en:
pelfoulas delgadas
minerales, menas y
rocas

presencia de boro
materiales no es-
pecificados

ANALYTICAL ABSTRACS. 1969. Vol. 16
1 4 25
1818

88
193

1150

62



Métodos 4
andlisis de Si enj
bauxita

fierro fundido 1422
germanio

hierro

aleaciones no
ferrosas

presencia de fés-
foro

zeolitas

10

1337

ANALYTICAL ABSTRACS. 1969. Vol. 17

13 16 18

2050
2112

2065

23 78
2620

192

(]9



hétodo:

Anélisis de S5i en:
éxido de niobio
refrigerantes de
reactores nuclea-
Tes .
materiales vegeta-
les

potasa

con Py As

éxidos de metales
de tierras raras
silicatos

chatarra
acero
tantalio
titanio
aleacién W-Co
agua

sodio

1

1801

3833
3866
1659
2411

890

2516

119

198
199

1660
3990

10

2387

16

4418

ANALYTICAL ABSTRACS. 1970. Vol. 18

21

3897

22 25

2236

3863

26 27 28
3891
117
2317
3991
940
888
3881

113



Método: 1
Anélisis de Si en:
sales alcali-me-
tdlicas

aleaciones 766
Al 6 aleaciones

con Al

ligas Al-Si

bauxita

tribromuro de boro
cemento, ladrillos
vitreos y piedra ca-
liza, mezclas en bru
to

arcillas

cracking catalitico
ligas de Ca-Si
materiales ferrosos
granate

fierro

meteoritos 3364C

1491

1528

118

ANALYTICAL ABSTRACS. 1970. ¥ol. 18
8 10

3858

3990

16

3139

3992

21

2282

22

23

3018

24

2452

3137

25

3211

848

et



létodos

Andlisis de 51 en:
como ac. molibdo-
silicico

felasspato
ferro-silicon
minas de fierro
niobio

4491

26

1385
2198C
3554
4494
4048
3991
3991

ANALYTICAL ABSTRACS. 1970. Vol. 18

28 29 30 31

2385 3857 3993

888

€€



Métodos 1
Anélisis de Si ens
aldmina

aleaciones
aleaciones con Al
aluminio
antimonito de Al
materiales biolé-—
gicos 2388
nitruro de boro
carbonatos

cemento
grafito 4807
fierro

minas de fierro
aroilla roja
piedra caliza
minerales, rocas,
menas

aleaciones de Ni
polimeros
semiconductores
éxidos de plutonio
silica

silicatos

silicato de sodio
acero 4887
viscosa

muteriales no espe—
cificados

3749
3910
3752
2112
4713

1081

2151
235
1270

4586

2184
2276

4590
5335

34
1089

ANALYTICAL ABSTRACS. 1970. Vol. 19

16

4170

21

2036
4303

22

3803

25

278
1325
3081

2790
2794
4699C

275
3549

2158
2161
2976

4986

26 28
1094
4985
2178
2159
2156

35

3044

3803

ve



Andlisis de Si en:
cueros

agua

cemento vitreo

36 37

4084
1828

ANALYTICAL ABSTRACS. 1970, Vol. 19
40

3085



ANALYTICAL ABSTRACS. 1971. Vol. 20

Métodos 1 2 4 5 12 16 22 25 26 44
Andlisis de Si en:
aluminio 3651 4521

mosto de cerveza,

materiales de ela-—

boracidén, cerveza 2706

materiales biolé-—

gicos 3136

casiterita 2393

cemento 227

minerales de Cr 3782

cenizas de hulla 6

carbén de piedra 1051

ferritas y materias

primas 1003

ferro-fésforos 2411

galio 91

fierro 1004

aleaciones con Fe 1669

aceites lubricantes 1134

magnesita 6 dolomita 3062

meteoritos 973

minerales, menas

& rocas 3824

6xido de lio 985

metales refracté~-

rios 163 5

silicatos 1030
. 1049

incrustaciones 1051

escorias 81 2411 3824

3854
minerales sulfuré-
808 3061
suspensiones de aguas
de calderas 214> p
telurios 3719
materiales no espe-

,oificados 3698 925 4541 51 1217

9¢



Método:

Anédlisis de Si en:
aleaciones con Al
minerales de Fe
mezclas de 6xidos
minerales gon ni-
quel 6 lateritas
plutonio

acero

materiales no es—
pecificados

ANALYTICAL ABSTRACS. 1971. Vol 20
10 11 19 25 26 45 48
2944 2944

1517

3834
3691
1675 200

47

2455

2455

2968
3023

LE



ANALYICAL RBSTRACS. 1971. Vol. 21
Mé&todo: 1 2 7 10 11
anflisis de si en:
aluminio 3285 3912
materiales no es-
pecificados 1001 4501 999 867 747
minerales de Al 954 %
carburo de boro 2451
cerémica 4128
arcillas y suelos 4125
cobre 3912
minerales de cobre 52
meterizles feacales 2169
Fe-Cr, Fa-4n, Fe-5i
6 ai-Mn 2578
aleaciones S5i-Le en
alambres de cobre 2423
fierro 3397 :
minerales de la lana 3427 3427 -
minerales, rocas y
minas ’ 4125
molibdatos 1806
plantas 2169
plutonio 987
arena 4556
escorias de metales 3427
acero 1121 3912 :
aleaciones con Ti 2508
uranio 987
firro moldeado blan-
cao
6xido de zinc 3272
aleacifin con zirco-
nio 137

13 16 19 25 26

8t



METODO: 1
Anéflisis de Si ens
sistemas de corrien

tes no acuosos 1378
aire contaminado

Ca-Si § ferro-si-
licio

cemento & materia-
les de elaboracién
minerales de cromo
é refractarios
galio, arseniuro de
galio, fosfuro de
galio

fierro

piedra caliza
aleaciones Fe-Mn
minas de fierro
minerales menas 6
rocas

presencia de As

Ge § P

silicatos
incrustaciones

escorias

acero '730
hojalata

titanio 3122
éxido de U

éxido de ftrio
siliciuros

1213
4548

1572
4049
3146

4041

3172

3908

ANALYTICAL ABSTRACS. 1972. Vol. 22

4 8 10 16 25 26
3942 706 2202
4013
3118
3038
1579
1518
1519
1536
1536
97
2214
3060

55

1426

56

169

3158

3158

3158
3158
3158

51 58

2321

107

6¢



Métodos 1
Anélisis de Si ens
desperdicios de

alt os hormos

sangre

acero

materiales lunares 321
unglientos

petréleo 6 produc-

tos de 61

silicatos

carburo de silicio
aleaciones de Si-Ce
ditionato de sodio

Na 6 NaCl

las esfenoides
tantalio

estano

a

éxido de zirconio (1V)
materiales no es—
pecificados

1465
4665
286

3164
3886

2571

61
3716

1387

198

ANALYTICAL ABSTRACS. 1972. Vol. 23

8

3435

10

184

13

2608

3126

16 25 26
3082 3083
3798
1494
5007
1473

40

1496



ANALYTICAL ABSTRACS. 1972. Vol. 23

Métodos 2 25 26 51 59 60
Anélisis de bi eni
arseniuro de galio 3769
aleaciones de Si-Ge 3799
acero 271 4604 4612 2160

1451

v



Métodos

Andlisis de Si en:
aire impuro
alumino-silicatos

bauxita
refractario dg-Co
minerales de cromo
6 refractarios
diamante
ferro-vanadio
grafito

minerales de hie-
rTo

incrustaciones
materiales lunares
minerales menas y
rocas
organo-silicones
y ésteres 6 &cidos
fosforosos
semiconductores
silicatos

presencia de P, Ti
Yy 4r

escorias

acero

aleaciones termo-—
eléctricas
compuestos de torio
6xido de Ti (1V)
disiliciuros de me-
tales de transicién
tungsteno

{irio

6xido de ftrio

2753
2131

3413

3468

2169
3398

ANALYTICAL ABSTRACS. 1973. Vol. 24

2 4 8 10 23

64
2828

2791

1572

1503

1502

2759
3402

1508

25

3498
1600

1570
1513
1682

1505
2762

7141

3396
3396

26 40 61 62

3824

800

2196

1504

cv



métodos 1
andlisis de bi en:

aire impuro 2686
Al 8 aleaciones

con Al

electrolitos de Al
bifluoruro de amonio
cemento

soluciones Pt-Cr
residuos de hulla
piedras calizas §
cenizas de carbén

Cu 6 aleaciones de Cu
Cu

minerales de £&n-Cu y
productos de flota-
cidén 703
calcita fluorada 1577
antimonita

vidrio

hierrc

suspensiones acuosas

de minerales 2900
minerales, menas y
rocas

compuestos organo-—
metdlicos

éxidos

presencia de Nd y Ni
aleacién Sn-Ni-5i
silicatos

tierra

acero

fluoruro de U (1V)
8xido de ftrio
materiales no es—
pecificados 684

2252

1579
1458

1591

763
3734

1593

ANALYTICAL ABSTRACS. 1973, Vol. 25

4 10 " 16
723

218

192

1952

2283
2951

1952
3027

25

1600

2965

3096

22917

891

3086

3086

26

844

1600
163

844

3751
844

54 55
142C
3118 -
2131

134



Método: 25
Anélisis de Si en:
aleaciones con Fe
plantas 3211
escorias

fluoruro de estré-

nio

Al 6 aleaciones-

con Al

fluoruro de bario
materiales no es-
pecificados

63

1485

64
3796
3796

65

3211

4291

ANAIYTICAL ABSTRaCS. 1973. 25.

66

1472

1472

vy



Método:

Anélisis de Si ent
aleaciones con Fe
aldmina

americio
fertilizantes
arseniuro de ga—
lio

vidrio

soluciones Tre-
vestiduras de oro
minerales, menas
é rocas

paladio

plantas

tierras raras
concentradas
barro rojo

renio

silicatos

acero

éxido de tantalio
diboruro de titanio
aleaciones W-Re
materiales no ea-
pecifiocados

866

2058

2582

2033

61

1430

163
2092

2649

865

3243
1503
2608
2070

3037

ANALYTICAL ABSTRACS. 1974. Vol. 26

1 8

801

2598

10

2748

762

16

2748

800

1462

25

2080
2081

26

686C

1m

63
2085

1481

61

1481

11/



Mévodo: 68 69
An4lisis de »i en:

aleaciones 703
materiales no es<

pe cificados 2599

ANALYTICAL aBoTrACS. 1974

9Y



Métodos 1
Anélisis de Si en:
preparaciones an-
tidcidas

minerales, menas

y rocas 3232
tamices molecula—

res

materiales refrac-
tarios

silicatos en pre-
sencia de P, Ti y 2r
escorias

acero

tungsteno

fluoruro de U (1V)
agua

agua (H)
materiales no
especificados

aire contaminado
aluminio 4C
materiales lumi-
nosos

bismuto

felaespato

hidruro de arsé-
nico

hematita
materiales inso-
lubles

minerales de hierro
te jidos tumurosos
de linfa

116
1937
3264
1925
3178
626

16
1703

92

3217

481

1260

ANALYTICAL ABSTRACS. 1974. Yol. 21

16

1260

25

1946
3275
1936

2271

691

3275

26

2160

1376
693

40 70 4]

126

1891

12

2516

Ly



Métodos 1
An4dlisis de Si enj
aleaciones 18154
aleaciones de al 6B78

compuestos de Al

tribéxido de boro

carbén, hulla &

cenizas de carbén 2B162

diamante 5890
ferro-manganeso
ferro-silicon 15161
oro

ilmenita

hierro 1B160

aleaciones de hierro

hierro

éxidos de fierro

granate-fierro-

{trio

ginerales, menas §

rocas 4B167

mezclas de éxidos

platino

fluoro tantalato

de potasio

presencia de As,

Ge y P

silicatos

silicatos 6 sul-

furos

acero 1B154
4B150

estreptowicina

éxido de tantalio

textiles

titanio

uranio

éxido de ftrio

materiales no es—

pecificados

6868

5B93
5B93
5B18

3B105

5B12Y
3B86
3BT1
5893

6935

ANALYTICAL ABSTHACS. 1975. vol. 28

4 10 16

5B184
4B8Y

6B233
5B184

4B99

4B142

6C73

3B113

25

3B4

68201

2B16

6B115

26 40 41
4B57
2B155
1B189
3875
3E3
5B6

50

1B86

214



Método:

Andlisis de Si ent
aire contaminado
materiales no es-
pecificados

50

13

4897

ANALYTICAL ABSTRACS. 1975. Vol. 28

4

3B113

5

1971

76
316

6V
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Resumenes correspondientes a 1965. Vol. 12

5714 .-
-°  Determinacién de silicio en ligas .§ aleaciones de Al-
Si. Efecto del sodio en el método espectrogrdfico. F.W. -
Smith y S.J. Williams. Metallurgia, Manchr, 1964, 70, 45 -
47.- Se establecen las diferencias entre los métodos quimi
cos y los métodos espectrogridficos en aleaciones eutécti -
cas de Al-Si, y se vié que éstos son afectados por la pre-
sencia de sodio en las determinaciones espectrogrdficas.
Se obtienen buenos resultados y concordantes entre si para
métds quimicos y métodos espectrogrdficos, usando gréficas
calibradoras separadas para el contenido de liga (i) arri-
ba de, y (i) mds que 0.002 % de sodio.

6480.-

Avlicaciones de la medicidn del votencial termoeléc-
trico en andlisis aqufmico. 1.- Determinacién de silicio en
fierro fundido. A. Krajina y J. Dolezol (Kovo-Works, Chote
bor, Czechoslovakia). Talanta, 1964, 11, (8), 1127-1134 -
(en inglés).- Algunos de los procedimientos descritos no -
dan valores absolutos de potenciales termoeléctricos. E1 -
silicio. puede ser determinado en fierro fundido con un e-
rror aproximado del 3 %. Se proporcionan algunas condicio
nes que deben mantenerse. Se discuten los efectos de la -
naturaleza de los electrodos y la comnosicidén de las mues-
tras basados en los resultados obtenidos.

677 .=

Microanalisis de fierro y acero. l.- Silicio. A. Deter
minacién fotométrica como 4cido molibdosilfcico. S. Meyer y
0. G. Koch (Chem. Lab. der Neunkircher Eissenwerk A-G; Saar
fermany). Mikrochim. Ichnoanal. Acta, 1963, (5-6), 929-930
(en alemdn).- Se d4 una explicacidn exacta del procedimien
to usado vara disolucidén de la muestra.

(1737.-

Determinacidén de silicio en fierro y acero. F. Macher
y M Gladz (Sovroner Eissengiesserei, Sopron, Hungary). Mi-
krochim. Ichnoanal, Acta, 1964, (1), 104-105 (en alemén).-
%1 método sobre el cuz2l esta basado, es el de Meyer y Koch
(Anal. Abstr., 1961, 8, 3286), se describen con todo deta-
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1le las dificultades que fueron suneradas llevando a la
oxidacidn las soluciones de fierro fundido.

3802.-

Andlisis espectrogriafico de carbdén y silicio en mate-
riales cerdmicos con metales, sobre una base de niquel. B.
I, Kostetskii, M.E. Belitskii y M. E. Natanson. Poroshk. -
Metallurgiya, 1964, (21), Abstr. No. 21G93.- Se estudian -
los cambios en la composicién de materiales de nicuel-sili
cio-grafito usados en motores, por medio de andlisis espec
tral de las superficies de los estratos, antes y después -
de 300 horas de uso. Fueron analizadas muestras con un es-
pectrégrafo ISP-28, con un generador Spark G-3 ¥y electrodo
de magnesio. El error en la determinacién fué méds S menos
el 5 %. Carbén quemado y redistribucidén de silicio mostra-

ron diferentes resultados.

1074 [ R
Medidas de intensidad de rayos X de energias cercanas

entre si, por medio de espectrometria no dispersiva. Apli-
cacién al andlisis de muestras mezcladas de silicio, -alimi
na y magnesio. J. Y. Le Troon y G. Seibel (Inst. de Rech.
de la sidérurgie, St. Germain en laye, S. et 0; Prance). -
Int. J. Appl Radiation and Isoptooes, 1963, 14, (7), 365-
380.- La técnica se basa en gluorescencia de rayos X con -
radiacién por excitacidn de . Esta descrito con detalle
los aparatgs usados; introduce un 2-4 curie cue €S una -
fuente de ~H adsorbidos sobre zirconio, un contador propor
cional y un analizador de alta vibracién con un canal an-
cho de 0.18 KeV; la presién en el equipo es de 3 torr. Bs-
te procedimiento fu€ aplicado a la determinacidén de calcio
y se aplicd tambien al andlisis de mezclas que contuvieran
Fe, Ca y Si; en este caso los rayos X no pudieron dividir-
se claramente y fue necesario resolver ecuaciones basadas
en medidas hechas a energias adecuadas y estandares en las
muestras,

1119.-

Determinacién volumétrica de silicio en rocas. L. Jan
kovits (Magyar Allami Fsldtani Intézet, Budapest Hungary).
Magyar Kém. Lapja, 1963, 18 (12) 620-621.- En esta determi
nacién, 1la filtracidén y el lavado del precinitado K2Sin -
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es larguisimo y es la causa de los errores. Estos errores
se reducen centrifugando el precipitado y neutralizandolo
con NaOH en presencia de NaF. El método es particularmente
usado para andlisis de rocas en serie, y el contenido de -
.Si puede ser rapidamente determinado en un 1 % de error.

T2 .-

Determinacién polarogrédfica de silicio en materiales
luminescentes con sulfuro de zinc.- J. Malur (Dtsch. Akad
der Wissenschaften, Berlin Germany). Z. Chem; 1963, 3 (10)
395.- Se describe un método para determinar silicio que se
éncuentra en capas intermedias de algunos materiales lumi-
‘nescentes. La mezcla se disuelve en 4cido, y la solucién -
resultante se hace debilmente alcalina con NaOH concentra-
da, después se calienta en un bafio de agua por 2 horas. ES
to asegura que todo el silicio esta presente de tal forma
que pueda reaccionar con molibdato, el cual se adiciona -
después. E1 4cido molibdosilicico es determinado por el mé
todo polarogrifico de Hahm y Grasshoff (Anal. Abstr; 1960,
7, 4188, 4703), i.e; una solucidn de HC1l con un citrato-bu
ffer; pH 2.5 con adicidn de 20 % de etil metil cetona. El
silicio puede ser detectado en un rango de 0.5 a 5 micro-
gramos por mililitro.

1066 .-

M&todo espectrogrifico para el estudio de la migra-
cién de impurezas en el citodo de oxidacidn en vdlvulas -
electrdnicas. G. I. Vidro y N. V. Maslenikova. Zavod. Lab;
1963, 29 (12), 1443-1445.- Para la determinacién de la dis
tribucidén de silicio en las capas externas de un tubo de -
niquel usado para grabar, se usa una mezcla de 4cidos (70
ml de HNO3, 30 ml de 4cido acético y 0.05 ml de HC1l) y se
pasa una corriente eléctrica al residuo de la solucidn.

97 -

Separacién y determinacién de silicio en tungsteno que
tiene incrustada plata. €. H. Toy y R. I. Van Santen (Wan -
Chang Corp; Albang, ore; U.S.A). Anal. Chem; 1964, 36 (1) -
151-153.- La mezcla fué disuelta en una solucidén de acido -
nitrico-agua oxigenada y transferida a una columna de inter
cambio idénico. Primero la plata se diluyé con una solucién
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de &cido sulfdrico-dcido fluorhidrico-agua oxigenada, el a-
gua oxigenada fué removida por lexiviacidén con una solucidn
de &cido sulfirico-4cido fluorhidrico y finalmente el sili-
cio se disolvié con HC1l 8 N. El método azul heteropolar de
Carlson Y Banks (ibid; 1952, 24, 472) fué el usado para de-
terminar el silicio. La sensibilidad total fué de 2.9 % pa-—
ra 5 muestras que contenian 250 ppm.

Resumenes correspondientes a 1966. Vol. 13

1013.-

Determinacién absorciométrica de silicio en agua. 1V,
M&todo para determinar silicio en grandes cantidades de a-
gua estancada y en presencia de fosfatos. H. M., Webber y A.
1. Wilson (Central Electricity Res. Lab; Cleeve Rd; Leather
head, Surrey England). Analyst, Lond; 1964, 89, 632-641.-
E1l método ha sido previamente descrito por Morrison y Wil-
son, (ibid; 1963, 88, 100) y sirve para determinar silicio
en agua relativamente pura, ademds es aplicable a determina
ciones en aguas de calderas alcalinas en presencia de més -
de 5 mg de fosfatos; se obtiene el coeficiente de variacién
de aproximadamente 0.4 %.

1782.-

M&todos mejorados para andlisis de depdsitos. I. Sili-
cio, aluminio, calcio, magnesio, cloruros. J. Grant (C.E.G.
B; South-est Region, Porteshead, nr. Bristol, England). J.
Appl. Chem; London; 1964, 14, (12), 525-538.- La mezcla 6 -
cenizas & materiales depositados se funde con sosa; ya fun-
dida y tibia se extrae cgn una solucidn de agua-&cido sulfd
rico-agua oxigenada a 60  durante una hora. El1 silicio se =
determina colorimetricamente, en una alicuota, por reduc-
cién del &cido molibdosilfcico con oxalato de estafio 11. Pa
ra Al, Ca y Mg, el S5i0O, se elimina por deshidratacién con -
4cido sulfdrico; los iomnes interferentes son eliminados por
electrdlisis, con un cédtodo de mercurio; Ti y Ni se elimi-
nan como cupferratos en CH3C1 de una solucidn de H2304 a un
pH menor cque I. El aluminio se determina colorimetricamente
con aluminén y Ca y Mg titulando con EDTA en presencia de -
trietanol amina, con calcén (C.I mordente negro 17) como in
dicadores para calcio mds magnesio respectivamente. Para el
cloro, la solucidén se pasa a través de una columna de Zeo-
karb 225 (forma H+), 1a filtracidén y los lavados acuosos de
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la columna se hacen alcalinos con amoniaco acuoso, concen-—
trado y titulando potenciometricamente con solucidén de pla
ta como nitrato (electrodos de plata y pnlatino). Se discu-
ten las condiciones Séotimas para cada método y los deta-
lles experimentales estan completos. Las desviaciones es-
tandares estimadas son 0.09 % para Si0, (38.6 %), 0:1 % pa
ra Al;04 (21.8 %), y 0.05 % para Cal (11 3 %). La recupera
cidén de muestras preparadas fué entre 99 y 102 %. Los meto
dos son anropiados para algin otro andlisis.

2208.-

Andlisis de muestras que contienen fésforo, silicio, -
vanadio, molibdeno y tungsteno, ademds de compuestos forma
dos a partir de estos elementos. B. Charreton, F. Chauman,
G. Bertho y P. Courtin. Lab. de chim. P.C.B. Fac. des Scij;
Univ. Paris, France). Chim. Analyt, 1965, 47, (1), 17-21.-
Se describen procedimientos tales como espectrofotometria
redox y complejometria para la determinacidén de P, Si, V,
Mo y W en molibdo y tungsto vanadofosfatos y vanadosilica
tos. Para el andlisis espectrofotométrico de vanadofosfa-
tos, la solucidn empleada estaba a diferentes concentracio
nes del elemento determinado y a concentracidén constante -
(en excéeso) de cada uno de los otros dos elementoS. Des-
pués de diluir el vanado silicato en sosa acuosa y calien-
te, el Mo y W pueden ser determinados espectrofotometrica-
mente por el método de molibdo & tungsto vanadofosfato; la
determinacidn de silicio comprende la extraccién de molib-
dovanadosilicato en isobutil metil cetona, la medida de ex
tincidn de la fase orgdnica fué a 440 nm. La sensibilidad
de todos estos métodos esta en un rango de 0.5 a 1 mg del
elemento por litro. El procedimiento redox es aplicado a -
la determinacidn de i) V (V) mé4s Mo (1V) en molibdovanada-
tos; la mezcla de hetero-polidcidos contiene P (4§ Si & Ge)
V y Mo (el método notenciométrico de Rao y Dekshitula -
(Analyt. Abstr. 1964, 11, 536, 4328, involucra una reduc -
lcién con presencia de Mo (V1) yV (V) (el V (V) es oxida-
do cuantitativamente con dicromato de potasio en presencia
de dcido fosférico 13 M y sin interferencia de Mo & V (V)).
El método complejométrico, en. el cual el V (1V) mds V (V)
estan en una mezcla que contiene P, V (1V) y Mo (1V) es de-
terminado volumetricamente por una adicién de un exceso de



1,2 diamino ciclo hexano-NNN'N tetrdcido acético a pH 10
en nresen01a de cloruro de hidroxil amonio a2 avnroximada-
mente 100 Gy después se tituls el complejo no consumido
con MgCl, a 20 Todos los métodos descritos han sido he
chos flgando el grado de pureza de los het@ronolla01dos.

2284 .-

Anilisis con 4cido fluortitdnico-veréxido de hidrd-
geno, como reactivos. I. Colorimetria de precisidn de Oi
vor la formacidén de vpertitanato. Hisau Fukumauchi, Ryuko
Ideno, Chiyo Matsubara, Setsu Shikii y Michiko Kogawa ' -
(Womens deptt; Coll of Pharm; Ueno Tokyo). Japan Analyst
1964, 13 (4), 313-316.- Para la determinacidén de Si con -
estos reactivos (cf. Part I, Analyt. Abstr. 1958, 5, (425)
se estudia el uso de una solucién de referencia. La inter
ferencia del aluminio (arriba del 20.5 % del peso del si-
licio) se »oreviene. Bl error relativo fué E 3 % vara 1 mg
de Si. ( Para parte 1X ver Analyt. Abstr. 1965, 12, 2784.

1218.-

Determinacién de Si en silicatos por intercambio id-
nico. A. P. Kreshkov, L. V. Myshlyaiva, E. N. Sayushkina,
V. Stolbav, V. V. Krosnoshchenkov y I. V. Sedova; Vest. -
Tech. ekon. Inf; nauchnoissled. Inst. Tech-ekon. Issled;
gos. Kom. Khim. Prom. pri Gosplane SSSR, 1964, (9), 35-36
Referat Zh; Khim; 19GDE, 1965, (11), Abstr. No. 11G 145.-
Se disuelve la muestra de silieato alcalino metdlico ( de.
2 2 7 mg de silicio) en 35 ml de metanol 2l 26 % y 1.5 ml
de HF al 40 %; si la muestra no se disuelve inmediatamen-
te, decantar dentro de un tubo de polietileno (50 x 2 cm)
y que contenga el catién SDV-3 forma H+, previamente la-
vado y libre de impurezas con H2504 2 N y metanol (reac-
cidn neutral de naranja de metilo); 2 la muestra insolu-
ble asiadirle de 3 2 5 ml de metanol y 1.5 ml de HF al 40%
poner la solucidn resultante sobre la columna. Lavar la -
columna con 140 ml de metanol en norciones de 10 a 15 ml
y combinar el filtrado con el licuido lavante. Para los
fluorosilicatos, disolver 0.1l g de la muestra en agua, -
pasar la solucién (25) a través de 1la columna, y lavar -
esto con 140 ml de metanol. Para silicatos alcalino-metd
licos aque se descomnonen facilmente con dcidos, afiadir 3
a 4 ml de agua a la muestra en un vaso de orecioitados de
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nolietileno, afadir 5 ml de dcido acético, con agitacidn
y denués de la disolucidn de la muestra, adicionar 50 ml
de metanol. Pasar la solucidén a través de la columna, 12
var, combinar el 1iquido del lavado con el filtrado y a-

&2dir 1.5 ml<de HF al 40 %. ©n cada caso completar la de

terminacidén vor titulacién conductimétrica con bencidina
metandlica al 0.5 %. Fueron obtenidos buenos resultados
en el andlisis de Na,SiO 4510,, 3Ca0°*5i0, y otros

9 \“’2 1
silicatos alcali-met%licgs.

3570.~

Andlisis esvectrogridfico de muestras de virutas mets
licas. I. Determinacién de Mn y Si en aglomeraciones y vi
rutas de acero. S. Eckhard (Versuchsonstalt, Gruppe Che-
mie der Dortmund-Horder Futtenumions A-Gj; Germany). 5. -
Analyt. Chem; 1965, 208 (4), 241-247 (en alemdn).- Los a-
glomerados se forman sin aditivos y por medio de excita-
cidn con chispas de alto voltaje. Se obtienen ajustes de-
ficientes en relacién a los valores quimicos.

4147 .-

Métodos para el andlisis de fierro y acero. Parte 12
silicio en 4cido, resistencia del silicio en el fierro. -
Gravimetria. British Standards Institution (2 Park Street,
London, W. 1). B. S. 1121; Part 12: 1966. 6 pp.- La mues-
tra se descompone con una mezcla de NH401 slido, Br y -
HBr. Se evapora, se extrae el residuo con HC1, el precipi
tado es 5i0,, el cual se filtra. E1 Si residual del fil-
trado se recupera por calentamiento a evaporar con HCIO .
El material insoluble se incinera y el silicio en el re-
siduo se determina vor la pérdida en peso, después se tra
ta con HF.

ResuUmenes corresnondientes a 1967. Vol. 14.

2093.-

| Determinacidn colorimétrica de silicio en materizles
bioldgicos. Z. B. Estes y K. M. Faust (Entomol. Res. Div;
Agric. Res. Service, U.S. Dent. of Agric; Beltsville, Md).
Analyt. Biochem; 1965, 13 (3), 518-522.- Se carboniza el
material y después se calienta con cenizas blancas. Dis-
persar las cenizas en HC1l y nrecinitar los iones metdlicos
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cue interfieran (Fe3+, Mg2+ y Nn2+) como hidrdéxidos con

NaOH. Para determinar silicio en el filtrado, tratar una
porcién de 0.1 ml (0.5 20 microgramos de 5i) con HC1 con
centrado, despuds adicionar 2 ml de molibdato como reac-
L ivom 5 oRde mH4)6—Mo70;4.4H90) en 100 ml ce agua mas 1 -
ml de HC1 concentrado). Se deja reposar por 5 min a tem-
peratura smbiente; después adicionar 1 ml de cuprocianu-
ro reductor (10 g de KCN méas 0.5 g de acetato de cobre -
(11) por 100 ml de agua), y mezclar. Medir la extincién

a 670 nm después de 15 nin de renosSo. E1 color azul es -
estable por 1 hora, y la ley de Beer se cumnle. Arriba -
de 10 mg de fosfatos, arseniatos, I, ¢r (v1), Zn, Ca 6 -
cu (11) no hay interferencia. Los resultados son superio
res a los de los métodos gravimétricos estandares.

4866 .-

Determinacién del silicio total en cenizas de mate-
rial bioldégico, por cromatografia en vapel. E. Maly (ins
titut. Hyy and Oceup. Diseasses, Bratislava, Czechoslova
kxia). Pracovni Lék; 1966, 18 (5), 220-222 (en checo).-
Son puestas suficientes cenizas secas de pulmdén de rata
en un crisol de nlatino para producir de 10 a 15 mg de -
residuo. Adicionar una & dos veces el peso del residuo -
de NapCOjy anhidra y de K2003; cubrir la muestra con una
capa de Na,CO igual al peso del residuo. Fundir la mues
tra durante dos horas; enfriar y adicionar aproximadamen
te 1 ml de agua (destilada y de un vaso de precipitados
netdlico sellado con polietileno), dilufir la solucién -
con 2.5 ml de @gua. Separar por cromatografia en papel y
determinar el silicio como se describe después. (Analyt.
Abstr. 1966, 13, 6798).

3863.-

Determinacidn de Al y Si en mezclas de aluminio que
contienen Si y alimina, por fluorescencia de rayos X. J.
L. Sagrera (Inst. Eduardo Torroja, Madrid, Spain). Inf-
cidén. Quim. Analit. pura apl. Ind; 1966, 20 (2), 51-56.-
(en esnafiol). La determinacidn del contenico ce aluminio
y silicio en muestras pulverizadas oor esnectrosrafia de

rayos x, es inexacta derido a la interferencia mutua de
los dos elementos. “sto puece ser evitado nor fusidn de
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la muestra con Na,B,0, en ~18bulos, y depués puede ser a-
nalizado.

1358.-~

Determigacién de 5i en minerales vor la técnica de -
micro—difusidn. C. Bozdic {(Div. of Col. 2nd Cosmetic Chem;
Food =nd Drug Admin; ¥ashington, D. C; U.S.A.) Analytica
Chim. Acta, 1965, 33 (5), 567.- Zs modificado el procedi -
miento de la micro—difusidn descrito por Alon et al. (Ana-
1lyt. Abstr. 1966, 13, 100) para permitir aue se recupere -
21 silicio en un 98 % en materiales del talco. La disolu-
cidn de la muestra se vé afectada por la fusidn de NayCO,,
si esta en exceso (al doble), el tiempo de difusidn es de
6 horas (preferentemente en la noche), con 2 ml de 4cido -
sulfirico. la créfica de calibracidn es rectilinea de 5 a
50 microgramos de silicio.

Reclmenes correspondientes a 1968, Vol. 15

118.-

Determinacidn de trazas de silicio en metales por me-
dio de iones de molibdo silicato no reducido. (Compagnie
Pechiney L.R.M. Grenoble, France). Micro Chim. Acta, 1966,
(6), 1047-1050 (en francés).- Puede ser determinado sili-
cio en aluminio 8 berilio, midiendo la extincidén debido al
molibdosilicato a 400 nm en una solucién de Ph 1.6. La pre
sencia de tartratos aceleradores de la reduccidén de Mo (V1)
a Mo (111) puede afectar la determinacidn; la luz tiene e-
fectos similares., Se discuten los efectos de varios parémg
tros sobre =1 esmectro de absorcién.

TIERE =

Determinacidn de pequefias cantidades de silicio, en -
presencia de altas concentraciones de NaCl.- V. Kratovich-
vil (Res. Inst. Org. Synth; Pardubice-Rybetvi, Czechoslova
kia). Chemické 1listy, 1966, 60, (9), 1238-1242 (en checo).-
Diluir la solucidn prueba (cue contenga de 10 a 200 micro-
~ramos de silicio y 3 g de NaCl en 100 ml) y una alicuota
(5 ml cue contengan de 10 a 100 microgramos de silicio), -
adicionarle 5 ml de una solucidn de molibdato (disolver 15
gramos de (NH4) Mo7024.4H20 en 700 ml de agua) adicionar -
solucién de NaOH para ajustar el pH . 6.8 - 7.3 ¥ diluir -
con avtua a 1000 ml, luego adicionar 5 ml de HC1 1 N y de-



jar repossr por 10 min. Adicionar después 5 ml de una sSo-
Jucidn de 4cido tartdrico al 10 %; 2 ml de solucidn reduc
tora (1.4 g de Na2803 . TH,0, 0.2 g de 4-amino-3hidroxi-
naftaleno-l-sulfonato de sodio, y 9 g de Nas5504 en 200 -
ml de agua), diluir a 100 ml ccn agua, ¥ despuds de 30 -
min, mecir la extincidén a 813.5 nm. Llevar 1la determina-
cidn a un blanco y obtener el silicio contenido de una -
gréfica de calibracién. El método fud hecho estudiando la
reaccién del EC1l seco con silicio.

194.-

Método rdpido para la determinacidén de cantidades en -
microgramos de Si nor procedimientos colorimétricos. C. -~
Hozdic (Div of color and cosmetic chem. Food and Drug Ad-
min; Washington, D.C; U.S.A). Analyt. Chem, 1966, 38 (11),
1626-162T7.— Los silicatos son convertidos en SiF, por tra-
+amiento con HF y esvecialmente con HpSCy conc. y caliente
después secar con corriente de CO, burbujeado a través de
una solucidn ocue acarree el SiF4 en (NH4)6M07O24, acidifi-
car con HCl. Después de que el SiF, ha sido absorbido, el
molibdosilicato es reducido con metol. La extincidén de 1la
solucidn resultante es medida entre 750 y 850 nm y se com-
para con una gréfica de calibracién. E1 método ha sido a-
plicado a pirofilita, caolin y talco.

Resumenes correspondientes a 1969. Vol 17.

2620.-

Determinacidn nrecisa cuantitativa de elementos lumi-
nosos por fluorescencia de rayos X. Comparacién de métodos.
R. Tertean (Soc. de produits chim. Pechiney-Saint Gobain,
Centre de Reach. d “Aubervilliers, Trance). Analytica Chim.
Acta, 1968, 41, 554-556 (en francés).- Burbujas moldeadas
de una mezcla fundida de 0.925 g de bauxita, 3.5 g de -
Li2B O, y 1.5 g de La, 0. son usadas para la determinacidn
de Al y Si en bauxita oor fluorescencia de rayos X. Hay erro
res en las medidas por la cantidad de compuestos, 0.22 % pa-
ra Al y 0.52 % para Si. %1 método ha sido sucesivamente apli
cado a la determinacidn de Al y Si en 6 bauxitas francesas
de composicidén conocida, es rdpido y preciso. No hay venta-
jas pulverizando las muestras y después formando otras bur-
bujas a partir de las pulverizadas.
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Determinacién precisa de Si, Cu, Mn y Al en zeolitas.
M. I. Lebedeva, B. I. Isaeva y V. N. Prokorov. Trudy tam-
bovsk. Inst. Khim. Mashinostr; 1968, (2), 56-60; Referat.
Zh; Khim; 1968, 22, Abstr. No. 22 G 142 (en ruso).- Proce-
dimiento; fundir aproximadamente 0.3 g de la muestra con -
1.2 g de carbonato de sodio, disolver el fundido frio en -
sulfato de amonio y evaporar a hacer un almibar. Colectar
el precipitado, incinerarlo y pesarlo. Diluir el filtrado
a 500 ml-(sol. A). Determinacién de Cu; a 20 ml de solu-
cidn A adicionar 50 ml de agua y 15 ml de solucidn de KI -
al 20 % y después de 15 min. titular el yodo liberado con
tiosulfato de sodio (almidén como indicador). Determina-
cidn de Mn.— a 20 ml de solucidén A adicionar 50 ml de agua
10 ml de nitrato de plata 0.1 N, 10 ml de 4cido fosférico
2 Ny2a3gde (NH4)23208, hervir por 10 é 15 min, luego
enfriar a 80 , adicionar 25 ml de 4cido ox4lico 0.02 N y -
titular el 4cido oxdlico no consumido con permanganato de
potasio 0.02 N. Determinacién de Al.- Adicionar 2-3 ml de
piridina a 20 ml de solucidén A (para enmascarar Cu y Mn),
despuds adicionar un exceso de solucién de EDTA y ajustar
el pil a 4.45 con una solucién buffer de acetato. Adicionar
etanol a dar una concentracién de 40 a 50 %, entonces adi-
cionar 2 ml de ditiazona 0,001 M en acetona, titular el -
exceso de EDTA con sulfato de zinc 0.05 N a que el color -
cambie de verde violeta a rojo.

Y491 .~ Vol. 18 Restumenes correspondientes a 1970

Perfeccionamiento de la sensibilidad de una determina
cién de impurezas en sales de metales alcalinos. I. G. Ye-
delevich, G. V. Lazebnaya y Yu. L. Lyandusova. Izb., Sib. -
Otdel. Akad. Nauk SSSR, 1968, (14), Ser. Khim. Nauk, (6) -
(en ruso), 76-82; Referat. Zh; Khim. 19 GD, 1969, (12), -
Abstr. No. 12 G 164.- Son determinadas las impurezas en -
compuestos de metales alcalinos con baja sensibilidad prin
cipalmente por la baja velocidad de evaporacién de los ele
mentos due estdn siendo determinados. Con el objeto de me-
jorar la sensibilidad fueron hechas pruebas con sales de -
Li, Rb y Cs aue contuvieran de 3 a 5 % de varias impurezas
(como &xidos). Las muestras fueron puestas en un electrodo
de carbén y evaporadas a 15 amp, después de 30, 45, 90, -
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120 y 150 seg, el residuo fué extrafdo y analizado con un
difractémetro de rayos x. Después de la excitacidn de 40

a 60 seg, se encontrd cue compuestos refractarios de baja
volatilidad, (por ejemplo: silicatos, aluminatos y nioba-
tos) se habian formado. Al mejorar la sensibilidad, la ve
locidad de las impurezas aumenta por introduccién de ¥, -
por ejemplo: PtFE (poli - tetrafluoroetileno). Asi, 60 mg
de PtFE se pone en el fondo del recipiente con 60 mg de -
la muestra; el tiempo de excitacidén es de 30 a 60 seg. -
Las velocidades de evaporacidén de los elementos aumentan

y luego vuelven a ser iguales, mientras que los restos -
circundantes quedan como antes. Por el uso de esta técni-
ca la sensibilidad de determinacién de impurezas en sales
de Rb & Cs se vé mejorada de 0.3 a 1 (por 1.5 para Ti); -
en los comnuestos de Li, la sensibilidad es mds pobre por
1as condiciones circundantes due Son considerables. La -
concentracién determinable minima (ppm) es para Ti, Bi, -
§ Fe de 0.05; para Ni, Co, Sn § Pb, 1; vpara Cr, Mn, A1, -
Cu 6 Si, 0.1l.

3858.-

Determinacién de Si en aleaciones del sistema boro-
silicio-carbén. N. A, Kryuchkova, S. S. Kiparisov y L. A.
Solonnikova, Pérosh Metall, 1969 (2), 105-106; Referat, -
Zh; Khim; 19 GD, 1969 (16) Abstr. No. 16 G 135 (en ruso)-
Para la determinacién gravimétrica de silicio, la muestra
(0.1 a 0.2 g) se funde en un crisol de niquel con 6 medi-
das de carbonato de sodio y la solucién se evapora a un -
pequefio volumen en una cdpsula de porcelana. Para elimi-
nar boro, se adicionan 50 ml de metanol con HC1l saturado
a la solucidn de carbonato de sodio, la cual se evapora
después a sequedad para eliminar metil borato. La evapora
cidén se repite 2 6 3 veces después de la adicién de peque
fias porciones de reactivo; enseguida se agregan 20 ml de
Scido sulfvrico (1:1) y 100 ml de agua caliente, se il
tra. El orecinit%do se lava con agua caliente, secado y -
calcinado a 1000 C; se pesa el residuo como Si0,, después
se comprueba la pureza por evaporacidén con 3 a 5 ml de HF
y 4 8§ 5 gotas de H2304 conc.

3018.—
Determinacidén rdpida del contenido de Si en aleacio-



nes de Al-Si por medio del método termométrico y lecturas
de porcentajes directos. I. Sajo ¥y A. Sivos (Bisenforschun
gsist; Budapest, Hungary). Aluminium, 1969, 45 (11), 55-57
(en alemdn).- La muestra (0.5 g) se disuelve en un vaso
de nldstico <con 30 ml de HC1l acuoso (1:1), después de 1 a
2 min, voner 10 ml de HNO; ac. (3:37) y 12 m1 de HF al -
40 %, calentar por 2lgunoS minutos en un bafio de agua. Las
cantidades dptimas de 4cidos fueron fijados por medio de -
blancos de pnrueba con aluminio nuro. La solucién resultan-
te contisene HZSiFe oue se diluye a 200 ml y se mezcla con

10 m1 de una Solucidén de KC1 (250 mg en 100 ml de agua) -

en un vaso graduado. La temperatura aumenta., Los resulta-

dos del contenido de 5i (2 a 3 %) resultan buenos comparza

dos con otros métodos gravimétricos.

3139.-

Tsquema de un semi-micro andlisis para los elementos
en minerales arcillosos, basado en una modificacidn a los
métodos convencionales de andlisis de silicatos. G. Pru-
den y A. G. C. King (Rothannsted Zxperimental Station, -
Harpenden, Herts; England) Clay minerals, 1969, 8 (1), -
1-3.- La silica y aldmina son determinados después de fun
dir 1la ‘muestra (50 mg) con Nap0,, el silicio se determina
espectrofotometricamente como azul de molibdeno a 810 nm,
en lugar de 640 nm, vara mejorar la sensibilidad. E1 Al -
se determina espectrofotometricamente a 490 nm usando ro-
jo de alizarina purificada; (cf. Analyt. Abstr. 1970, 18,
121), la interferencia del fierro ha sido eliminada por -
el uso de K3Fe(CN)6 y 4cido mercaptoacético como agente -
enmascarante. Se determinaron Ti, Fe, Cu, Mg, P y !n colo
rimetricamente sobre una digestién de HF-H,50, de la mues
tra (50 mg), Na Y K se determinan por fotometria de flama
de una alfcuota de 1la misma solucidn. Las principales mo-
dificaciones estdn en la determinacién de Ca por extrac -
cién del comnlejo de Cu de glioxal bis (2-hidroxianil) en
‘CHCl3 y alcohol isoamflico (Cf. Analyst. Lond. 1969, 94,
39).” El Mg se determina a 545 nm usando amarillo titan pu
ro (Cf. Analyst. Abstr. 1968, 15, 3258) a2 mds baja concen
tracién recomendada por el tinte comercial. El fldor se -
determina vor piro hidrdlisis de la muestra de 700° a 800
seguido de la absorcidn de HF en dlcali y determinado por

(o)
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titulacién con Th(NO )4 6 espectrofotometricsmente con -
Ce_alizarina como complejo (Cf. ibid; 1970, 18, 3052). -
1a exactitud de los resultados evaluados por muestras de
rocas, son buenos.

118.-

Determinacidn espectrogrdfica de micro-cantidades de
Cu, Si, Fe, Mg, Ni, Co y Mn, en granates de litio-2alumi-
nio. M. 2. Nesanelis, E. S. %Zolotivitskaya y V. K. Schev-
chenko (all-Union. Sci. Res. Inst. of single crystals, -
USSR) Zav. Lab. 1968, 34 (9), 1068-1070 (en Tuso).- Por -
1a accién combinada de Ga20, (Slyrisareva et al; Analyt.
Abstr. 1966, 13, 4731) y PtéE (poli—tetrafluoroetileno) -
(Ginzburg et al; ibid. 1964, 11, 2912) completa la evapo-
racidén de la muestra con corriente y due ocurre en 40 a -
60 seg; se obtienen muy altas sensibilidades (5 ppm para
Si, Mg y Fe; 3 opm para Ni, Co, Pb y Mn y 0.5 pom para Cu.

3990.-

Determinacién répida volumétrica de S5i en fierro y 2
cero. A. Quiroga-Correa (Univ. Ind. Santander, Bucaraman-
ga, Colombia). Revta. Univ. Ind. Santander, 1968, 10, (4)
47-50 (en espafiol).- La muestra (1 g) se disuelve por e-
bullicién con HNO; (2:3) (20 ml); la solucidén fria, se -
trata con HF (5-18 M), dejandola descansar por 2-3 min pa
ra convertir el silicio en HZSiF , después filtrar y la-
var el orecipitado con agua y HCl. El filtrado se trata --
con HC1 (20 m1) y KC1 (5 a 7 g) y se deja descansar por -
3 min; filtrar el precipitado de K251F6 y lavar con KC1l -
al 20 % hasta que esté libre de 4cido, después el pp y el
papel filtro se agitan con 100 ml de agua en caliente y -
1a mezcla se titula con NaOH 0.1 N (fenolftaleina como in
dicador).

1660.-

Determinacidn rdpida de silicio. M. Nemes, E. Fodor y
I. Opreanu. Revta. Chim. 1968, 19 (11), 676 (en rumano).-
B1 método estd basado en la precipitacidn de KpSiFg, de -
una solucidn de dcido caliente en presencia de un €Xceso
de F~ y K'. Procedimiento: disolver 1 g de liraduras 8 ras
paduras “e acero en HNO, (1:1) (25 ml) y calenter con 10
ml de HC1l para eliminar NOp de la solucidn; soroximadamen-
te a 35° en un vaso de orecipitacos de pldstico. Afiadir -
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30 ml de reactivo (NaF 1 ¥ + KNOj3 2.4 M), agitar vor 1 min
afiadir suficiente KNO, sélido a saturar la solucidn; conti
nuar agitando por 2 a 3 min. Filtrar la mezcla a través de
un papel filtro en un embudo buchner de pléstico y después
1avar con solucidn saturada de ¥NO, para eliminar el dcido
transferir el filtrado més el precipitado a un matraz Br-

len meyer ~ue contenga agua caliente. Titular la mezcla rd
pidamente con NaOH 1 N en presencia de fenolftaleina a que
permanezca un color rosa. Tratar con un blanco similarmen-—
te. La determinacién puede efectuarse en 20 min, Para 1 %

§ 2 4 de Si en la muestra, el error fué de X 0.05 % 6 -

0.010 % respectivamente. E1l método se recomienda vara pro

cesos de control en la produccidén de hierro.

2387 .-

Andlisis en una aleacién de tungsteno-cobalto. 0. Yu.
Paguste. Sb. nauchno-tekh. Statei, voroektnotecknol. nauch-
no-issled; Inst. Tollin, 1968, (8), 177-183; Referat. Zh;
Khim; 19 GD, 1969, (13), Abstr. No. 13G174 (en ruso).- E1
tungsteno se determina gravimetricamente como W03 después
de disolver la muestra en una mezcla (3:1) de HC1l (1:1) y
HNO4 (1:1) adicionando gelatina y pgrificando el WO, por -
fusidén con carbonato de sodio a 900 de 10 a 20 min. Los -
hidréxidos de Fe, Cr y Ti se precipitan de una suspensidn
filtrada de ZnO, la solucidén remanente se acidifica con -
HC1 y el Co se precipita con 1 nitroso 2 naftol pesandose
como Co30 . Bl titanio se precipita con cup-ferron de una
solucidn ée H,50,. E1 pp se calcina y se funde con K28207:
el titanio se de%ermina fotometricamente por reaccidén con -
Hy0p. El cromo se determina nog titulacidén con (NH4)QSO4° -
FeS0,; después se oxida el cr*® en una solucidn de HpS0,4 -
por el (NH,)2S70g en oresencia de AgNO3. El silicio se de-
termina gravimetricamente como SiO, deSpués de disolver el
W03 del op. de WO, més Si0, con NH3 diluido en asua.

Vol. 19

2794 .-

Uso de un método de cdlculo vara endlisis nor medio de
emisidn de rayos x. A. Batt (International Nickel Co. of Ca
nada, Ltd; Sheridan Park: Clarkson, Ont, Canzda2). App. Spegc
trosc. 1969, 23 (4), 346-348.-5Se dan las intensidades de ra
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yos x pare Fe, Co, Ni y Cu como sulfuros y otros para me-
tales puros estandares nor medio de una computadora junto
con una emisién fundamental apropiada y pardmetros de ab-—
sorcidn para cada elemento, ademds de la concentracidn de
cada elemento en la muestra; con ésto se hacen los cédlcu-
los. E1 método fué tambien aplicado a la determinacidn de
Si, Fe, Co y Ni en algunas muestras de arcilla roja. La -
interferencia de los elementos menores incrementan en el

programa la precisidn del método.

4586 .-

Rociamiento de muestras en susovensidén acuosa para and
1isis espectrogrdficos. V. N. Muzgin y D. G. Lisiensko (U-
ral Polytech. Inst; Sverdlovsk, USSR). Zh. Analit. Khim;
1969, 24 (5), 666-670 (en ruso).- Se presenta un estudio de
1a exposicién de muestras oulverizadas, como suspensiones
acuosas, a una descarga de alto voltaje, la relacién que re
sulta ha sido derivada para seleccionar condiciones dvtimas
Los anidlisis estudiados incluyen las intensidades de las 1i
neas espectrales, el angulo en el cuil el flujo del aerosol
orienta la descarga, la distancia entre el capilar nebuliza
dor y el eje del electrodo y la presién del aire en el ro-
ciador. La técnica ha sido usada en la determinacidn de 1 a
10 % de Si, 0.3 2 3 % de Zn ¥y 10-3 a 1 % de Mg en piedras -
calizas.

5=

vétodo exacto de espectrografia de rayos X para el and
1isis de un gran rango de muestras geoldgicas. K. Norrish y
J. T. Hutton (C.S.I.R.0. Divn. of soils, Glen Osmond, South
Australia). Geochim. Acta, 1969, 33 (4), 431-453.- Fueron
preparacos especimenes para analizar muestras de 1.50 g de
vidrio (preparado por calentamiento de 38.0 g de Li20-28203
29.6 g de LiyCO, y 13.2 g de Lay0, 2 1000°C) con 0.02 g de
NaNOy y 0.28 g de muestras de rocas nulverizadas., La mezcla
se calentd a 1000°C y al fundir, se virtié en el centro de
un disco de grafito con una superficie ligeramente céncava,
a aproximadamente 220°, y en la cual hay un anillo 6 disco
de latdén y un émbolo de 2luminio, Se mueve lentamente el -
molde y se apaga lentamente el fundido. El disco de vidrio
producido es puesto entre dos materiales de asbesio en una
plancha caliente a aoroximadamente 2009 por unos cuantos mi
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nutos, después se deja enfriar. Usando estos discos fueron
determinados Mg, Al, Si, P, Ca, Ti, ¥n.y Pe en un espectrd
grafo de rayos X con un contador de flujo orovorcional u-
sando 90 % de Ar y 10 % de metano. Discos similsres cue -
contienen materiales ouimicos puros se usan Como calibra-
dores. Son obtenidos "porcentajes nominales" de la compoSi
cidn de las muestras con una lectura directa di la egcala,
el tiempo de conteo viene ajustado para dar 10" 4§ 10 con-
tos nor 1 %. Para rocas mds silicosas este valor podria -
cer de m&s 4 menos 3 % (relativo) del valor correcto. Para
muestras mis variables 6 mds exactitud con silicatos, las
correcciones del molde se hacen usando el "porcentaje nomi
nal™ en una ecuacidn de ler orden. El coeficiente de co-
rreccidén del molde determinado experimentalmente acorde -
con los valores tedricos. Para Na se usa un pulverizador -
de presidn. Las correcciones Son innecesarias en el molde.
La precisidén del método esta muy controlado por los erro-
res continuos. El coeficiente de variacidn entre rayos X ¥
resultados cufmicos es menor del 1 % cuando la concentra-
cidn de un elemento (como 8xido) es més del 1 %.

34.-
Determinacidn de componentes bdsicos en compuestos sg

miconductores del tipo A (11), B (1V), C, (V). R. Yu Lyali
kova (Tnst. of Chem; Acad. Scij; Mold. SSR). Zav. Lab; 1969
35 (4), 431-432 (en ruso).- La muestra (1 2 5 mg de por e-
jemplo CdSiP,, CdGeP, 6 ZnSiP,) se funde con LiB0,-KNO3 -
(1:1); el fundido se disuelve en 5 ml de HC1 2 N y la solu
cidn se diluye a 25 ml. Una alfcuota (1 a 2 ml) se trata -
con 0.5 ml de una solucién de molibdato de amonio al 75 %

en H,50, 4 N, desouds de 10 min con 2 ml de dcido tartdri

co acuoso al 10 % en H2S04 y 0.5 ml del 4cido sulfdnico

de bisulfito-5-amino-6-hidroxi nafteno. La mezcla se dilu

ye a 50 ml y se usa vara la determinacién absorciométrica

de Si. Otra alfcuota se neutraliza y se trata con 5 ml de

‘una solucidén de molibdato de amonio al 2.5 /% en HpS0, 10 N
después se calienta en un batio de agua, hirviendola duran-
te 10 min con 2 ml de sulfato de hidrazina al 0.15 %4. 21 -
P se determina absorciometricamente de esta solucién. Una

tercera alicuota (5 ml) se usa nara la determinacidén de -

los metales vor polarogrifia. Se determina Ca y Zn en clo
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ruro amoniacal 8 acetato-buffer (me jor sersibkilidad para
Zn) electrolito basal, y Ga en Y2003 2 W.

1828.-~

Determinacién absorciométrica de Si en agua. vii. Mé
todo me jorado para determinar el Si total contenido en a-
gua altamente pura. H. M. Webber y A. L. Wilson (Central
Electricity Res. Labj; Cleeve Rd; Leatherhead, Surrey, En-
gland) Analyst. Lond. 1969 94, 110-120.- La mezcla (1 L)
se agita vigorosamente con una mezcla de resinas intercam
biadoras de cationes y aniones, las cuales son colectadas
en un filtro de resinas intercambiadoras de iones (catio-
nes y aniones, las que son colectadas en un filtro milipo
roso mantenido en un disco de polietileno). Al disco con
las resinas se le 2diciona Na200 y en una cdpsula de pla
tino se seca a volatilizar gradualmente las resinas, fi-
nalmente se funde. E1l fundido se calienta con Hy0p ¥ des—
pués se disuelve en agua; a la solucidén se le adiciona -
F5S504 2 N (4 ml) y se diluye a 100 ml. A una alicuota de
25 m1 se le adicionan 100 g de una solucidén de molibdato
(89 g de (MNHg)gWMo,024°4H0 ¥y 63 ml de H,504 al 93 % en un
1itro de arua) (2.5 ml) y solucidn reductora (0.2 g de -
Nap303°THN0 ¥ 14 g de K,5,05 en 100 m1l) (2 ml) y después
de 20 min se mide la extincién a 810 nm, se corrige con -
1a determinacidn de un testigo referido a una gréfica de
calibracién. La desviacidn estandard de 0 a 100 microgra-
mos de Si0, fué aproximadamente de 3 microgramos (3 deter
minaciones). Los resultados obtenidos son mds precisos -
que los obtenidos oor el método descrito en la parte 11l.
(Analyt. Abstr. 1964, 11, 2836). (Para la parte V1 ver -
Analyt. Abstr. 1970, 19, 815).

2706 .-

Determinacidn colorimétrica de Si en cerveza, mostos
de cerveza y materiales para elaborar la cerveza. D. Hoo-—
ver. Proc. Am. Soc. Brew. Chem. 1969, 190-195.- E1 Si se
determina vor un método espectrofotométrico de azul de mo
libdeno, en el cual precinitan taninos y proteinas vor a-
dicidn de un reactivo de molibdato, se filtra y adiciona
4cifco oxdlico nara orevenir interferencias por formacidn
de molibdofosfatos; la reduccidn se lleva a cabo con el E
cido sulfdénico 4-amino-3-hidroxinafteno. La recuneracidn
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del Si0, del mosto y de la cerveza, estan en un limite de
97 a 10% % respectivamente; el coeficiente de variacién -
correspondiente fué de 3.8 % y 1.3 %.

2200

Método rdpido para el andlisis de cemento Portland. A.
Nestorides (Chem. Div; Dept. of Sci. and Ind. Res; Lower -
Hutt, New Zealand). Analyst, Lond. 1970, 95, 51-64.- 1 g -
de la muestra se ataca con HCl, el cual no disuelve el -
5i0, que se determina gravimetricamente por el camino usual
el Si pasa dentro de un filtrado y se determina como azul
de molibdeno. Otros elementos, en el filtrado son determina
dos por métodos modificados en algunos casos, por ejemplo:
Fe, Ti, Mn se determinan colorimetricamente con 1, 10 fenan
trolina, 4cido sulfosalicflico y con el ién peryodato res-
pectivamente; P como azul de molibdeno; Ca, Mg y SO3 titu-
lando con EDTA; Na con fotometria de flama.

Resumenes correspondientes a 1971. Vol. 20

3782.-

Anf4lisis por emisidn espectrogrdfica de escorias en -
minas con la "m4quina de cinta®., P. de Montleau (Lab., Ugine
Kuehlmann, Montiers, Prance). Meth. Phys. Analyse. 1970, 6
(2), 162-166 (en francés).- Bste aparato (Cf. Damielsson .-
and Sundkvist, Analyt. Abstr. 1960, 7, 306) permite deter-
minar Si, Fe, Cr, Cu, Mn y Ti en aproximadamente 45 min con
razonable exactitud en comparacién con métodos qufmicos hi-
medos usuales., Esto se usa para andlisis cualitativos y se-
micuantitativos de muestras de minas en el campo. El coefi-
ciente de variacién va de 0.4 a 0.8 % para SiO, (5 a 50 %),
FeO (15 %) y Cr203 (25 a 50 £) en cromita y escorias (20 de
terminaciones de cada componente). La muestra, mezclada con
LioCO, y B O (como fundentes) y SrCo, (como estandard in-
terno} se somete a2 una fusién preliminar y se tritura antes
de colocarlo en la tira perforada de cinta adhesiva, la que
viaja a través de dos electrodos de grafito. La velocidad -
de viaje se controla de tal manera que material fresco se -
exnone a cada chispaso a intervalos de 0.01 seg de descar-
gas de 15 KV,

1134.-
Evaluacién de la espectroscopia de absorcidn atdmica
para la determinacidn de metales consumidos (y Si) en acei-
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tes lubricantes usados, D. R. Jackson, C. Silama y R. Dunn

(Canadian Nat. Railways, tech. Res. Centre, Montreal, Que).
Can. Espectrosc. 1970, 13, (1), 17-21,24.- La muestra se ai
luye con dos veces Su volumen de isobutil metil cetona y se
examina directamente. Se usa una flama de aire de acetileno
para determinar Cu, Ag, Pb, Zn, Fe y Na. La flama de 6xido

de sodio- acetileno se usa para Cr, Al y Si. Se demuestra -
que los resultados no se ven afectados por la viscosidad, -
dilucién nara el combustible, contaminacién por refrigeran-
tes (los cuales podrian contener dicromato de solio) y la -
presencia de aditivos (para elementos no contenidos en los

refrigerantes & aditivos). Se efectuan andlisis para deter-
minar tamafio y distribucién de tamafio de las particulas en

el aceite, pero los valores obtenidos estan hechos para Ser
de uso prictico en deteccidn de aire contaminado. E1 método
de absorcién atémica es considerado preferentemente una es-
pectroscopia de emisién 6ptica en 1los fundamentos de mas -
costo y mAs alta precisidn.

163.-

Aparatos para la separacién de impurezas (Si) y su de-
terminacién colorimétrica en metales refractarios. J. A. -
Stobart (Div. of Chem. Stads; Nat. Phys. Lab; Teddington, -
Middx, England). Analyst. Lond. 1969, 94, 1142-1147.- Se -
dan detalles del uso de PtFE ( noli-tetrafluoroetileno) con
una entrada para filtrar aire y calentar por medio de vapor
de agua. Esto se usa para obtener el Si como SiF, por trata
miento de 0.2 a 0.4 g de muestra molida, § de 0.5 a 1 g de
Si0, con agua- 4cido fluorhfdrico-4cido nitrico y después -
con perclorato como &cido (4cido nercldrico). E1l destilado
se colecta en una solucién de 4cido bérico y el silicio se
determina espectrofotometricamente a 665 nm, después se tra
ta con (NH4)6M0 05y 4cido L-ascérbico. Bl método es adecua
do para la determinacién de m4s de 160 vpm de Si en niobio,
tantalio, molibdeno y tungsteno en mds 6§ menos 5 ppm.

2145.~

Determinacién de Fe, Cu y Si en aguas de calderas por
medio de membranas ultrafiltradoras. Jiri Toman, Melan Fara
y Miroslava Timrova (Res. Inst. of Power, Prague, Czechoslo
vakia). Chemicke Listy, 1970, 64 (3), 306-313 (en checo).-
Después de la descomposicién de la capa adsorbida por igni-
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cién y fusién, Fe, Si y Cu fueron determinados espectrofo
tometricamente usando 1,10 fenantrolina, (NH4)6M07034 te-
trahidratado y neocupreno respectivamente. La renroducibi
1idad de determinacién es de 0.1 a 1 microgramo por litro
para muestras de 100 a 10 litros. '

Violtom 25,

4128.~

Determinacién de Fe, ¥n, Ti, K, Si y Al en materiales
cerdmicos por fluorescencia de rayos X. J. D. Bernhard y -
A. Fleurence (Soc. Fr. de Ceram; 23 rue de Cronstadt, Pa-
ri{s, France). Bull. Soc. fr. Ceram. 1970, 89, 61-70 (en -
francés).- Se funde una mezcla del material terroso con -
NapB40, rico en fundente y un éxido de un elemento de un -
alto peso atdmico, para obtener un glébulo claro y crista-
lino que contenga un 10 % de la muestra. Este glébulo es -
normalmente examinado sin triturarlo. E1l blanco del tubo -
de rayos x se opera a 40 KV y 20 mA. La intensidad de la -
1{nea X alfa, apropiada de cada elemento, se mide (general
mente 5 conteos cada 64 seg) con cualquiera de los crista-
les LiF & poli-etilen tereftalato, en el primer caso con -
cualcuiera de los dos y un contador de cintilacidén 8 flujo
de gas y en el otro caso con un contador de flujo de gas.
E1 trabajo varia de 0.5 a 8 % de Fe,05, y 0.45 a 5 % de -
k>0, 0.04 a 0.22 de MnO, 0.13 a 2.3 % de Ti0,, 16 a 18 % -
de 5102, 12 a 60 % de A1,0,. Los errores midximos relativos
fueron mis & menos 5.5 % para Fe,03 y Kp0, 2.5 % para TiO,
y Si0, y 7.5 % para MnO. La evaluacién de reproducibilidad
y uniformidad de la preparacién de la muestra, el estable-
cimiento de las gréficas de calibracién y el uso de estan-
dares externos para obtener las correciones necesarias se
describen con amplitud. Se indican las medidas que garanti
zan la separacién fina de los asociados médximos de K, W, -
Mn y Ca. Este método pretende usarse para andlisis rutina-
rios, especialmente de muestras no facilmente tratables -
por otros métodos usuales.

2169.-

Andlisis por fluorescencia de rayos y vara elementos -
luminescentes en nlantas y materiales fecales. C. C. Evans
(Hill Farming Res. Org; Edinburgh, Scotland). Analyst. Lond;
1970, 95, 919-929.- Se mezclan muestras de vegetales terro-
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sos secos y materies fecales con un peso igual de celulosa
vy as{ se determinan Vg, Al, Si, P, S, K y Ca por fluores-
cencia de rayos x. Los estandares prevarados han sido usa-
dos para vencer los efectoS inter-eleméntos. Los detalles
de opneracidn‘ie condiciones y resultados se pronorcionan -
para 1a determinacidn de estos elementos en varias Tecolec
ciones y materiales alimenticios., El coeficiente de varia-
cidn es aproximadamente 1 %. Es posible analizar 24 mues-
tras para los 7 elementos en un dia.

3427 .-
Andlisis por espectrofotometria de absorcidén atdémica

para escorias minerales § l4minas., J. E Sheridan (Jim Wal-
ter Research Corp; St. Petersburg, Fla. U.S5.A.). Spectrovi
sion. 1971, (25), 10-12.- Se comparan dos procedimientos.
En uno la muestra se pone en una digestidn con HC1l y se de
termina después Si gravimétricamente. Los otros elementos
se determinan igual. Bl orimer método esta descrito con de
talle, con una gran precisidén para todos los elementos, ex
cepto Fg. Se rezlizaron mejores orocedimientos, pero no -
son reportados los detalles (excepto para Mg por el método
de bomba).

Resumenes correspondientes a 1972. Vol. 22

3038.-

Determinacidn automatizada de Si en fosfuro de galio
(y materiales relacionados). Luther, L. C. y H. W. Verleur
(Bell Telephone Laboratories, Inc; Murray Hill, N. J. U.S.A.)
J. Electrochem. Soc. 1971, 118, (7), 1221-1224.- El método
involucra la evaporacién de la muestra a 930o con una Co-
rriente de gases de HC1-H y vesando después el residuo. =
Los aparatos han sido descritos antes (Luther y Rocaasecca
ibid. 1968, 115, 850). La muestra esta contenida en un ni-
truro de boro voniendola dentro de un tubo de combustidén -
de sflice vitrea. El residuo fué analizado como Si0O, amor-
'fo en base a2 los experimentos antes hechos, La oresencia -
de humedad en los reactivos determina la pérdida de SiOp.
&1 método6puede ser usado para la determinacién de menos
de 5 x 10" 4tomos de Si vor cada cm en galio 6 su fosfuro
6 arseniuro; se ha aplicado a fosfuro de galio cristalino
(poli) y unicristalino.
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¥étodo volumétrico rdpido para la determinacidn de
Si en hierro, nlomo en lingotes y en hierro fundido.- R.
¥. Dutta y Banerjje, Samaresh (Res. and Control Lab; Dur
sapur Steel Plant, India). Indian J. Technol; 1971, 9 -
(5), 197-198.- E1 método usado devende de la nrecipita-
cién de X,SiFg por la adicién de KF en solucidén que con-
tenga éci%o silficico obtenido por disolucidén de metales
en HC1 (1:1). El precipitado se filtra y se lava con -
KNO3 en solucién, y después se pone en agua caliente. La
solucién se titula con NaOH aproximadamente 0.14 N usan-
do fenolftalefna como indicador. Los resultados coinci-
den con los obtenidos por un método rdpido gravimétrico.

3158.-

Determinacién uniforme automdtica ée 5i en menas -
de fierro y acero. Bhargava, 0. P. George y Hines, W. -
Grant (Chem and Metallurgical Lab; Steel Co. of Canada -
Ltd; Hamilton, Ont.).Talanta. 1971, 18, 793-798.- La pre
paracién de la muestra ha sido modificada para determi-
nar el Si con un programa simple de analizadores en Tech
nicon. Hierro y acero se disuelven €en H2S504 dilufdo, los
materiales insolubles se funden con Na,0, para diluirlos
luego en HC1; despuéds de la apropiada dilucién, toda la
solucidn se trata para determinar el Si oor el método -
del azul de molibdeno. Los resultados obtenidos muestran
que la precisién y exactitud del método son satisfacto-
rios.

707 .-

Determinacidn comple jométrica de Si en giliciuros. -
Vasil'eva, M. G. y M. T. Beshekdash'you (Sukhumi Physico-
Tech. Inst; USSR). Zh. Analit. Khim. 1970, 25 (8), 1592 -
1594 (en ruso).- E1l método se basa en lza extraccién del -
molibdosilicato en alcohol isoamilico y una titulacidén ~
comple jométrica de Vo, despuds viene su re—extraccidn en
fase acuosa. Para 40 % a 60 % de Si en muestras prepara-
das, el error fué menor de 0.6.%. Interfieren el Ge, Py
As,

2214 .-
Determinacidn espectrofotométrica d= 5i en estafio me
t41ico. A. T. Pilivenko, B. F. Nabevanets y T. G. Shains—



kaya (Inst of %en. and Tnorg. Chem; Acad. Sci. Ukr. SHES)
zav. Lab. 1971, 37 (6), 664-665 (en ruso).- La determina-
cién espectrofotométrica del Si se hace como Acido molib-

josilficico y 2 un pH de 1.5; es insztisfactorio en nresen
cia de sales’de Sn (1V), debido a la hidrdlisis posterior,
perc a oY de 0.6 a 0.8 en nresencis de NaCl no ocurre la -
hidrdlisis y se forma un comnlejo colorido heteropoliterna
rio aproniado para la determinacidn de Si. Procedimiento:
La muestra (1 g) que contenga abajo de 10 ppm de Ci, se -
hierve con 4 ml de HCl conc. y 1.5 ml de ilNO, conc. adicio
nandolo gota a gota. Los Gxidos de N se hierven, 1la solu-
cidn fria se trata con 25 ml de NaCl 5 M y 3 ml de una so-
lucidn al 5 % de molibdato de amonio, ajustando el Z
0.6-0.8. Después de 10 min, la solucidén se diluye con 50 -
ml de NaCl 5 M y la extincién se mide a 360 nm contra un -
testigo. E1l color es estable por dos 8 tres horas sin in-
terferir el P. E1 color del compnlejo reducido puede tam-
bien usarse para determinar silicio, para lo cual la solu-
cidén 4cida obtenida como antes, se trata con 4 ml de HC1l -
conc. y 2 ml de 4cido ascédrbico en solucidn saturada re-
cien prevarada; diluir a 50 ml con agua. La extincidn se -
mide a 656 nm. :

Vol 23

1465.-

Andlisis esvectrogdfico de los desverdicios en altos
hornos. Grajpel Andrzej (Res. Inst. of Industrial Regions
Environment Protection, Acad. Sci; Zabrze, Poland). Chemia
Analit. 1971, 16 (6), 1225-1231 (en polaco).- Las muestras
fueron mezcladas con grafito en polvo que contenga 1 % de
Pd (como estandard interno), K»S204, fundiendo a 650° por
30 min; el fundido resultante hecho polvo fué puesto en un
vaso (con un agitador mecdnico) y se cierne en una zona de
corriente eléctrica alterna horizontal interrumoida entre -
electrodos de grafito. El tiempo de exposicidn fué de 20 -
seg y el flujo de aire de 24 Cu.metros/hr. Se dan lineamien
tos para analizar Al, Mn, Cu, Pb, Cr, Cu, Si, Fe, Zn y Mg
71 rango de los coeficientes de variacidn, es de 0.004 )2
para Pb0 a 0.106 % para CuO. Esta técnica es aplicable tam-
bien para otros desperdicios industriales.
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Tones cue interfieren en el anilisis elemental de -
muestras bioldgicas por sspectrometria de masas. MN. L. -
Gregory (Clin. Res. Centre, Hsrrow, 1'iddx; Enzlznd). Ana
lyt. Chem. 1972, 44 (2), 231-236.- Con una corriente di-
recta y con una resolucidén de 19000 fué llevado a cabo -
el andlisis de muestras de sangre €n cenizas, mas de 1las
1{ineas nresentes fueron miltinlos. Con esta resolucidn me
jorada F, Na, Mg, Al, si, p, S5, C1, K, Ca, Fe, Cu, Zn, Se
Br y Rb fueron suficientemente bien separados de especies
inorgdnicas oue interfieren para el anflisis de estos elg
mentos en las muestras ya dichas.

3435.-

Determinacién de Si en unglientos. H. Kadner y Biesold
Christa (Hantklen; Med; Akad. "Karl Gustav Caries", Dres-
den, Germany). Pharmazie. 1972, 27 (3}); 187-188 (en alemdn)
1,2 muestra (que contenga 15 % de aceite de 5i) (aproximada
mente 250 mg) se seca a 150° y se funde con KOH (3 g), el
residuo se disuelve en agua (250 ml). Una porcién (100 ml)
de la solucidn se hierve con HC1l conc. (10 m1) y HNO, concC.
(10 ml) vor 4 min; después se enfrfa y se trata con ﬁaF
(1 g) y ¥¢1 (70 g) por 5 min. El precipitado se filtra y la
va con KC1 al 8.25 % y alcohol isopropilico al 50 % hasta -
que se libere el 4cido, después transferir a agua hirviente
(500 m1) para hidrolizar el HF, el cual se titula con NaOH
0.05 N. '

25T1.-

Tdentificacién de sistemas mecédnicos defectuosos a tra
vés de andlisis de aceites espectrofotometricamente. Barr,
Donald R y Larson, Harold J. (Naval Postgrad. Schj Monterrey
Cslif, U.S.A.). Appl. Sprectirosc. 1972, 26 (1), 51-56.- Los
aceites de aviones, al igual que 1loS de jets, han sido regu
larmente muestreados y examinados por espectroscopia de emi
sidn para ver el contenido de metdles (A1, Cu, Pe, Mg, Ni,
Ag, Cr, Sn, Si ¥y Ti). Los resultados sirvieron nara Ver el
estado de las mdcuinas en las condiciones internas de ellas.
B1 nrocedimiento vodria ser adaptado para analizar un siste
ma determinado.
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Determinacidn fotométrica de silicio en estafio metd-
lico (abajo de 0.0l ppm de Si). Detkova, G. A. y Lel®' Chu
ck, Yu. L. Izv. Tomsk. Politech, Inst. 1970, 185, 72-74;
Referat Zh; Khim; 19 GO, 1971, (13), Abstr. No. 13 G 154.
(en ruso).- Han sido establecidas condiciones Sptimas pa-
ra esta determinacién por un método aue involucra la sepa
racidén del Si por medio de extraccidén (como molibdo sili-
cato) en vor ejemplo alcohol isoamilico, reduccidn en fa-
se orgdnica a silicio azul de molibdeno, re-extraccidn en
solucidn acuosa del NH,.-NH,Cl y determinacidn ée Yo (equi
valente al Si) por el método del tiocianato.

5007 .-

Determinacidén rédpida de Si en aguas de manantiales. -
Defosse, C (Inst. Heerijean, spa, Belgguim). Trib CLBEDEAU,
1972, 25, 267-269 (en francés).- A la muestra (mds de 0.5
ml y dilufida a 10 ml) se le adicionan 1.2 ml del reactivo
comprimido 1:2 y una mezcla de solucidn de sulfato de qui—
nina al 0.1 % con una solucidén que contenga (NH ) Mo 0
4H,0 acuoso al 15 % (20 ml) con H,S0 (2 ml) y 13 ml).
Después de 7 min, la extincidn se mlée a 420 nm contra un -
testigo. E1 resultado se compara con una gréfica de calibra
cidén (preparada para una solucién que contenga 1 mg de SiOjp
por litro.). Bl método es aplicable en presencia de mds de
5 mg de P por litro; establecidos estos valores, la muestra
podria ser dilufda mds. Otros iones normalmente no presen-
tan interferencia; pero el método no puede ser usado nara -
agua de mar. Se presentan varios resultados y se comparan -
con los valores obtenidos por determinaciones en el residuo
seco.

Resimenes correspondientes a 1973. Vol. 24

64.-

Aplicacidn de un método termométrico rédpido para la de-
terminacién de Si, Al, Fe, Ti, con especial interés al andli
sis de bauxita, Mike, M, Miko. Pubs. Hung. Min. Res. Inst. -
1971 (14), 193-200.- La muestra se disuelve en HC1l-HF-H,0 -
(1:1:1) a 100° y se determina el Si nor medidas hechas en el
cambio de temveratura causada por la precivitacidn de KQSiFs.
El Al se determina desoues por precipitacién del Al como -
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K NaA1F6. Para Fe, adicionar 4cido bdrico para enmascarar
al F y el Fe se reduce con SnC12; el Sn (11) no consumido
se oxida con AgCl, la temperatura cambia oor la oxidacidn
del Te (11) por (NH4)65208' La determinacidén de Fe y Ti -
se lleva a cabo cuando cambia la temperatura al adicionar

2791 .-

Método de andlisis quimico de minerales y refracta-
rios de Cr. H. Bennett y R. A. Reed. (Brit. Ceram. Res, -
Assoc; Penkhull, Stoke-on-trent, EBngland). Analyst Lond.
1972, 97, 794-819.- Se dan los detalles del procedimiento
para la determinacién de la pérdida por ignicidn de sili-
cio (gravimetricamente como molibdosilicato de quinolina),
Cr (por titulacidén rédox), Fe, Ti y Mn (espectrofotometri
camente con perdxido de hidrégeno, 1,10 fenantrolina y -
KIO,, resvectivamente), Al, Ca y Mg (por titulacién com-
ple jométrica), Na, Ky Li (por fotometria de flama) se re-
portan los resultados comparativos de 13 laboratorios.

1503.-

Extraccidén de Si y su determinacién fotométrica en al
gunos comouestos semiconductores. U, G. Revenko, V. V. Ba-
greev, Yu. A. Zolotov, L. S. Kopanskaya y E. S. Pal'shin
(U. I. Vernadskii Inst. Geochim and Analyt. Chem; Acad. -
Sci. USSR, Moscow). J. Analyt. Chem. USSR, 1971, 11 (2), =
2001-2002; English trashlation of Zh. Analit. Khim, 1971,
26 (11), 2235-2237 (en ruso).- La muestra fué disuelta, -
sin calentar, en HF 20 M y HNO, conc. y la solucidén de oc-
til amina, re-extraido de CHCl1l; en NaOH 1 M y después de-
terminado como el dcido molibdosilicico amarillo.

1502, -

Determinacién répida de Si en escorias que contienen -
Pe. Ganev Pavel; Chekhlarova, Ionka; Tsalor, Tsvetan; Popov
Tordan y Vlaev, Iordan. Rudodobiv Metal. 1971, 26 (10) 56-
57 (en bdlgaro); Referat. Zh; Khim; 19GD, 1972, (3). Abstr.
No. 13G130 (en ruso).- Disolver la muestra (aproximadamen-—
te 200 mg) calentando con HC1 (15 ml); después de 15 min -
adicionar ¥F (1:1) (10 ml) y solucién de KC1 al 20 % (8 ml),
continuar calentando por 40 & 50 min., Después enfriar la -
mezcla, adicionar pulpa de pavel ¥y filtrar el nrecipitadoc -
de KZSiF6; lavar con solucidén de VNO3 al 15 % y que conten-
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ga rojo de metilo, hasta cue los lavados sean neutrales.
Tratar el pp con agua a 80° por un minuto, 50 ml, y fil-
trar, titular el HF liberado por hidrolisis del KZSiFs,
con KOH 0.2 N, usando el indicador de Tasktiro é bromo ti-
mol azul-fenol rojo. Los resultados obtenidos en varias -
muestras por el método pronuesto no concordaron con los -
datos obtenidos por otros métodos. Con un contenido de 20
a 40 % de 3i0, la desviacién estandard fué de 0.16 %.

Restmenes correspondientes a 1973. Vol. 25

218 .-

Andlisis rdpido de cenizas, escorias y denésitos de -
plantas generadoras de energia a partir de carbén. N. V.
Novetskii y N. I. Ivanova ¥Xhimiya Tverd. Topl. 1972 (3),
60-64; Referat. Zh; Khim; 196D, 1972 (18). Abstr. No. -
18G116 (en ruso).- La muestra se calcina de 800 a 825 a
peso constante, y el residuo se funde con NaOH en un cri-
sol de nfquel a 650 por 10 min. E1 fundido se extrae con
agua (150 ml), se adicionan 20 ml de HC1l conc. a la solu-
cién y se calienta a ebullicidén; ya fria, se diluye a 500
ml (sol. A); en esta solucidn se determina fotometricamen
te Si0, como molibdosilicato reducido. Una alicuota de la
soluci%n A se evanora a hacer una pasta, la cual se hume-
dece a hacer otra nasta con HE1l; se adicionan 5 ml de una
solucidén de zelatina al 1 % y se fija por 5 min. Desoués
se adicionan 10 ml de HC1 y la solucidn se calienta hasta
que la gelatina restante se descomponga; se enfria. Ca0 y
Mg0 se determinan por titulacién comple jométrica usando -
una mezcla de indicadores (complejo de fluoresceina-timolf
taleina.

3118.-

Determinacidn de Si en vidrio por resonancia magnéti-
ca nuclear de fldor 19. Noshiro Makoto y Jitsugire Yukio
(Res-Lab; Asahi Glass Co; Yokohama, Japan 221). Japan Ana
lyst. 1971, 20 (10), 1277-1282 (en japonés).- El 5i en el
vidrio se convierte al ién SiFZ (Cf. Languiyhr et al. Ana
lytica Chim. Acta, 1959, 21, 334; 1965, 32, 1) y el »ico
de la sefial del F-19 se mide 2 un Ph de 4.2 a 4,5 con el
mismo idn aue el del Si pero‘con Ge como estandard inter
no. No hay interferencia con otros iones internos, y el
coeficiente de variacidn es de 2.75 % para Si, equivalen
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te al 70,9 % del silicio como éxido (6 determinaciones).
Procedimiento.- l'ezclar 1la muestra pulverizada (0.7 g) -
con HF al 40 % (5 ml) por 30 min a temperatura ambiente,
desnués ajustar el pH con NH, acuoso 7 M. Filtrar de CaF2
y dilufr el filtrado a 100 m% con (NH4)2GeF6 en solucidn
(concentracidén final aproximadamente 0.5 mg por ml) y com
parar las intensidades a 49.8 ppm con el GeF, a 45,7 ppm.

3211.-

Bvaluacidén de espectrografia de emisién y espectrofo
tometria de absorcién atémica para determinar el mayor e-
lemento y las trazas de ellos en plantas. F. Eirement y -
F. P. Burelli (ILab. Soc. Misc en Valeur Agric; Bastia, -
Corsica). Analuses, 1373, 2 (4), 306-313 (en francés) .-
Unz comnaracidn critica, muestra que la espectrografia de
emisién es la més apropiada de las técnicas para medidas
de muchas muestras preliminares, mientras cue la absorcidn
atémica ha sido cuantitativa y da buena sensibilidad, pue
de ser usado para determinar todos los elementos directa-
mente (para P, S, y Si) e indirectamente (para B, Va, S5i,
Al y Ti) y se determinan mas rapidamente por emisién es-
pectrogrédfica, la cual sélo permite determinaciones simul
taneas de Cu, Mn, Mo, B y otros elementos menores. Se re-
visan procedimientos tipicos. Se da énfasis a la naturale
za complementaria de las dos técnicas.

1952.-

Determinacidén de Si, Al y Ti en rocas y tierra. Sass,
A. Infs Chim; 1972, 227-235 (en francés).- Después de la
fusidn de la muestra con NasCO,; en un crisol de niquel y
1a disolucién del fundido frio en HNO, diluido, se anall
zan alicuotas por métodos fotométrico rdpidos. E1 Si se
determiné en forma de molibdosilicato en presencia de 4-
cido tartdrico; Al por reaccién a 6.4 con cianina erio
cromo (C.I. Mordente azul 3), la interferencia de Ti, V,
Co, Ni, Cr y ?Oi- ha sido prevenida usando mercanto aceta
to de sodio. 31 Fe fué determinado a pH aproximadamente -
de 4 con 1,10 fenantrolina, Ti a pH de 3 con 4cido cromo-
trépico. ®n determinaciones de A1, Ti y S5i, 1la interferen
cia de TPe se previno por reduccidén con 4cido ascérbico. -
Los errores relativos fueron ceneralmente menores de 3 %
excepto nara 1la determinacidén de menos de 1 vppm de Ti, pa
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os cuales el error fué =1to. Los métodos fueron avro-

.z
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hisfos nara la automatiz

Restimenes corrssnoncisntes a 1974. Vol. 26

2748 .~ <
Determinacidn de Si vor extraccidn fotométrica en -
nlantas y fertilizantes usandd tri_octil amina., 5. N. Do-

rokxhova, L. B. Zhukova, A. P. Tereshchenko y V. V. Krasno
shenenkov. (Fac. Analy

9
t. Chem; Joscow siate Univ; USSR).
Yest. Yosk. zos, Univ;Ser., Thim. 1973, 14 (5)
N

604-606 -
(en ruso).- La muestra se funde con X;C05 - a0y (1:1)
y el fundido se disuelve en agua. 31 oH de la solucidn se
ajusta a 1.8 con H,30,, después se adiciona una solucidn
al 10 » d2 molibdato de amonio, enseguida una mezcla de 4
cido oxdlico y dcido citrico, ademds de una mezcla reduc-
tora (4cido ascdrbico, 4dcido 4-amino-3-hidroxi naftaleno-
1-sulfénico y oxalato de estafio (11)). E1l complejo de mo-
libdosilicato reducido se extrae en una solucidén de tri-
octil 2mina en tolueno, y la extraccidén del extracto se -
mide 2 780 nm contra un testigo de una solucidn excenta -
de Si. La determinacidn tomo aproximadamente 2 horas.

171.-
Compostura de vasijas de platino con un aparato de -
nresidn para disolucién de 4cidos, en el anadlisis répido
de vidrio por absorcidn atdmica espectrofotométrica. Y. -
Hendel (IMI Inst. Res. and Dev; Haifa, Israel). Analyst,
Lond, 1973, 98, 450-451.- La muestra de tierra (100 mesh)
(100 a 150 mg) se calienta por 30 min a 105o con 4 ml de
HF al 483 % y 0.3 ml de agua regia en un crisol de poli-
tetra fluoro etileno forrado de una capa de acero inoxida
ble. Ia mezcla se enfria y se le adiciona una solucidén a-
cuosa caliente que contenga 3 g de H3PO~, diluir a 100 ml
1a solucidn se transfiere a un envase nTéstico y se man-—
tiene ah{ durante 2 horas. Ademds de los resultados del -
'5i, se renmortan Al, Fe, Ti, ¥g, Ca, Na y ¥ en vidrios es-
tandares No 93 (N.B.S.) y lo. 1 (Sheffield Univ.). Se u-
san “lsmas de aire-acetilsno y Nap0-acetileno. Para la de
terminacidn de Al, g, Ca, Na y ¥ en soluciones estanda—
res, nodria haber altas concentraciones de e 1 1icual
que P3303 y HBF4 derivadas de las muestrasg, )
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TDeterminzcidn cimultdnes de Si y G2 en Larro rojoe.

S. Thakur y D. R. Sart (Reg. Res. lat: Zhubaneswar, -
Crigsa, India). Z. Analyt. Chem. 1073, 265 {4), 70 '

e b una planta de alumina nor

@ <

1 1-ENC3-H,.50, (2:1:1) y se evapcra &
\ - sdicionar 5 ml de BO1'Y NH,C1 (Cos veces la mu
s nora a secusded otra vez,
1 residuo se filtra con HC1l, y se determina S5i0, gravi
metricamente en el residuo y Ga cspectrofotometricamen—
te con cristal violeta (C.1l Basic Violet 2).

801.-

Andlisis de silicatos por titulacién potenciométri-
ca en soluciones anhidras. K. A. Komarova, g. M. Milaev
y ¥. M. Baldanov. Trudy mosk. Thim. 19 6D, 1973, (5), -
Abstr. No. 5G 114 (en ruso).- Han sido descubiertos répi
dos y exactos métodos para determinar 5i0,, 120, Ca0, -
A1,0, ¥y Fe,0,e 2] método para el silicio ce basa en la -
insqubiligaé del el K28103 y el Na25i01 en alcoholes pe-
quefios y sus mezclas con Cetonas. Procédimiento.- Descom
poner la muestra con EC1 conc, tratar el HQSiO} separado
con una solucién estandard de Y0H en alcohol i8opropili-
co (1) y titular el KOH no consumido votenciometricamen-
+e con HC10, en un medio 1:1 de l-acetons. Determinar Fe
Al, Ca y Mg en el filtrado del sobrenacante de Si por ti
tulacidn notenciométrica de sus clorurcs con KOH en solu -
cidén en un medio l-acetona (1:4). La curva de titulacidn
tiene 4 rupturas, correspondientes a las titulaciones su
cesivas de HC1l, AlCl., FeClz y ¥gCl2. Los resultados es=
tan en excelente contordancia con 1os obtenidos por méto
dos estandares.

Se
e

(=g habs)
Sra

Wienl s

2160.-
Anlicacidén de métocos espectroscépicos anall
er. andlisis farmacedticos. 1V. Determinacidn de Pi,
Ga, Ti 'y Si €n antidcidos nor hedio de abic !
espncctrofotométrica. Stahlavska, Anna
muzar, M. (Inst. Aerztl. ur Tharm. Fo
nzechoslovakia). Ph Tharmazie, 1774,
alendn).- Gste andlisis se tas3 en un

~
N o~ e



riormente (itid. 1973, 28, 238). Se dau detalles vara la -
nreparacién de la muestre 7 las condiciones adecnsdsa i
cada clemento. Loo resultados sSe dsan en una tabla neavra un
determineds numers de DIEDAraciones, junto con los obteni-
dos ©nor Litulacidér con EDTA. Z1 nét,io de absorcidn ztdmi-
ca da buenos resultados y es el nreferido.
481 .—

Determinacidn de necuetrias cantidades de Si en afua -
sor extraccién fotométrica. . V. Pavlova, B. L. Podol's-
kaya y T. (. Shafran. Trudy uses nsuchno-issledé., Inst. -

Khim. Reakt., Osobo chist. 7him; Vershehestv. 1972 (34), -
185-189; Referat. Zh; ¥him; 196D, 1873 (11), Abstr. lo. -
11 G 200 (en ruso).- oe determinan cantidades de 3i arri-
ba de 1 micro-sramo por formacidn de 4cido molibdosilici-
co en un mefio 0.03 a 1 N de HC1 o) H?304 y aue contiene —
0.05 % de (::HA)6MO Op,e B1 heteronolidcido se extrae de -
butznol (de un medio 1.5 N de HC1 & T{?SO4) 4 alcohol iso-
am{lico (de un medio 3 N de HC1 S H?354) y reducido a la
forma azul de silico molibdeno »oTr adicidn al extracto en
solucidn de SnClp en glicerol; el color de la mezcla fi-
nal se mide fotometricamente. La velocidad de decaimiento
de 1la extincidn es menor cuando el butanol se usa como €X
tractante.

Restmenes correspondientes a 1975. Vol. 28

5B184 .-

Determinacidén de trazas de P, As y S5i en platino u -
oro muy puro, por extraccidn espectrofotometricamente. -
Verczenco, Zyegmunt, y Lenarczyk, Iuckja (Dept. Analyt. -
Chem; Politech, Warsow, Poland). Chemia analiy. 1974, 19,
(3), 679-686 (en nolaco).- La muestra (0.5 a 1 g) se di-
suelve en HY0,-EC1l a menos de 70, la matriz del metal se
separa nor eldctrélisis a mds de 2.5 V y 0.5 amp, en la -
solucidn remanente P, As y 5i se convirtieron en heterong
1i4cidns por medio de molibdato d= arnonio en solucidn y 2
p" de 1.4. Zstos 4cidos se extraen separadamente con sol
ventes orsgénicos 2 un pH anroniado, Zespués se reduce con
una solucidn de SnCl y el »roducto es "molibdeno azul" -
rye se determina espectrofotometricamente a 720 nm (para
P, 730 nm (vara As) y 790 nm (para Si). Se dan detalles -
del procedimiento. Por este mé+todo se ouecen determinar -
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As y i ztajo de 0.5 ppm con

s
Si0Ne

A~
g

Determinacidn fe 51 en estirentomicina =»cr absoreidn
atémica. R. J. Hurtubise {CQuality Control Depnt; Pfizer -
Tnc; Terre Haute, Ind; USA.) J. Pharm Sci. 1974, 63, (1),
1128-1130.- Prevarar unz solucidn =1 20 % de la nuesira
de sulfato de estrevntomicina y exnoner a una flama rica
en acetileno; usar un eSDectrofotometro con un cuemador -
de 6xido nitroso y una lamrara catédicz; medir la absor-
cién a2 251.6 nm vara determinar el Si contenide en la -
muestra. 21 limite de deteccién es anroximsdamente 5 pom
de 5i y la revroducibilidad (95 % de limites permitidos)
es mas 6 menos 2.2 oppm. Los resultados fueron idénticos -
a los obtenidos por un método aque involucra preliminarmen
te fundir y hacer cenizas con NaHCO3.

6C73.-

Andlisis semi-micro de Si en textiles. Bradley, Ar-
thur y Altebrando, Domenica (Surface activation Corp; -
Westbury, N. Y. U.S.A.). Analyt Chem. 1974, 46, (13), -
2061-2063.— ©1 método se basa en la medida colorimétrica
del color azul formado vor reduccidén del &cido molibdo si
licico. La muestra primero se carboniza vara facilitar su
buena destruccidén con HNO,—KCIOK para convertir el sili-
cio en silicato soluble, &1 crtal se deternmina cazlentando
1a uolucién con ¥C1l, acetato de sodio, dcido &scético y =

NH, ) Mo en solu016n. Vedir la extincidén a 650 nm. -
Ios resuztaﬁos concuerdan en un 10 % con los métodos mi-
cro-grevimétricos
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CONCT.US TONTS TISCUSION

1l.- Bl silicio tiene 4 e%ec%rones externos con una
confisuracidn electrdénica 3s 3p~. Curndo tiene un nigero
de coordinacién 4, nuede formar uniones hibridas 3sn~, -
debido & que el silicio, en comnuesios como el SiFg, =
SiP207 y compuestos con grupos orgdnicos, se coordina oc
tahedricamente vor medio de 6 gtomos, originandose asi -
una hibridacién del tipo 3sp3d°.

11l.- "Si commaramos la quimica del silicio con la qui
mica del carbdn, se vodrian discutir varios puntos de in
terés como los siguientes:

3.) Ia similitud del Si y el C se puede exnlicar por
medio de la configuracidn electrdnica de los dos elemen-
tos:

“ 2 2.2
¢ 1s 2s 2p

2 2 2 2
Si 1s 2s 2p6 3s 3p (3d)

El carbén tiene una valencia ée 4 y una nibridacidn
sp”. Bl Si tiene estas mismas nroniedades, vero debido a
la nresencia dée un orbital d en 1la cana M, nuede formar
ademds, compuestos con 6 enlaces y con hibridacidn 5955

T1 carbono forma dobles enlaces muy estables con -
otros 4tomos, mientras cue el silicio no; 1la poca capaci-
dad de formar dobles uniones es una caracteristica del se
gundo neriodo de elementos en la tabla veriddica probable
mente resultante de la forma tan difusa de los orbitales
3p y 34, en comparacidén con los 2p. Y, aun asi, hay gran-
des evidencias de la formacidn de dobles uniones parcia-
les en muchos compuestos del silicio, pero que no han si-
do positle aislar,

b) Con respecto a 1a actividad dptica, se obtuvo un -
compuesto de silicio tetracovalente con un dtomo asimétri
co, obtenido éste nor cristalizacidrn fraccionada de sus -
sales d¢e auinina,

Con le =ensrucidn de enantidmeros, se estudiaron las
reacciones de 1os silanos y sus derivados, ademds cde la -
esteresauimica y estereoespecificidad de ellos. Para com-
nrobar cue realmente existian compuestos de silicio con -



actividad éntica, fueron analizadas mezclas de organo-si-
lanos y demds derivades, nor cristzlograffs de rayos x, -
obteniendose resultados muy halagadores que luego fucron

confirmados nor medio de estudios de dispersifn grntica ro

tatoria.

En conclusidn podemos afirmar que 1z regla de Brews-
ters de asimetrfia atdmica, es aplicable a 1los 5iianos ov-
ticamente activos, & sea, es posible prececir que el (+)
SiH puede originar el (-) siCl1l, si la reaccidén procede -
con retencidn de la configuracidn.

c) En 1la quimica de los haluros de carbono, tal como
el R-CH,-C1l, bajo una reaccidn de hidrdlisis da como re-
sultado un alcohol; y compuestos del tipo R—CH2012 produ-
cen aldehidos. Si los correspondientes compuestos de sili
cio se hidrolizan, los compuestos resultantes son general
mente inestables y se condensan intermolecularmente for-
mando agua y cadenas de Si-0-Si. E1l R3-5i-Cl d4 R,-SiOH,
el cual se condensa a R;-5i-0-5i-R,. Pero el Rp-5i-Cl; no
vuede formar con una higrélisis el Rp-5i=0, sino que for-
ma un intermediario de estructura R2—Si-(OH)2, el cual se
condensa desnués nara formar largas cadenas de la siguien
te estructura:

R R R
Si=-0-5i-0-Si ..., etc.
R R R

Bstas estructuras son 1la base de los fluidos hidraulicos
de silicones y elastdémeros, especialmente cuando R=CH3.

Igual que la sflice, los polimeros de silicon tienen
uniones silicio-oxigeno. Asi los polfmeros de silicon com
binan propiedades de compuestos orgdnicos =1 igual que de
compuestos inorgénicos.

111) “n lo cue resnecta a la quimica analitica del si
licio, a grendes rasgos se puede decir cue hay tres tipos
de andlisis nrincinales para é1:

a) oruehas cuazlitativas
b) métodos cuantitativos
c) andlisis por activacidén neutrdnica
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Por las pruebas cualitativas es posible detectarlo -
en minerales y diversos materiales vor medio del HF a fin
de formar fluorosilicatos de sodio y posteriormente con -
el (NHg),Mo0, se forma un compuesto de color azul muy
caracteristiéo en el momento de agregar alfa naftol. Bl -
silicio en los silicones S€ detecta por ignicidén der la -
muestra en un mechero bunsen, produciendo une flama Jumi-
nosa y humos blancos.

Cuantitativemente, los métodos gravimétricos mds -
usuales hacen una solucidén de la muestra con una fusidn -
alcalina & con peréxido de sodio, precinitando silica hi-
dratada del fundido disuelto por acidificacidén gradual; -
enseguida se deshidrata la silice por calentamiento en -
Huc1l, después se filtra, lava y vpesa. Preferentemente para
cuantificar al silicio se usan los métodos colorimétricos
para analizar Si en agua y materiales bioldgicos debido -
al comnuesto azul que se€ forma y que se describid ante-
riormente.

Por las propiedades nucleares del Si elemental, la -
irradiacién del Si natural en alguna forma & sustancia, -
produce un isétopo de masa 31, as{, la cantidad de sili-
cio puede ser estimada exactamente, y una gran ventaja en
este andlisis es cue la vida media del silicio de masa 31
es de 2.62 horas.
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