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Carituro 1
PROPIEDADES GENERALES
[.—ORIGEN Y. YACIMIENTOS DEL KIESELGUR

Desde muy antiguo viene el hombre usando los restos minerales de
diatomeas como piedras de construccién, y en este sentido lo emplearon
los griegos y romanos. Solo desde época muy reciente se ha empleado
técnicamente cuando en el afio 1857 Limmic lo utilizé para fabricar sili-
catos alcalinos. Casi simultdineamente NopeL se valié del kieselgur para
fabricar dinamita sacando provecho de su naturaleza inerte y de su gran
poder absorbente para la nitroglicerina. A esta propiedad absorbente, asi
como a la mala conductividad del calor, se deben las innumerables apli-
caciones de este producto que fueron apareciendo paulatinamente hasta
nuestros dias. :

No obstante en los dltimos anos la industria del kieselgur ha experi-
meéntado un desarrollo tan grande como inesperado en sus aplicaciones
como coadyuvante de-filtracién, después de refinado o activado el kle-
selgur natural. As{ puede decirse que el 70 % de la produccién de kie-
selgur se destina probablemente a fines de filtracién y el resto como ma-
terial de rellenocs, aislamientos, absorbente, etc.

(s) Profesor Adjunio de la Facultad de Ciencias y Caledrdiico de Escueias de Comercio,
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El kieselgur es una roca sedimentaria parecida a la tiza en apariencia
de elevado punto de fusién (unos 1.500°} v estd compuesto de restos de
esqueletos de diminutas plantas acudticas llamadas diatomeas, las cuales
estin relacionadas con las algas. Estas diatomeas han existido principal-
mente durante la Era Terciaria, y abundan en las aguas dulces y saladas
sirviendo de alimentacién a otros organlsmos vivos. Estas plantas unice-
lulares constan de dos partes que ajustan de la misma forma que las dos
mitades de una caja. Las fristulas tenen innumerables formas, cono-
ciéndose unas 10.000 variedades de diatomeas. La reproduccién es fre-
cuentemente por subdivisién, la cual puede ser rapidisima; una frisiu-
la puede convertirse en condiciones favorables en mi] millones de diato-
meas durante un mes.

El kieselgur es un material muy ligero. En bloque seco tene una
densidad aparente de 0,4 4 0,6 y en forma de polvo seco de 0,08 4 0,25,
pero su densidad verdadera varia entre 1,19 y 2,35. Sc presenta en forma
de roca dura y compacta o de material pulverulento, lo cual depende de
las condiciones en que s¢ formé y del medio, que puede ser de agua sa-
lada o agna dulce. El kieselgur encontrado en depdsitos del terciario es
blanco, gris, o coloreado hasta verde segin su contenido en impurczas,
pudiendo llegar a ser negro por el elevado contenido en materia orgini-
ca, generalmente turba.

Del agua en que viven, estas algas toman las sustancias alimenticias
asi como el icido silicico necesario para la formacién del caparazén. Su
presencia es especialmente numerosa en aguas estancadas claras y ricas
en acido silicico, y en virtud de su actividad vital expulsan continuamen-
te sus caparazones que consisten casi exclusivamente de dado silicico
puro que se depositan en el fondo de las aguas. Ademds de los depdsitos
constituidos por la formacién de auxcesporas y la muerte natural de las
algas hay otros debidos a la muerte en masa de las mlsmas por un cam-
bio de la composicién o de la temperatura del agua.

Estos caparazones siliceos mezclados con restos de algas o excremen-
tos de otros habitantes acudticos y demnds impurezas, se depositan en el
fondo de las aguas y alcanzan en el transcurso de los siglos una gran po-
tencia. La materia orgdnica se destruye mds o menos parc1almente por
influencias biologicas variables, dando lugar a depdsitos que estin en la
superficie de la tierra a causa de trastornos geoldgicos, como desecacidn
de los lagos donde se formaron, o por levantamientos de la corteza te-
rrestre.

"Ll kieselgur se conoce también con los nombres de tierra de diato-
meas, diatomita, tierra de infusorios, tripolita, tripoli, harina de la mon-
_tafia, harina fésil, etc. El nombre mds corriente de «kieselgur» corres-



Kieselgur £.189 119

ponde al que se le dib al primer mineral de esta clase que se beneficié en
Hannover (Alemania) en 1860. El nombre de «tierra de infusorios» no
es correcto pucs los infusorios constituycn un grupo del reino animal. El
nombre de «trlpohta» se deriva de unas minas de kieselgur que se explo-
taron por primera vez en Tripoli (Africa del Norte). Como «tripoli» se
conoce también mds correctamente una roca silicea, porosa, granular y
de color blanco originada por descomposicién de calizas siliceas o por la
erosién atmosférica o alteracién de una variedad del cuarzo y que no
debe ser aplicado al kiesclgur.

En muchas partes del mundo, en regiones que en uno u otro tiempo
estuvieron sumergidas bajo agua se encuentran grandes depdsitos que se
formaron durante los periodos Mioceno y Pleistoceno al morir las diato-
meas, como ya se ha dicho, y acumularse sus restos en el fondo de lagos
y océanos. Atn en la actualidad se producen estos dcpésitos, y aiin
cuando se ha podido comprobar- su existencia en la era Jurdsica, no se
presentan criaderos poderosos e importantes hasta la Era Terciaria y
Cuaternaria.

Los yacimientos mds importantes de Europa se.hayan en la llanura
de la Baja Alemania, sobre todo en Liinerburger Heide y ademds cerca
de Unterliis. Otro yacimiento se encuentra en Coswig, de origen diluvial.
y de origen terciario son los criaderos de la cuenca del Vogelsberg en
Hessen. Yacimientos potentes se encuentran en Jutlandia, y en la pro-
vincia de Kristiantadt en Suecia pero. éste no es puro ya que estd muy
contaminado con sustancias bituminosas. En FEscocia, junto a Aber-
deen y en Irlanda. En Rusia se encuentran yacimientos de gran poten-
cia en el Ciucaso. También en Italia, Francia y Espafia: de los italianos
hay varios en el norte del pafs mds o menos impuros y también en el
sur de Florencia en el Monte Amiata que es bastante puro. Los yaci-
mientos mas importantes de Francia estin ¢n Auvergné siendo los mds
destacados los de Cantal cerca de Murat, los cuales son de origen tercia-
rio; también se explota kieselgur en la regidn de Clermont-Ferrand en ¢l
Puy-de-Domes. En Espafia s¢ encuentran en Andujar y Porcuna (Jaén),
y Elche de la Sierra (Albacete), éstos tiltimos de origen terciario y los de
mayor pureza.

En Africa, los yacimientos mds potentes en’ parte virgenes adn, sc en-
cuentran en Argel en capas del mioceno. Ultimamente se han descu-
bierto depésitos en el Transvaal (Africa del Sur) y en Kenia (Africa
Oriental Britédnica).

De Australia, los mds conocidos y parcialmente explotados son los
del estado de Victoria y estado de Nueva Gales del Sur.
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De yacimientos asidticos se tiene poca noticia, habiéndose explotado
solamente en el Japén, situados en Hokkaido y Honschu.

Todos estos criaderos citados son inferiores en extensién y potencia
a los de los Estados Unidos y Canadd descubiertos y explotados muy re-
cientemente, En el oeste de los Estados Unidos se encuentran criaderos
en California, Oregon, Washington, Nevada y Arizona que son de ori-
gen maritimo; en el este, los criaderos son de agua dulce y se hallan en
Florida, Nueva York, Maryland y Virginia. Sin embargo el mds impor-
tante de todo estos yacimientos de kieselgur es el situado en Lompoc
(California).

2.—EXAMEN MICROSCOPICO

Observado el kieselgur al microscopio presenta formas muy diversas.
Asf junto a formas poligonales, discoidales, elfpticas, ovoidales, de rue-
da, etc. encontramos agujas, cilindros y en general una gran variedad de
la que sélo dan una pequefia idea las figuras 1 y 2, que nos muestran

Fig. 1.—Tipos de dialomeas de los yacimienlos americanos de
la firma Celite. (De Johns Manville Celite; Filler-aids and
Mineral Fillers, DS Series 460),

UNIVERSIDAD DE
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Fig. 2.—Dialomeas de Madagascar. (Tomado de A. Lenoble y E. Manguin.
Bull, Museum hist, nal., 25, 169 (1949)

1.—Meloira granulata; a, b, ¢, capa valvar de varias semicélulas; d,

fristulas mostrando los canalillos originados por las grandes es-

pinales terminales; ¢, corona conecliva de una semicécula mos-

trando las lineas radiantes perpendiculares al eje pervalvar; f, las

mismas lineas con mayor aumento mostrando la doble linea de

UNIVERSIDAD DE
MURCIA
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poros; g, membrana celular con lineas de finas areolas: a, b
d, e, x 850; f, g, x 1350.

2.—Stephanodiscus Hanlzschii; x 850,

3.—Coscinodiscus ; a, fragmento de fristulas; b, rosela central; ¢, par-
le marginal de la fraslula; d, visla de las areolas; a, x 300; b,
e, x 860; d, x 1350.

4.—Eunotia Tschirchiana; [ristula; x 850,

b.—Achnanthes inflata; a, frastula inferior; b, fristula conecliva; ¢,
friastula superior; a, x 850; b, ¢, x 450,

6.—Stauroneis pygmoea; fristula, x 850,

7. —Pinnularia stomalophora, var, triundulata; x 850,

8. —Pinnularia luculenta; x 850,

9. —Cymbella cistula, var. mutabunda; x 450.

10.—Nilzschia; a, fragmento de frastula; b, porcidén de la misma mos-
lrando la estructura de los puntos aquillados y
transapicales; a, x 450; b, x 850,

11.—Surirella; Irastula, x 350.

¢
f v

de las eshr

12.—Surirella tenera, var, nervosa; fristula, x 600,

formas discoidales y en aguja o cilindro. La superficie de estos caparazo-
nes es casi siempre de naturaleza rugosa y su estructura escapa la mayo-
ria de las veces a la observacién con n'licmscnpios corrientes.Asi en las
ﬁgs. 3, 4 y 5 puede observarse el detalle con microscopio electrénico.

Fig. 3.—Estructura ultrafina de un k.ic'w-l,n_rur
calcinado (Hyflo Super Cel), revelada con mi-
croscopio eleclronico (x  2000),

Fig. 4.—FEstructura ullrafina de un kieselgur
alemén revelada con el microscopio elertrénico
(x 2000).

UNIVERSIDAD DE
MURCIA




Kieselgur Cc-193 723

Fig. 5.—Estructura superficial de la diatomea
Navicula pelliculosa (x 18000). (R. W. Kolbe).

A pesar del nimero tan grande de especies de diatomeas, s6lo muy
pocas han contribuido a la formacién de yacimiemos importantes, en los
que siempre aparecen las mismas cspr.cles y en nliimero muy reducido.
Solamente mediante el estudio microscépico puede deducirse si son de
origen marino o de agua dulce, y aunque algunos géneros de diatomeas
se encuentran en ambos medios, la mayorfa de ellas son exclusivas de
uno u otro. En general, puede decirse que las diatomeas de forma de
aguja son caracterfstica de las aguas dulces y las de forma de disco, de
origen marino. Aun cuando las diatomeas alcanzan su miximo desarro-
llo en las aguas frias pueden vivir en medios con temperatura variable.

Los fésiles de diatomeas de agua dulce aparecen frecuentemente aso-
ciados con rocas volcinicas suponiéndose que éstas son las responsables
de suministrar a las aguas, la silice necesaria para que pueda formarse su
esqueleto siliceo.

Estas variedades en forma y figura comunican al kieselgur propieda-
des caracteristicas que influyen grandemente en su comportamiento fisi-
co-quimico. Asf, por ejemplo, no se comportan todas las especies de kie-
selgur de la misma forma en la filtracién.

UNIVERSIDAD DE
MURCIA
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Al principio se suponia (1) que los caparazones de diatomeas en for-
ma de aguja efectuaban una filtracién lenta pero eficaz; las de forma de
cuchillo o peine, cuadradas o rectangulares, medianas o grandes, efec-
tuaban una filtracién rdpida pero poco eficaz. Realmente, aunque la for-
ma influye no pueden sacarse consecuencias definitivas a pr10r1 y pue-
den obtenerse resultados satisfactorios con diatomeas que varian consi-
derablemente en forma y propiedades fisicas. Asi un kieselgur constitui-
do por diatomeas en forma de agujas largas y delgadas y otras en forma
de peine, pero predominando las primeras, dié bucnos resultados (2). Mds
recientemente SkiINNER (3) ha probado que no solamente la forma y ta-
maiio de las diatomeas es importante sino también la distribucién del
tamafio de la particula y el tratamiento técnico a que haya sido someti-
do el mineral para su purificacién. Ademds, para fines de filtracién debe
consistir el kieselgur €N Caparazones entcros y no en fragmentos, o al
menos, aquellos lo han de estar en gran proporcidn.

3 —EXPLOTACION Y PREPARACION

Los yacimientos de kleselgur que-interesa explotar han de reunir no
solo una determinada potenua sino también una gran pureza del mine-
ral. Generalmente aparecen estos vacimicntos casi a flor de tierra y otras
veces aparecen cubiertos por los depdsitos e-_fectuados posteriormcnte a su
formacidén, constituidos por arena, arcilla, margas, etc.

Asi se hace posible la explotacién a cielo abierto con gran etonomia
(figs. 6 y 7). Cuando el yacimiento estd cubierto con una capa de materias
extrafias, la cual es generalmente de poco espesor (pues cuando éste pasa
de un cierto valor resulta antieconémica la explotacién), sc hace la sepa-
ractén por mérodos rudimentarios o bien mecanicamente mediante exca-
vadoras al efecto. Se calcula seglin expcriencia prictica, que la explota-
cién de un yacimicnto s6lo vale la pena cuando el grosor de la montera
es lglldl ala potencia del criadero, pero evidentemente es un factor de
1mp0rtanc1a la calidad del mineral para decidir si resulta econémica la
explotacién de la mina con un espesor de montera determinado.

Dado que la naturaleza y composicién del mineral no es la misma en
todos los lugares del criadero, Ia explotacién se hace en forma escalona-
da. Gencralmente las capas superiores son mds puras, aumentando con

(1) R. Sawvi: Ann. Zymol, 1, 340 (1930).

(2) Earrev-Wiwor: Dianlomite; Fls occurrence, preparation and uses. Dpt. Mines, Cona-
da, Publ., 691 (1928). .

(8) Sewver: Diatomiles of the Pacific Northwest as filter aids.—U. S§. Bur Mines Bull,

470, BT (1944).
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6,—Yacimienlos de Forbes, al sur de Bohemia

Fig. 7.—Yacimienlos de Lompoe (California),

UNIVERSIDAD DE
MURCIA
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la profundidad el contenido en impurezas lo que se conoce exteriormen-
te por el color, entendiendo que la intensidad del color es proporcional al
contenido en dichas impurezas.

El kiesclgur extraido de la mina contienc agua absorbida fisicamen-
te en la proporcidn del 20 al 60 9%, y ademds otras impurezas como are-
na, arcilla, 6xido de hierro, alumina, caliza, etc. y materia orginica. Asi
pues, ¢l mineral hay que seleccionarlo antes de someterlo a tratamientos
diversos con objeto de conseguir partidas de composicién homogénea en
lo posible. La eleccidn de los métodos para preparar el mineral depende
no solamente de la clase y cantidad de impurezas sino también de la
aplicacién que se dé al kieselgur. En primer lugar hay que proceder a la
separacion de la humedad del mineral, y después de la arena, materia
orginica, etc.

En las instalaciones de importancia se tiende a la unificacion del pro-
ceso preparatorio del material, de forma que partiendo del kieselgur bru-
to se pueda obtener directamente un producto purificado (4).

Ya hace 25 afios era cosa comun el secado del mineral en campos al
aire libre; el mineral en forma de losas rectangulares se apilaban en pa-
redes paralelas en campos abiertos v expuestos al viento-donde se deja-
ban secar durante 3 4 8 semanas (5). Las desventajas de este método son
evidentes. Algunas firmas han usado o estudiado ¢l empleo de la accién
centrifuga, secadores de alre caliente, tineles secadores y hornos rotato-
rios. La firma Dicalite de California seca el mineral bruto en dos etapas y
separa la materia extraBa antes de su calcinacién o acabado. El equipo
comprende ciclones, separadores, hornos y calentadores de aire y un co-
lector himedo que recoge el polvo antes de que descargue en la at-
mosfera.

Sin embargo el método de secado al aire libre ha dado muy buenos
resultados. Asi, por cjemplo, se seca de esta manera el kicselgur himedo
de la mina en la firma «S. S. del Monte Amiata Farine Fossili d'Ttalia»
de Viterbo. Pero este método de secado que no puede aplicarse mds que
en los pafses templados, y la demanda creciente de kieselgur de primera
calidad han llevado a la realizacién del secado de una manera mas racio-
nal e independiente de las condiciones atmosféricas (6), (7) y (8). DERiBE-
®E (9), ha propuesto un método de secado de kieselgur con rayos infra-
rrojos que resulta mds econémico que el tratamiento con aire caliente.

(4 J. B. Hurre: Diatomits; Its mining and Processing., Eng. Mining Journal, 75, 150
(1949).

{6) Cavvent: Diatornaceous ecartl (1930).

(6) F. Knczr: Chem. Zig., 59 (1935); Koll. Z, 72, 125 (1935).

(7y R. Koech., D. R. V., 462998,

(8) D. . P, 581123; F. P. 748 584,

(9) M. Demieenti: L'indusirie Chimique, 32, 259 (1945),
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4 —CaLCINACION

. La materia orginica presente en el kieselgur bruto, tiene su origen en

los residuos de putrefaccién de los animales que se alimentan de diato-
meas y'a la descomposicién incompleta de los restos orginicos de las
mismas diatomeas, una vez que cesé su actividad vital. Ordinariamente,
las capas superiores del yacimiento son las menos contaminadas de ma-
teria orgdnica, y si su contenido no pasa del 3 9, apenas puede recono-
cerse exteriormente por el color. Al pasar del porcentaje citado, el mine-
ral acusa un cambio de color, y asf con 8 a 109, de materia orgénica ya
es gris. y con un 15 al 30 9, se manifiesta verde grisiceo, verde, y por il
timo negro cuando el contenido en materias bituminosas es mds ele-
vado.

- La presencia de materia orgénica en el kieselgur constituye un defec-
to perturbador que hay que eliminar, sobre todo cuando la aplicacién de
aquel se oriente como agente filtrante, aislante, o portador de catalizado-

"res. La separacién de materias orgdnicas con disolventes adecuados como
los Alcalis resulta antiecondmica, por lo que generalmente se somete el
kieselgur a un proceso de calcinacién cuya temperatura ¢s muy varia-
ble (_entre 500 y 1.000" C). Si el contenido en materia orgénica es muy
elevado, el proceso de calcinacién transcurre exotérmicamente una vez
iniciado vy en este caso la calcinacién se realiza por el pr1mmvo proce-
dimiento de las carboneras, ¢l cual modernamente ha sido abandonado
por rendir un producto cargado de impurczas y sélo aplicable cuando se
desce un kieselgur de calidad muy inferior.

Se han patentado varias clases de hornos para calcmar ‘como el de
BuntE y RubELOFF (10) y el de Korcn (ll) que son hornos de tipo esta-
tico que no se han impuesto en la prictica. Krezin ((12) ha desarrollado
un horno en el que los gases de calefaccién esponjan la masa, agitando
y manteniendo en suspensmn el kieselgur durante la calcinacién.

Sin embargo, de mis resultado son los hornos giratorios, en los que
se puede ayudar a esponjar ¢l material mediante dispositivos mecdnicos
y emplear el kieselgur en trozos; el rendimiento-de esta clase de hornos
es grande porque las particulos o trozos de kieselgur se calientan rdpida-
mente a la temperatura necesaria. No hay que olvidar la influencia des-
favorable del exiguo calor especifico del kicsclgur y sobre todo la peque-
fia conductividad del calor, por lo que existe el pehgro de que por calen-
tamicnto indirecto la parte de kieselgur més préxima a la pared del hor-

(10) Buwte y Ruperorr, D. R. P, 360763
(11) Komcr, Ix. R. P. 462042,
(12) Krezin, D. R, P, 581123,
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- no forme concreciones o masas fundidas por exceso de temperatura,
mientras que el mineral més alejado no haya empezado atin a calcinarse.
Por ello son preferibles los hornos rotatorios.

El proceso de calcinacién elimina la materia organica que arde dan-
do normalmente diéxido de carbono y agua y algunas veces anhidrido -
sulfuroso cnando el mineral estd contaminado. con azufre.

La firma Dicalite unifica el proceso de secado, molturacién, calcina-
cién y separacién-de impurezas mecinicas en una instalacién de funcio-
namiento continuo; utiliza un horno rotaterlo cuya temperatura a la

salida del kieselgur es de 1.200° C.

5.—PURIFICACION

Vamos a considerar en este capitulo brevemente, la eliminacién del
hierro del kieselgur, agente qulmlco extraordinariamente perturbador en
la mayorifa de las aplicaciones mds importantes y sobre todo cuando se
emplea como agente filtrante. Un contenido en hierro superior al 2 %, se
manifiesta exteriormente por el color del mineral, sobre todo después de
calcinado. Iiste debe tener un color blanco puro, y puede variar desde el
rosado al pardo segin la cantidad de hierro presente. Como un kieselgur
lige'ramcnte coloreado ¢s rechazado en la industria de la filtracién sobre
todo, es légico que sean muy diversos los procedimientos. existente para
l1a eliminacién del hierro.

Aun cuando la eliminacién completa del hierro no es necesaria en la
mayoria de los casos, sf lo ¢s, la disminucién del contenido en dicho me-
tal por debato del limite ex1g1ble por la industria; este limite es variable
seglin la aplicacidén que haya de darse al mineral preparado y varia des-
de indicios hasta un 2 9 de hierro, si se emplea para fines de filtracién.

Existen dos métodos para disminuir el contenido en hierro; por via
seca y -por via himeda.

El procedimiento por via seca consiste ¢l calentar el kieselgur con sus-
tancias que originen compucstos de hierro voldtiles; y esta idea ha sido
recogida por mulutud de patentes con algunas variantes en el método,
pero que casi todas se basan en calentar e] mineral a temperatura adecua-
da con cloruros alcalinos que produce cloruro férrico voldtil, o bien tra-
tamiento con dcido clorhidrico o cloro, y calcinacién posterior.

Asi Tuarcer (13) utiliza cloruro sédico que calienta con kieselgur
a 537°; la firma Vereinigte Deutsche Kieselgurwerke (14) wrata el kiesel-

(18) 'I‘m"rccnnn 1. 5. I, 1477394,
(14) Vereinigte " Deulsche l\wsplguhrwelke D. B, P., 286240,
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gur fresco de la mina previamente secado y calcinado, con 4cido clorhi-
drico de unos 13°Be. en la proporcién de 1 parte de kieselgur por 3 de
acido, mezcla que se calienta durante algin tiempe a 80°C. La mezcla
_enfriada se prensa en tortas por medio de un filtro prensa, y se calcinan,

Cavvert (15) utiliza cloruro sédico en la proporcién del 59 con el
que calcina ¢l kieselgur a unos 1.000°. Prxineron (16) opera dejando
caer ¢l kieselgur por una torre calentada al rojo blanco haciendo pasar en
direccién contraria una corriente de 4cido clorhidrico. También se ha
utilizado el cloro quimicamente activo y el cloruro de amonio. Muchas
veces este proceso se combina de manera que en una sola operacién que-
de el mineral libre de hierro e impurezas orgamcas con lo que resulta el
proceso mds econdmico, empleando hornos giratorios, horizontales o <¢d-
maras especiales (17). -

Scuverz (18) unliza 4cido sulfiirico 1:1 con el que trata el mineral,
calentando después la papilla, y luego se -elimina el 4cido y se calcina
a unos 1.000°C; por Glumo un posterlor tratamiento con Acido clorhi-
drico diluido y finalmente se lava el mineral tratado, para climinar nue-
vamente el dcido en exceso.

La eliminacién del hierro por tratamlento dcido estd en desuso por
antiecondémica y porque al no ser posible separar los restos del mismo
por lavados sucesivos, el kieselgur ‘resultante no es aplicable para mulu-
tud de fines.

6.—CoMPOSICION Y PROPIEDADES QUIMICAS

Tedricamente el kieselgur es una roca consutuida por silice hidrata-
da cuva composicién deberia ser 92 9, de silice y 8 9% de agua (19); en
realidad estas cifras no se alcanzan jamas, pues de una parte la sustancia
orginica debida a la actividad vital de las diatomeas, no se ha destruido
totalmente, y de otra, las parriculas minerales se encuentran mezcladas
con silice desde el momento en que comienza la sedimentacién. Las im-
purezas mds frecuentes aparte del agua, materia orgénica y arena, son:
cal, magnesia, hierro, alimina y algunas veces aunque en cantidades muy
pequefias titano, manganeso, dxidos alcalinos y azufre.

A continuacién damos algunos datos importantes,

(13 Ceurre Cowe, D. R, P., 440608.

{16) PuricTon. D. R. P, 120832,

(17T) Kucemr. D, R. P, 581123; D. R, P, 556093

(18) Jouws-Manvinie, U. 5. P., 1902547,

{19) V. Caarnin: French kieselguhr.,  Hen. Maleriaus Constructions, 341-3 (1047); 387-9
(1947). L
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TABLA I
COMPOSICION QUIMICA DEL KIESELGUR ALEMAN (20)

Unterliss Liinerburger Heide

Altenschlirf
blanco gris verde Yogelsherg
' o!o : ‘fo nn"o . Dfo
Silice ., . . . . . . 89,17 81,25 71,22 90,20
Diéxide de titano ., . . 0,12 0,15 0,14 0.50
Oxido de hierro . . . . 0,35 . 1,34 0,22 2,68
Oxido de aluminio. . . 1,89 1,82 4,09 0,97
Oxido de calcio . . . indicios 1,18 indicios indicios
Oxido de magnesio. . . 0,22 0,20 indieios 0.30
Oxido sbdico . . . . . 0,69 0,68 0,54 0.53
Agua. . . . . ., 3,49 5,26 4,83 3,50
Pérdida por ealcinacién . 3,58 8,43 16,17 1,03
TABLA 11
COMPOSICION. QUIMICA DEL KIESELGUR ITALIANO
Castell del Piano Bagnolo - Santa Fiore
blanco niveo oris Toscann
fa °la /o
Silice . . . . . . . . .. 95,40 84,64 79,00
Oxido de hierro . . . . . . 0,48 1,04 3,00
Oxido de aluminio . . . . . 1,26 2,84 5,00
Oxido de calcio. . .. . . . . 0,10 0,44 —
Oxido de magnesio . . . . . 0,04 0,10 —
Agua . . . . . . . L .. 0,00 0,00 12,00
Pérdida por caleinacién, . . . 272 10,94 —
TABLA III
COMPOSICION QUIMICA DEL KIESELGUR FRANCES
Cantal Argelia Touraine
escogido
*fo - o
Silice . . . . . . . . . . _82,00 87,60 90,00
Oxido de calcio . . . . . . 1,00 2,30 0,70
Oxido de hierro . . . . . . 1,70 indicios 1,50
Oxido de magnesio . . . . . 0,90 0,10 0,60
Agua y materia orgdnica . . . 9,90 8,20 440 .
Oxido de aluminio ., . . . . 4,50 1,80 2,80 -

(20) Dammen y Tierze: Dic nutzbaren Mineralien., 1, 212 {1027),



Kieselgur : C-201 1731

TABLA 1V

COMPOSICION DEL KIESELGUR AMERICANO

Lompoe (2) Richmond (20}
(California) (Virginia) Maryland (20)
o 0!0

o “la
Silice . . . . . . L L. 80,40 75,86 81,53
Oxido de hierre . . . . . . 2,12 2,92 3,33
Oxido de aluminioc . . . . . 6,88 9,88 3,43
Oxido de caleio . . . . . . 0,86 0,29 2,61
Oxido de magnesio . . . . . 1,17 1,63 5,63
Agua . . .. . 6,12 8,37 3,43
Perdlda. por calcmacmn SEPEE 0,61 -— —

No s¢ ha mencionado en las tablas anteriores la composicién quimica
de kieselgur elaborado para fines de filtracidn, lo cual serd objeto de otro
capitulo.

La almina se encuentra generalmente como componente de la arci-
lla, y el 6xido de calcio y magnesio se encuentran al estado de carbona-
tos. Si se'multiplica el contenido en alimina por 2.5 queda transformado
aproximadamente en porcentaje de arcilla. La pérdida por calcinacién
comprende agua combinada, anhidrido carbénico y materia orginica; el
anhidrico carbénico procede de la descomposicién de los carbonatos. El
contenido en silice comprende la’ silice diatomdcea proplamente dicha, y
la debida a la arena que siempre le acompana como impureza. El hierro
aparece muchas veces ligado a la arcilla; y esta tdltima posee agua de hi-
dratacién que s6lo s¢ desprende a alta temperartura.

El kieselgur que ha sido sometido a calcinacién se comporta pract-
camente como silice pura, siendo atacado y disuelto solamente por el
acido fluorhidrico, y los dlcalis en caliente. Esta silice debe tener su ori-
gen en los esqueletos de diatomeas y no otro. La impureza que'inﬂuye
mas desfavorablemente cn el kieselgur es el hierro, y las demds impure-
zas Interfieren menos, estando su méximo contenido permisible ligado
a la aplicacién a que haya de ser destinado.

7.—PROPIEDADES Fisicas

A) Estructura cristalina y color’

Parece ser, segin se deduce de experiencias recientes (21) que en el
kieselgur natural la silice no se encuentra al estado amorfo sine que con-

(21) Waéau:m“; y \i’ﬁssm.owsm: J. Physic. Chemn. Russ, 7, 918 (1937).
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tiene una proporcién elevada de la forma cristalina conocida como cristo-
balita. Realmente el estudic con rayos X resulta complicado ya que en
los radiogramas resultan superpuestas las lineas correspondientes a las
impurezas del kieselgur, junto con las de la silice (22) Otros investigado-
res (23} afirman haber localizado mediante los rayos X formas cristali-
nas intermedias en la formacidn de cristobalira al realizar el estudio sobre
un kieselgur calcinado. ' . '

La silicc existe al menos en siete formas cristalinas que pueden ser
clasificadas en seric del cuarzo, tridimita y cristobalita. La transicidn
de una serie a otra es lenta, mientras que las transiciones dentro de cada
serie son en general muy rdpidas. A la temperatura amblente solo existe
usualmente un miembro de cada serie: «-cuarzo, - tridimita y
o - cristobalita. Los dos Ultimos deben su existencia a la lentitud de tran-
sici6n de una serie a otra, Las tnicas formas de silice que tienen una re-
gidn accesible de estabilidad termodindmica son 2 - cuarzo, v -tridimita y
B-cristobalita. Las variadas formas y sus relaciones de transicién son

870° 1470
B-cuarzo 2 y-tridimita 2 B-cristobalita
N N 141° N 220°
a-cuarzo B-tridimita 2 a-cristobalita
1 t1oo°

a-tridimita

El kieselgur calcinado contiene frecuentemente cierta proporcién de
cristobalita.

Normalmente puede esperarse transicion directa de la forma estable
a baja temperatura, el cuarzo, a la tridimita o forma estable por encima
del punto de transicion.

Es muy dudoso -que cualquier clase de kieselgur calcinado lo haya
sido por encima de 1470° donde la cristobalita es estable. Esta cristoba-
lita se ha formado probablemente bajo condiciones no muy diferentes
a las descritas por SKINNER (24).

La causa de la formacién de cristobalita en un rango de temperatu-
ras donde es conocida como metastable descansa probab]emente en la
cinética de transicién. Entre 870° y 1470 que es la regién de estabilidad
de la tridimita, se transforma el cuarzo en cristobalita mds rapidamente

(22) Awnoerson ¥y col.: Ind. Eng. Chem., 39, 1618 (1947).

(23) 1. Enoen: Kolloid 2., 111, 19-22 (1948),

(24) Swmwnmn y col.: Diatomiles of the Pucific Northwest as filler-aids. U. §. Bureau of Mi-
nes, Bull 460 (1944). L .
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que en tridimita, y [a cristobalita misma cambia a tridimita muy len-
tamente.

Ya hemos dicho repétidas veces que el color del kieselgur estd inti-
mamente relacionado con su pureza; asi el kieselgur puro debe ser de
color blanco niveo. En .general este color blanco debe intensificarse du-
rante ¢l proceso de calcinacién, y si después de calcinado el color no es
blanco puro, la presencia de hierro debe ser responsable de esta anomalia.

B) Densidad

La densidad real del kieselgur puro debe ser la de la sflice hidratada,
es decir, 2,1; que es la que corresponde al dcido silicico. Este hecho es
consecuencla, come ya se ha dicho, de que ¢l kieselgur puro estd tedrica-
mente compuesto de 92 9 de silice y 8 9, de agua. Pero en realidad estas
cifras no se alcanzan jamds por la cantidad y calidad de las impurezas
que le acompafian. Asi pues, la densidad real oscila entre amplio Iimite
que suele ser de 1,85 4 2,30 aproximadamente.

La densidad aparente ¢s siempre inferior a la unidad lo cual se expli-
ca sl sc tiene en cuenta que el esqueleto de la diatomea ocupa smmpre una
parte del espacio de la verdadera masa, pues cada caparazén enclerra
multitud de huecos que se encuentran llenos de aire.

Asf se entiende por densidad aparente el peso de | ml de kieselgur
incluyendo los poros encerrados por el armazén de las diatomeas indivi-
duales v los instersticios o poros que quedan sin llenar entre dichas dia-
tomeas, lo cual depende de su aglomeracién més o menos imperfecta. -

El kieselgur natural en bloque extraido de la mina y seco presenta
una densidad aparente de 0,35 4 0,60 (o bien 350 4 600 kgs/m"); los pol-
VOS $€C0s 110 comprlmldos put.dcn alcanzar el valor de 0,2 en los mlnerd-
les de mejor calidad.

El kieselgur calcinado presenta una disminucién considerable en la
.densidad aparente que puede llegar a ser de hasta un 50 9} ¢ mas. -

En Ja tabla que sigue-se expresan las densidades reales y aparentes de
algunaq especies de kieselgur activados para su uso como agentes filtran-
tes segin ANDERSON (23).

(25) Awnpemgon ¥ col.: Ind. Eng. Chem., 39, 1618 (1047).
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TABLA V

DENSIDAD DE VARIAS CLASES DE KIESELGUR

Densidad
Real’ Aparente
Hyflo-Super Cel. . . . . . .’ 2,27 0,361
Hyflo Cel . . . . . . . . . 2,32 0,454
Super Cel . . . e e 2,17 0,386
Filter Cel . . . . . . . . . 2,20 0,372
Dicalite 811 . . . . . . . | 2,25 0,373
Dicalite Speedflow . . . . . | 2,34 0,372

El método de determinacién del peso especifico aparente del kiesel-
gur influye extraordinariamente en los resultados, hecho que hay que te-
ner muy en cuenta, y de forma, que los datos que se encuentran en la bi-
bliografia hay que referirlos siempre a una técnica determinada.

El volumen de una cierta masd de kieselgur puede ser considerable-
mente disminuido, si se tiene en cuenta que los huecos existente entre las
particulas de diatomeas pueden llegar casi anularse por una aglomeracién
mds o menos pronunciada. Asi, no es ¢l mismo el volumen ocupado por
una masa de mineral suelto 0 amontonado que el de la misma sometido
a comprension. Por las impurezas que contiene el kieselgur aumenta
también considerablemente el peso de amontonamiento.

Por ello, el peso de montdén no es una magnitud absoluta, influyendo
de manera importante la forma de llenar la vasija con el mineral. Si se
agita o sacude la vasija, los Intersticios entre las particulas disminuyen
paulatinamente y el volumen del kieselgur se ird haciendo cada vez me-
nor hasta adquirir un valor pricticamente constante.

Este volumen da una idea de la densidad aparcnte del materal, es de-
cir, el peso de la unidad de volumen bajo una comprensién especifica y
determinada. Avir (26) ha dado normas especificas sobre la técnica
a seguir en estos €asos.

C) Tamafio y distribucion de las particulas

La presencia de diatomeas en un material del que se sospecha pueda
ser kieselgur, solo puede ser comprobado mediante el examen microscé-
pico. Muchas formas pueden ser identificadas sélo con un aumento de
200 didmetros.

Se ha estimado que de 40 4 70 millones de diatomeas estdn presentes

(26) Avur: J. Soe, Chem. Ind., 87, 313 (1948).
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en una pulgada clbica de kieselgur. En general su longitud oscila entre
0,09 y 0,15 mm Y su anchura entre 0,0015 y 0,0045 mm.

Por trituracién del k1eselgur no se obtienen particulas de tamafio uni-
forme sino mds bien se cons1gue una mezcla de particulas de distinto
tamafio y cuya proporcmn es variable también.

A continuacién, fig. 8, se representan graficamente las curvas de tama-
fio de grano y su distribucién en tres clases de kieselgur comerciales amé-
ricanos.

3
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20 |
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L LJr.

Fig. 8.—Tamafio y distribusién del grano de algunas clases de kiesclgur

americanos.

Aun cuando en muchas aplicaciones del kieselgur no tiene importan-
cia el tarnafio de la partlcula en los agentes filtrantes es de verdadero in- A
terés el tamafio y su proporcxon‘

D} Porosidad

El hecho de que las diatomeas encierren microscdpicos huecos llenos
de aire explica la extraordinaria ligereza del kieselgur y su porosidad,
base fundamental de sus aplicaciones como medio filtrante. Ello también
explica la diferencia tan notable entre la densidad real y aparente, que
nos permite calcular el volumen de los poros.

En el valor de la porosidad contribuyen realmente dos valores, a sa-
ber:. el volumen de los diminutos huecos formados por los caparazones
de las diatomeas individuales y el volumen existente entre dichos capa-
razones originado por la aglomeracién de los mismos. Asi pues, el kiesel-
gur es una formacién de tipo esponjoso finamente dividida en la cual los
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tabiques de separacién entre los poros constituyen un esqueleto de natu-
raleza silicea.

Realmente se alcanzan grandes valores en la porosidad sélo cuando
las diatomeas estdn enteras, sin fragmentacién, y ademds no estin obstrui-
dos los diminutos huecos del kieselgur por impurezas de cualquier tipo.

En la tabla que sigue se expresan algunos datos de porosidad de va-
rias muestras de kieselgur comerciales.

TABLA VI
Kieselgur Porosidad
fa
Hyflo Cel . . . . . . . . . 54,13
Super Cel . . . . . . . . . 81,85
Filter Cel. . . . . . . . . 82,86 .

E) Adsorcion

Se ha creido corrientemente que el kieselgur era un medio adsor-
bente de importancia. Sin embargo se sabe que la capacidad de adsor-
cién del kieselgur es muy pequefia en comparacién con el carbén activo
y similares que son adsorbentes tipicos.

SaBavLiTscHkA y ErpDMANN (27) dan las siguientes cifras para la adsor-
cién del iodo y azul de metileno sobre el carbén activo y el kieselgur:

TABLA VII
. ' Azul de metileno  lodo absorbido
Adsorbente absorbido en °/, en *fq
Kieselgur . . . . . . . . . 6,3 20
Carbén de tilo . . . . . . . 56,3 40,0
Carbén de hava. . . . . . . 56,3 41,0
Carbdon de huesos . . . . . . 100,0 44.0
Carbdén animal . . . . . . . 100,0 —

Para esta determinacién se tratan 10 ml de solucién al 1 9% de azul
de metileno Basf con 2 grs de kieselgur y se deja durante cinco dias agi-
tando de vez en cuando. Transcurrido ese tempo se filtra y se determina
en el filtrado el contenido de azul de metileno (28).

Se ha comprobado que algunas veces, sin embargo, la adsorcién por
kieselgur puede adquirir valores de cierta importancia para las disolucio-

(27) Z. argew. Chem.: 38, B68 (1025); Pharm. Zeitung.: 71, 374 (1925).

(28) Pruer y Garvri: Bl. Soc. vaudeise Scicnnes nat., 1, 431 (1907); Krczin: Unlersuchung
und Bewertung lechnischer Adsorplivstoffe, Leipzig, 1931,
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nes acuosas de clertas sustanclas; pero estas mismas sustancias disueltas
en alcohol a concentraciones del 10 6 30 % son adsorbidas en propor-
clén muy escasa. Como en numerosos productos farmacéuticos, como. las
tinturas, extractos, etc., en vinos, cervezas, licores y bebidas anilogas son
realmente disoluciones alcohdlicas fuertes, quiere decirse con seguridad
que la adsorcién de estas disoluciones por el kieselgur se puede despreciar
practicamente.

La misma opinién sostiene Kramer (29) al decir que la prictica
muestra que la verdadera adsoraién solo en clases especiales de kieselgur
alcanza valores de alguna importancia.

Como en la filtracién sélo interesa separar las particulas suspendidas
en el liquido, sin influir en su composicién ni contaminarla, ha de con-
siderarse como una verdadera suerte que la adsorcién por el kieselgur
sea de tan escaso valor.-

Estudios recientes demuestran que la capacidad de adsorcién del kie-
selgur, siendo muy pequeiia, disminuye adn mids al aumentar su purcza.
También la adsorcién por el kieselgur es inversamente proporcional a la
capacidad de filtracién, :

BriecHEL-MULLER (30) ha realizado un estudio acerca de la adsorcién
de varias sustancias por ¢l kieselgur y su comparacién con adsorbentes
tipicos. En la tabla VIII que sigue se expresan algunos datos:

TABLA VIII

Cantidad absorbida en °f,

Azul de Rojo

Absorbente Maetileno Congo Alméciga Lecitina
Speedex . . . . . . . 6,5 12,6 —_ -—
Hyflo . . . . . . . . . 9,5 12,5 20 21
80 8. . . . . . ... 31 7.0 —_ 9.0
Supercel. e e e 26,5 11,0 33 —
Superasd . . . . . . . 100 35,0 — —
Filter Cel . . . . . . . 99 9.1 35 15,0
Ceolin . . . . . . . . 49 9,2 25 3,0
Norit . . . . . . . . 100 — 97 —
Carbén de huesos . . .- . 81 — 94 —_—

La adsorcién de azul de menleno es minima para las clases de kiesel-
gur mds puras y de mayor capacidad de filtracién, pero esto Gltimo no
debe considerarse al pie de la letra para enjuiciar la capacidad de filtra-

{29) W. Kramer: Newere Methoden der Feinfilrgtion. Dechema-Monopraphien. Band, 19,
(30) Kolloid Z. 99, 203 (1942},
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cién de un Kieselgur por su comportamiento frente al azul de metileno.
La adsorcién de rojo congo parece estar en relacién con la superficie ac-
tiva. La adsorcién de almaciga por el kieselgur es bastante escasa, siendo
mucho mayor para el carb6n. Para la lecitina parece ser algo mayor la
adsorcién por el kieselgur, pero las cantidades adsorbidas son en ambos
casos mds bien pequefas.

En resumen, puede decirse, que de las investigaciones realizadas se
deduce que no puede esperarse una acciéon de adsorcién importante del
kieselgur cuando se usa como agente filtrante, siendo despreciable la ad-
sorcién sobre todo, al emplearlo como clarificante en la industria azu-
carera.
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Carituro 11

. CARACTERES FISICOS Y QUIMICOS DEL KIESELGUR

I.—ANALISIS QUIMICO

El analisis qulmlco del kleselgur consiste no solamente en averiguar
su composicién elemental, sino también la determinacién de impurezas
naturales o de aquellas introducidas en ¢l material durante el proceso de
purificacién o activacién. También se utiliza para discernir si el kiesel-
gur cumple o no con las condiciones dptimas para su aplicacién a un pro-
ceso industrial determinade, atin cuando el informe definitivo sélo tiene
valor después de los ensayos fisicos correspondientes.

A) Determinacion de silice

El fundamento del método consiste en fundir el kieselgur con ‘carbo-
nato sédico; el silicato formado que es soluble se disuelve en dcido clor-
hidrico diluide y la disolucién se evapora a sequedad para separar la si-
lice por deshidratacién. El residuo seco se trata con acido clorhidrico
concentrado para disolver los éxidos y las sales bdsicas y se separa la si-
lice por filtracién. Se hace una segunda recuperacidn de silice y los dos
precipitados se calcinan en un crisol de platino y se pesan. La silice se
volatiza entonces al estado de tetrafloruro de silicio por tratamiento con
icido fluorhidrico y sulfiirico. El exceso de dcido se elimina por evapora-
cién y el residuo se calcina para formar los 6xidos. La pérdida de peso del
precipitado representa la silice pura,
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Procedimiento: En un crisol de platino perfectamente limpio, calcina-
do y tarado, de 20-25 ml de capacidad se pesan 0,5 grs de kieselgur pre-
viamente desecado a 110°, y se le afiade carbonato sédico seco en una
cantidad seis veces mayor. Se mezcla el contenido del crisol con una es-
patuld de platino, se tapa con tapadera de platino y se calienta quince
minutos con un mechero Bunsen con moderacidn, y después cinco mi-
nutos con un Teclu. En caso de que el contenido del crisol no esté fun-
dido completaimente, sino solamente aglomerado, debe afiadirse mds car-
bonato sédico y se vuelve a calentar con un Teclu primero suavemente
cinco minutos y después diez minutos con llama fuerte. Puede notarse
que la reaccién (formacién de silicato alcalino y aluminato) ha termina-
do, por la desaparicién del desprendimiento de CO.. Para comprobar
ésto se levanta un poco la tapadera de platino con unas pinzas de niquel
con puntas de platino, mientras el crisol se sigue calentando para con-
vencerse facilmente de la po‘;lble existencia de burbujas que se despren-
den de su fondo.

Terminada la reaccién se deja enfriar el crisol. Si el kiesélgur contie-
ne indicios de manganeso la masa solidificada aparecerd de color azulado
o verdoso, y en presencia de mucho hierro e indicios de manganeso es
mas bien verde. Una vez frio, el crisol invertdo se golpea suavemente
sobre una cépsula de porcelana de 300 ml con lo que generalmente la
masa aglomerada cae; la pequenia cantidad de sélido adherido al crisol
v a la tapadera se disuelve en agua y se aflade a la solucién principal. Se
anadcn ala capsula teniéndola tapada, 100 ml de agua y 25 ml de 4cido
clorhidrico concentrado. Si la masa sélida no se separa facilmente del cri-
sol se pone éste dentro de la cdpsula v se afiade el dcido como se ha indi-
cado, Cuando la masa fundida se ha scparado del crisol, se levanta con
cuidado la tapadera o vidrio de reloj que cubrfa la cépsula y se lava. El
crisol se levanta sobre el liquido con una varilla de vidrio y se lava bien
por dentro y por fuera.

La cépsula se coloca en un bafio de maria y se evapora su contenido
hdsta sequedad completa, 1o que necesita de seis a diez horas (esto tiene
vor objeto hacer insoluble el 4cido silicico, pues sélo el 4cido silicico
completamente deshidratado es insoluble en agua con dcido clorhidrico).
Se anaden al residuo 5 ml de &cido clorhidrico concentrado para disol-
-ver los éxidos y las sales bdsicas y se agita la masa pastosa. Tan pron-
to como se han disuelto los dxidos, se aflade un poco de agua de un fras-
co lavador y se continlla agitando. Después se afiaden unos 100 ml de
agua, se calienta la disolucién justamente hasta ebullicidn, se separa por
filtracién la silice y se lava cinco o seis veces con dcido clorhidrico diluf-
do caliente (una parte de 4cido por diez de agua) y después cuatro o ciq-
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co veces con agua hasta que se haya eliminado el i6n cloruro. Se evapora
el llquldo filtrado a sequedad y se procede como antes para recuperar la
pequena cantidad de silice que ha quedado en la disclucién. Se filtra
a través de un filro distinto, Se trasladan los dos precipitados a un crisol
de platino, se quema el filtro cuidadosamente, se afiade una gota de aci-
do sulfirico concentrado, se evapora a sequedad y se calienta el crisol ta-
pado hasta la temperatura méxima de un Teclu durante treinta minutos
(hasta que la silice no esté completamente blanca no puede calcinarse
fuertemente con el crisol tapado). Después de frio en el desecador se pesa
el crisol con su contenido; se repite la calcinacién por periodos de quin-
ce minutos hasta peso constante, que llamaremos pesada A.

La silice es 51empre impura y contlene, sobre todo, ~dxido
férrico, alimina, algo de arcilla y algunas veces indicios de diéxido
de titano y éxidos de manganeso, puesto que hay que suponer que los
alcalis han sido eliminados completamente con los lavados. La separa-
cic'm de la silice de las impurezas citadas se verifica de la forma siguien-

: la silice que estd en el crisol de platmo se humedece cuidadosamen-
te con 2 4 3 ml de agua, se afiaden 4 & 6 gotas de 4cido sulfdrico con-
centrado y se llena hasta dos tercios de la altura del crisol con dcido
fluorhidrico concentrado (40 9, HF). El contemido del crisol se evapora
en bafio de maria, y el ac1do su]furlco que queda se evapora completa-
mente sobre una pequefia llama, colocando aquel sobre una tela metéalica
con amianto. El restduo del crisol se calienta y calcina finalmente con
cuidado para descomponer los sulfatos formados: si el residuo es abun:
dante debe tenerse especial cuidado ya que el desprendimiento de vapor
de anhidrico sulfirico demasiado rapldo puede arrastrar parte del conte-
nido. Cuando ha cesado el desprendimiento se tapa el crisol y se calcina
cinco minutos con el soplete. Después de frio se pesa (pesada B).

La diferencia entre las pesadas A y B sera la cantidad total exacta de
silice.

B) Hierro y aluminio

Para la determinacién de hierro y aluminio se uulizan las disolucio-
nes reunidas anteriormente, es decir, ¢l filrado de la separacién de la si-
lice mas la disolucién del residuo del crisol, que contienen todos
los componentés metalicos que 1mpur1ﬁcan el k1eselgur, entre e]los prln-
cipalmente el calcio y magnesio. \

Cuando se trata de realizar andlisis de un kieselgur natural bastante
puro. o de un calcinado de los usados en filtracidn, la cantidad presente
de hierro vy aluminio y otras impurezas es tan pequefia, que resulta con-
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veniente desechar las disoluciones resultantes procedentes de la determi-
nacién de silice, y operar desde un principio tratando una mayor canti-
dad de muestra de kieselgur.

- En este caso se tratan 2 grs de kleselgur con acido fluorhidrico en
vasija de platino siguiendo las normas conocidas, y el residuo insoluble
se disuelve en dcido clorhidrico; si quedara algo sin disolver se funde con
carbonato sédico, disolviendo el producto fundido en 4cido clorhidrico,
cuya disolucién se une a la disolucién clorhidrica anterior. -

§i los liquidos anteriores contienen cuando menos 10 ml de 4cido clor-
“hidrico concentrado, se afiaden 5 grs de clorure amdnico con el fin de
tener presente suficiente i6n amonio para evitar la precipitacién del hi-
dréxido magnésico. Una vez disuelto (el volumen de liquidos serd de
150200 ml) se calienta la disolucién y se anade gota a gota y agitando
hidréxido aménico concentrado hasta que no precipite mds, y después
un ligero exceso de dicho reactivo.

"Se hierve la disolucién un minuto o dos y se deja en reposo diez
o veinte minutos hasta que los hidréxidos coagulan, pero no se debe de-
jar mds tiempo. Los vapores deben tener olor amoniacal pero no muy in-
tenso. Kl precipitado contiene los hidréxidos de hierro y de aluminio y
siempre un poco de calclo y magnesio al estado de hidréxidos y carbo-
natos. Por ello la precipitacién hay que repetirla por lo menos una vez
para que el precipitado resulte mds puro.

Se filtra a través de un papel de filtro sobre un vaso de 500 ml y se
lava cuatro o cinco veces con nitrato aménico caliente al 1 9. Se coloca
el vaso prlmlthO debajo del embudo y se disuelve el precipitado hacien-
do gotear cuidadosamente alrededor del borde del filtro, 4cido clorhidri-
co diluido al 1 9, y después con agua. Se dlluye el llquldo filtrado si es
necesario hasta 75 ml y se hace la segunda precipitacién de los hidréxi-
dos como antes. Se debe tener cuidado en no urilizar un gran exceso de
amonfaco. Se filtra a través del mismo filtro que se empled en la primera
precipitacién y se dejan caer el liquido filtrado y el de lavado en el mis-
mo vaso que contiene el primer hlurado.

El liquido filtrado contiene el calcio y magnesio al estado de cloruros,
por ello se utilizard posteriormente para su determinacién.

Se lava a continuacién el precipitado de los hidréxidos ya purificados
con disolucién de nitrato aménico al 1 9 durante siete u ocho veces, Se
arrastra el precipitado al vaso usado anteriormente ¢n la precipitacién
(que contiene restos de precipitado} perforando el filtro con una varilla y
ayuddndose con el frasco lavador. Los tltimos indicios de precipitado
s¢ quitan del filtro valiéndose de un chorro fino de deido sulfdrico di-
luido y caliente, lavando después con agua. La disolucién sulfirica a la que
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se afiade todavia el dcido sulfirico necesario para que todo el precipita-
do se disuelva, se tapa con un pequeno vidrio de reloj y se hierve duran-
te media hora con una llama pequeiia. Es absolutamente necesario em-
plear este tiempo pues el hidréxide de aluminio se disuelve muy lenta-
mente en dcido sulfirico diluido, sobre todo si el precipitado ha enveje-
cido par dejarle algin tiempo en el filtro. Se lava el vidrio de reloj v la
disolucién se lleva a un matraz aforado de 200 ml donde se completa has- -
ta el enrase con agua después de anadlr las aguas de lavado de vaso y
embudo empleados.

Se toman a continuacién 100 ml de la disolucién contenida en el ma-
traz aforado y se diluyen con agua hasta unos 300 ml.; se afiaden 2 grs
de cloruro amomco solido y después que se ha dlsuelto por agltacmn se
calienta suavemente hasta ebullicién y se prec1p1td con amoniaco concen-
trado, gota a gota y agitando hasta un ligero exceso. Después de un mi-
nuto de ebullicidén se filtra. Los indicios de prec1p1tado que quedan en el
vaso y que no se han podido arrastrar se quitan con un trocito de filro
himedo y se ponen en el filtro. El filtro con el precipitado se coloca hi-
medo en un crisol de platino tarado, se tapa y se seca con una llama muy
pequena y despues se caluna Tan pronto como en el crisol no se obser-
va nmguna paruculd de carbén, se eleva la temperatura hasta que ¢l eri-
sol esté al rojo débil. Después de’ una hora de débil enrojecimiento sc
calcina con un buen soplete durante otra hora. Si hay poca aldmina pero
mucho hierro se alcanza el peso constante sélo con unos pocos minutos
de soplete.

Mulnphcando el peso del contemdo del crisol por 2 tendremos la can-
tidad total de sesquidxidos de aluminio y hierro.

La determinacién del hierro total se funda en reducir con cine metd-
lico la disolicién sulfirica y después valorar con permanganato potisico.
Se opera de la manera siguiente: Los 100 ml de la disolucién sulfurica
contenida en el matraz aforado anterior se pasan a un erlenmeyer y se le
afiaden 10 grs de cinc purisimo y granulado y 10 4 20 gotas de 4cido
sulfirico concentrado. El erlenmeyer se tapa con un tapén de goma provisto
de una valvula de Bunsen (*) y se deja aparte durante 45 minutos, agitan-
do durante 2 6 4 veces el contenido del erlenmeyer. Al cabo de este tiempo
1a reduccién del hierro férrico debe haber sido completa. La disolucién re-
ducida se filera por un embudo con lana de vidrio a un erlenmeyer del
mismo tamafio, y se lavan los restos del erlenmeyer primitivo que se pa-
N (*) TLa-vilvula de Bunsen se instala de la siguienle manera: se adapta al tapsn de goma
un tubo de vidrio que se une a una varilla de vidrio mediante un lrozo de tubo de goma. En
ésta se hace com un cuchille afilado un corte de unns 5 mm de lengitud. Con esle sencillo

meeanismo se permite el desprendimiento de los pascs que se orlgm'm en In reaceidn, pero se
impide que penelre el aire ahnosférlco
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san también a través de la lana de vidrio citada, El cinc sobrante debe
quedar retenido en el primitive erlenmeyer y no pasar a la lana de vi-
drio, y se trata despues de lavado con nueva cantidad de agua con unas
gotas ‘de 4cido sulfirico, se agita un poco y después de breve reaccién se
filtra por la lana de vidrio; por Gltimo se lavan otra vez- erlenmeyer y
lana de vidrio. La disolucién contiene entonces todo el hierro divalente
- se valora enseguida con disolucién de permanganato - potasico 0,1 n. La
bureta con esta disolucién debe estar ya preparada para no perder tiem-
po. Como en esta determinacién se utilizaron sélo 100 ml de la disolu-
cién primitiva correspondientes a la mitad de la muestra de kieselgur
pesado, el resultado obtenido en hierro habra que multiplicarlo por 2.

Restando ahora el peso de los sesquiéxidos de hierro y aluminio ha-
Hados anteriormente, del sesquidxido de hierro determinado ahora, ten-
dremos el peso de sesquidxido de aluminio.

C) Calcio Yy magnesio

La disolucién amoniacal procedente de la precipitacién de los hidrd-
xidos de hierro y aluminio con amoniaco, contiene el calcio y magnesio
al estado de cloruros. Se calienta hasta ebullicién la disolucién amonia-
ca, v cuando e'ri_lpiezan a desprenderse burbujas se afiade 15 grs de oxa-
lato aménico solido. Después que el oxalato se ha disuelio agitando se
deja enfriar el liquido, filtrdandose después a través de un filro lo mas

compacto posible, El precipitado de oxalato cdlcico no debe sin embar-
go pasarse al filtro, de forma que lo que realmente se hace es decantar el
liquido. Después de esta operacmn se coloca el vaso con el prec1p1tad0
.debajo del embudo y las perciones de precipitado que hayan quedado
en el filtro se arrastran ¢on dcido clorhidrico diluido caliente (de un' fras-
¢o lavador), y finalmente el filtro se lava con agua. Al contenido del vaso

s¢.le adiciona la cantidad necesaria de dcido clorhidrico diluido (1 parte
de. 4cido en 5 de agua) para que el precipitado vuelva a disolverse
y.volver a repetir la prcc1p1tac10n En general esto se hace solamente
cuando la cantidad de magnesio es grande o cuando se desconoce el va-
lor de su contenido. Si la relacién 6xido de magnesio a éxido de calcm es
pequeiia, el precipitado de oxalato célcico estard exento de magnesw

Después de afiadir unos 2 grs de cloruro aménico y 1 4 2 gotas de diso-
lucién de oxalato aménico se diluye hasta unos 200 ml y se calienta
a ebullicién | afiadiendo en este momento con cuidado amoniaco diluido
{1 de-amoniaco concentrado en 10 de-agua) hasta que la disolucién ‘sea
ligerameénté alcalina. Se deja enfriar en reposo dufante una hora, com-
probindose que se ha precipitado todo €] calcio afiadiendo unas .gotas
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de disolucién de oxalato aménico, v después se filtra, Las porciones de
precipitado que quedan en el vaso se recogen con un trocito de papel de
filtro humedecido. Se lava el prec1p1tado con disolucién de oxalato amé-
nico al | 9. El filro todavia hiimedo se coloca en crisol de platino, cuar-
zo o porcelana, se seca, Incinera y calcina con soplete durante diez mi-
nutos, al cabo de los cuales es completa la descomposicién del oxalato
cdlcico; después de frio se pesa el dxido cdlcico formado. El oxalato cal-
cico se descompone primero en carbonato calcico y después en dxido cil-
cico al elevar la temperatura.

Para ‘la -determinacién  del magncsm utilizamos los dos filtrados
(0 uno, s1 no hicimos reprec1p1tac1on) reunidos de la precipitacién ante-
rior con oxalato amdnico. Hay que tener en cuenta que la presencm en
estos liquidos de i6n oxalato y grandes canudades de sales aménicas hace
que los resultados para el magnesio sean altos cuando se precipita al es-
tado de fosfato aménico magnésico. Este error se puede evitar bien por
una doble precipitacién o eliminando las sales incompatibles. Los iones
oxalato y amonio se pueden eliminar por oxidacién en la disolucidn me-
dante los dcidos nitrico y clorhidrico, que descomponen a los primeros
en didxido de carbono y agua y a los segundos en dxido nitroso, agua,
hitrégeno etc. Puesto que existe ya en considerable cantidad el ién clo-
ruro, solamente se ha de afadir dcido nitrico, antes de que la disolucién
se evapore a sequedad Si el 16n oxalato no se elimina se ha de tener
presen te que su presencia retrasa mucho la precipitacién del. magnesio .y
se requiere mas fosfato para hacerla completa

A los liquidos de filtracién y lavado procedentes de la eliminacién
del calcio colocados en un vaso de 500 ml se afladen 50 ml de dcido ni-
trico concentrado y se evapora cuidadosamente a scquedad Si la opera-
cién se ha realizado bien, sélo quedard un pequefio residuo de sales.de
'magnesm St hay un restduo grande de sales, se aitaden 2530 ml de agua,
50 ml de dcido nitrico concentrado, 15 ml de 4cido clorhidrico concen-
trado v se repite la evaporacion. Se humedece el residuo nuevamente
con 2-3 ml de 4cido clorhidrico concentrado y 20 ml de agua para disol-
ver el precipitado, calentando todo- durante unos minutos hasta que la
disolucidn sea completa (puede quedar un pequeiio residuo de silice in-
soluble resultado de la accién de las distinras disoluciones empleadas so-
bre las vasijas de vidrio). Se filtra sobre un vaso de 250 ml, se lava ¢l re-
siduo y se afiaden al liquido filtrado 5-8 ml de dcido clorhidrico concen-
trado. Se diluye la disolucién hasta 125-150 ml y se le afiaden 1,5 grs de
fosfato de hidrégeno diamdnico disuelto en poca agua; se enfria el.li-
quido en agua con hielo y mientras se aglta constantemente, se afiade
con mucha lentitud amonfaco concentrado hasta que la disclucién sea
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alcalina con el rojo de metilo. Se agita durante unos minutos y se afaden
510 m] mds de hidréxido amdnico. Se continia agitando unos minu-.
tos mds y se deja la disclucién fria en reposo dur_ante unas cuatro horas
o mejor durante la noche. Se filua a través de un crisol de Gooch, se
lava el precipitado con amonfaco diluido (1:20), se deseca en la estufa
o sobre una llama muy pequeha y s¢ calcina a 90(° hasta peso constan-
te. Se pesa -al estado de pirofosfato magnesmo Mg.l.0;, y se calcula el
tanto por ciento de éxido de magncmo

Un método muy rapldo y preciso para determlnar calcio y magnesio
consiste en la valoracidn dlrecta de estos cationes con complexona IT1 (31).

D) Diixido de carbono

El diéxido de carbono sc encuentra en el kieselgur siempre al estado
de carbonato de calcio o magnesio, pero sélo en el kieselgur natural o sea
en ¢l mineral crudo. En el produ'cto calcinado para su uso como agente
filtrante es de suponer que estd ausente, va que la calcinacién se
ha realizado al menos a una temperatura de 900°, a la cual dichos carbo-
natos se descomponen.

En algunas aplicaciones del kieselgur natural interesa sobre todo el
contenido en carbonato de calcto, y un método rdpido consiste en tratar
una muestra de kieselgur de unos 5 grs, previamente desecada, con dcido
clorhidrico en un aparato especial. El didxido de carbono desprendido
despues de purificado se absorbe mediante un reactivo conveniente en
un recipiente de absorcion, El aumento del peso del tubo indica la canti-
dad de didxido de carbono de la mucstra, la cual se refiere a carbonato
de calcio. Detalles del método pueden encontrarse en la obra de WiLLarD
y Furman (32). Un- ‘método 1'eipid0 y preciso debido a Hutcuinson y
Mac Lexnan (33) es también aplicable para esta determinacién.

E) Cobre-y Manganeso

Resulta impertante la determinacién de cobre y manganeso que el
kieselgur contiene algunas veces aunque en cantidad muy pequeria. Para
la determinacién del cobre se calientan 5 grs de la muestra en bafio de
arena durante cinco minutos con 20 ml de dcido nitrico concentrado; y

*(31) ScHWARZENBACH Y "BirnERMany : Helv. Chim. Aefa, 28, 811 (1948); 31, 450 (1948) y
Chimia (Suiza), 2, 56 (1948); Cmevc, Kuntz ¥ Brav: Andal. Chem., 24, 1640 (1953); Bawewrcz
¥ Kenser: Anal. Chem., 24, 1186 (1952).

©{32) WiLtann y Funman: Andlisis Quimice Cuanfitative. Marin. DBarcelona (1948).
... (33) Descrito en la obrn Seil end plent analysis; C. S. Pieer. Inferscience Publishets,
Inc., Kew York, 1950, v
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después sc afiaden lentamente 15 ml de dcido sulfdrico al 509, calentan-
“do hasta que se haya expulsado todo el dcido nitrico. Se afiaden al resi-
duo, después de frio, 40 ml de agua y la disolucién se filtra a través de un
crisol de Gooch preparado con asbesto. La concentracién del dcido sulfi-
rico en el filtrado se lleva hasta un valor del 10-15 9% en volumen, afia-
diendo 4cido concentrado; se hierve la disolucidn y se pasa sulfuro de
hidrégeno durante cinco minutos. Se afiaden entonces 0,3 ml de 4dcido
nitrico concentrado (d=1,4) y se continiia- pasando entonces sulfuro de
hidrégeno hasta que se enfrie el liquido.

La filtracién se realiza a través de un filtro de cenizas conocidas. El
precipitado se lava con dcido acético al 3 9, saturado con Acido sulfhidri-
co, debiendo cubrirse el embudo durante la filtracién con un vidrio de
reloj. Se calcinan el prec1p1tad0 y papel de filtro en un crisol de porcela-
na, vy se tratan las cenizas con un poco de dcido mtrlco se evapora a se-
quedad con mucho cuidado y el residuo se trata con 8 ml de disolucién
amoniacal al 10 9, 35 ml de agua, y 10 ml de diselucién de dietilditio-
carbamato de sodio al 0,1 %. El color azul resultante se compara colori-
métricamente, con el color resultante de tratar de la misma forma en
otro crisol una disolucién de sulfato de cobre que contiene 0,1 mgr de
CuSO, por mililitro.

Determinacién del manganeso: 5 grs de la muestra se hierven con
25 ml de acido nitrico concentrado (=1,4) durante cinco minutos, y se
evapora a sequedad en bafio de marfa. El residuo se trata con 40 ml de
agua y se filtra a través de un crisol de Gooch con asbesto. Se afiade al
filtrado 1,5 ml (o mds si fuese necesario) de disolucién de nitrato de pla-
ta al 10 9% para eliminar el i6n cloro; se abade también pulpa de papel
de filtro, se hierve la muestra y se filtra. El filtrado se completa hasta
100 ml, y se colocan 20 ml de esta disolucién en un crisol de porcelana;
se afiaden 5 ml de 4cido nitrico {(d=1,2), 0,5 ml de acido sulfirico con-
centrado, y después 0,5 grs de persulfato potésico. El c_risol se cubre con
un vidrio de reloj y se calienta durante diez minutos en bafio de maria.
El color rojo que resulta se compara colorimétricamente con el de una
disolucién de permanganato potdsico de la siguiente manera: A 25 ml de
agua destilada colocada en un crisol se le afladen con una pipeta y gota
a gota, disolucién de permanganato hasta que el color 'sea igual al de la
muestra problema. Generalmente el contenido en manganeso varia des-
de canudades indeterminables hasta un 0,08 9,; cuando su contenido
excede del 0,02 9 resulta prohibitivo el uso del kieselgur como carga
para productos de caucho y derivados. No sc tiene noticia de que un
alto contenido en hierro lleve anejo un aumento de la cantldad de man-
ganeso,
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El contenido en cobre es todavia mds bajo y del 01den del 0,0015 al
0,0005 %, . ;

" Los métodos de anilisis sefialados para cobre y manganeso son de
utiidad para discernir en muchos casos la conducta del kleselgur en c1er—
tas aplicaciones (34).

En general la Investigacién de metales y anlones deberd realizarse si-
guiendo las normas cldsicas de andlisis cualitativo y cuantitativo si se
sospecha que puedan estar presentes, pues en los métodos sefialados sélo
se han considerado los clementos que mas cominmente acompafan al
kleselgur

F) Humedad y pérdida por calcinacion

. L.a humedad se determina desecando a [10°C durante 3 horas una
muestra de 5 grs de kieselgur o hasta peso constante.

Para determinar la pérdida por calcinacién se debe partir de una
muestra previamente desecada como anteriormente, que se calcina
a 900-1000° hasta peso constante. La pérdida de pesn obtenida correspon-
de a los sigulentes valores: (a) agua combinada qmmlcamente o tan fuer-
temente adsorbida que no se pierde a 110°; (b) diéxido de carbono proce-
dente de la descomposmlcn de los carbonato de calcio o magnesio; (c)
combustién de la materia orgdnica.

Generalmente sélo hay pérdida por calcinacién apreciable en el kie-
selgur natural, pues el material refinado para su uso como agente filtran-
te ha sido previamente calcinado en el tratamiento industrial.

G} Sustancias solubles en agua

Se determinan hirviendo ¢l kieselgur con agua destilada, y evaporan-
do a sequedad el liquido filtrado. El peso de este remduo seco recibe
también el nombre de «contenido en cenizas».

La presencia de materias extrailas solubles en agua, en el kleselgur ac-
tivado para filtracidn, se debe pr1nc1pa]mente a los residuos de refina-
cién del mineral natural, para lo cual muchas veces se calcina con cier-
tas sales alcalinas. Generalmente estas impurezas solubles corresponden
a 6xido de calcio, sulfato de aluminio, silicatos de sodio y calcm cloru-
ros de sodio y calcio, etc.

34) (J. R. Scorr: Jour. Rubler Research, 14, 11-25 (1945). ' ce il
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H) Acido libre

El kieselgur que ha sido tratado con dcido con motivo de un proceso
de refinacién, o por haberse utilizado en filtraciones de disoluciones
acidas retiene siempre vestigios de 4cido, generalmente clorhidrico o sul-
furico, que no se eliminan ni con lavados frecuentes con agua.

Se determinan calentando | gr de kieselgur con 100 ml de agua, hir-
. viéndose la suspensién durante diez minutos. 'En una parte del filtrado
se determina el pH, y si éste es menor que 7, lo que indica generalmente
la presencia de un dcido (clorhidrico o su'fdrico), se valora cuantitativa-
nmiente con hidréxido sédico 0,1 n.

' El resultado se expresa en %,

) Impurezas solubles en dcidos

~ El kieselgur prev1amentf: desecado para ehmmar el, agua absorbida
se hierve con una caniidad 20 veces mayor de HCI 1:1 {(5n.) durante
una hora y reponiendo el dcido de vez en cuando; se filtra, se lava hasta
que ¢l filtrado no de reaccién de clomros y se deseca en la estufa, calci-
nandose despues en un crisol tarado ]untamente con el filtro, siguiendo
las instrucciones ordinartas. A partir del peso hallado se calcula el porcen-
taje de materia ihsoluble. La desecacién en la cstufa no elimina comple-
tamente ¢l dcido fuertemente absorbido por el kieselgur, por lo que se
recomienda calcinar. -

En el filtrado donde se encuentran las materias solubles, se investi-
gan los sesquidxidos, calcio, magnesio, etc., que nos informan del conte-
nido en cenizas del kieselgur o materia soluble en agua y de la materia
soluble en 4cido, lo que habrd que tener en cuenta por si interesara des-
glosar ambos valores.

En el kieselgur natural, las 1 impurezas mais corrientes solubles en dcidos
son, los carbopatos de calcio y magnesio, éxido de hierro y aliimina;

En los agentes filtrantes genemlmente han sido ehmmados los dos
primeros componentes, € interesa mas bien la determinacién del hierro y
aluminio que pueden disolverse en las condiciones citadas. :

A continuacidn se expone en la tabla IX la forma corriente de expre—
sar los resultados.
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TABLA 1IX
COMPORTAMIENTO DEL KIESELGUR FRENTE AL ACIDQ CLORHiDRICO

Hyflo Standard Kiesel g"nr

Supercol Supereel alemdn 70-701
o o s °lq
Insoluble en HC) 1:1. ., . . 98,70 97,11 08,66
Ac. silicico soluble en HC] 1:1, 0,13 0,27 ‘ 0,064 .
" Fe,0, soluble en HCI 1:1 . . 0,23 (*) 0,54 (*) 0,095
Al;0, soluble en _HCl 1:1 . . — : —_— 0,17

Como se deduce de la tabla anterior, un buen kieselgur debe tener un
porcentaje de extracto 4cido muy pequefio y por tanto una elevada pro-
porcién de materia insoluble. Hay que hacer constar, sin embargo, que
esta materia insoluble debe ser silice de diatomeas, y no de otro origen,
como por ejemplo arena. :

Como es l6gico en el kiesclgur natural el extracto acido es mis eleva-
do que en los agentes filtrantes, pues al haber sido éstos refinados por
calcinacién se han eliminado muchas sustancias solubles, como carbona-
tos, etc. y ademds se han insolubilizado en gran parte los sesquiéxidos.
-. Por ello hay que tener en cuenta que la cantidad tofal de sesquidxidos
es superior a la encontrada en el extracto 4cido con HCI 1:1 en el kie-
selgur calcinado, ya que la calcinacién insolubiliza a aquellos en elevada
proporcién.

TABLA X
Hyflo Standard
Supercel Supercal
OI'O 0/0
Oxido de hierro total . . . . . . . 0,97 0,89

Oxido de aluminio total . . . . . . 3,03 3,06

)] Arena

Se leviga con agua una cantidad de kieselgur previamente pesada,
colocdndola en una probeta. Se agita violentamente durante unos minu-
tos para separar las particulas aglomeradas. Se deja sedimentar un poco
y se separa con una pipeta la suspensién de kieselgur que no se ha sedi-

(*) En estos datos esld incluido también el ALO, .
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mentado. Se afiade mds agua, se vuelve a agitar y se repite la operacién
hasta que el dgua que sobrenade al sedimento sea completamente clara.
El sedimento que queda se pasa con el frasco lavador a un mortero y se
tritura. para deshacer las particulas que contienen aglomeradas, se leviga
en ¢l mismo mortero y se decanta la suspensién una vez mds, si fuese ne-
cesario. El residuo formado por arena se deseca en bario de . se
pesa. '

K) Materia orgdnica

o \
e m't“’ ?,ob

La determinacién de materia orginica se realiza de una ﬂﬁ}ﬁ&“‘con-
vencional, y el método consiste en comparar el color que toma una diso-
lucién de hidréxido sédico al 3 % cuando se agita con kieselgur; segin
el contenido en impurezas organicas ¢l color varia desde el amarillo claro
hasta €l pardo oscuro, siendo la intensidad del color proporcional a su
contenida,

Se agitan 0,5 grs de kieselgur con 15 ml de hidréxido sédico al 39, v
se deja reposar durante 24 horas agitando de vez en cuando. Se filtra y
del color de la disolucién se deduce el contenido en materia orgénica por
comparacién con muestras tesngos

Cuando la materia orgénica estd ausente, la disolucién es incolora, y
asi debe suu:der con el klesclgur refinado.

2. —CARACTERES FISICOS

El examen y valoracién del kieselgur se ha de extender no solamente
a la determinacién quimica de impurezas y agregados, sino también a la
determinacién de sus propiedades fisicas.

A) Examen microscépico

La presencia de diatomeas en un material de origen dudoso puede ser
determinada solamente por examen microseépico. Ya se ha dicho que
muchas formas pueden identificarse con un aumento de sélo 200 did-
metros.

Basindose en el examen microscépico se pueden hacer més deduccio-
nes acerca de la mejor aplicacién del kieselgur. Ademis revela la presen-
cia de fragmcntacic’)n en las diatomeas y el origen de una:clase determi-
nada de kieselgur, siempre que éste conste de una sola clase de diato-
meas, o al nienos que una clase sea la predominante. También clertas im-
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purezas mecanicas como la arena quedan reveladas con el examen mi-
croscdpico. : .
Un método sencillo de preparar las muestras para microexamen con-
siste en suspender en agua una pequena cantidad de kieselgur pulvenza—
do en un tubo de ensayo.y agitar violentamente durante unos minutos
para desmtegrar las particulas aglomeradas y liberar las diatomeas. Se
deja sedimentar la suspensién unos minutos. Con una pipeta se toma
una gota de suspensién, se coloca en el portaobjetos y se evapora suave-
mente el agua. El residuo seco se monta con bélsamo de Canadi.

Para un estudio de mas precisién se procede de la siguiente for-
ma (35): Una pequefia cantidad de kieselgur (aproximadamente la que
puedé tomarse con la punta de un cuchillo} se coloca en un vaso de pre-
cipitados y se le afade una pequefia cantidad de disolucién de carbonato
sbdico al'15 %: Se hierve durante 10 4 15 minutos para separar las dia-
tomeas de los granulos aglomerados por la arcilla, se filtra y se lava con
agua. Seguidamente se pasa la sustancia a un vaso de precipitados y se
trata con una pequefia cantidad de dcido nitrico al 50 % y deqpues con
unos cristales de dicromato potisico para oxidar la materia orgénica. La
mezcla se calienta a ebullicién durante 10-15 minutos, se filira y se lava
hasta que el liquido filtre transparente. El kieselgur preparado de esta
forma se pasa a un tubo de ensayo con agua, se agita fuertemente y se
deja sedimentar durante 2-3 minutos. Con una pipeta se torna una gota
de la suspensién turbia y se coloca sobre el portaobjetos donde se evapo-
ra el agua y ya queda la muestra en condiciones de afiadirle el bélsamo
de Canadd.

En el examen microscépico debe orientarse la atencién -en los 31gu16n-
tes puntos: (a) la cantidad de impurczas presentes; (b) la proporcién de
diatomeas‘grandes y pequenas (c) cl porcentaje de fragmentos de dia-
tomeas (d) tamafio maximo y minimo de las dlatomeas {¢) uniformi-
dad de tamafio y forma de las diatomeas.

B) Color

EI Color del kleselgur estd relacmnado con la can tidad y clase de im-
purezas sobre todo hierro y materia orgamca aunque de dicha relaaon
no se pueden sacar mds que conclusiones aproximadas.

- El kieselgur para uso como filtrante debe ser de color blanco puro
asf como cuando se haya de emplear como pigmento blanco.

~ Para poder comparar varias muestras de kiesetgur por su color se ex-

—.{3_5), _EAnniﬁf-WILyoT: Didtomite; Tis ocemrrence, prepuration and uses. Dpi. .Mincs, Cana-
a4, Publ., 691 (1828). . : ’ . ‘ ’
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tienden las muestras sobre un papel satinado azul oscuro, bastando esta
apreciacién visual en casi todos los casos.

C) Densidad verdadera

Puede definirse la densidad o peso especifico verdadero como el peso
de 1 ml de kieselgur en el que se han eliminado los poros. La técnica
a seguir para su determinacién consiste en el método picnométrico co-
rriente utilizando agua destilada. Para desalojar por completo el aire en-
cerrado en los poros es conventente calentar el picnémetro, después de
afadir agua al kieselgur pesado, en bafio de maria durante una a dos ho-
ras, y s6lo entonces se enrasa el picnémetro. La densidad verdadera se
calcula. entonces por la férmula

m
d=—
Pz + m — Px.

donde m es el peso del kieselgur, P, el peso del agua y kieselgur, y P, el
peso del agua. o

El peso especifico verdadero del kieselgur es una magnitud variable,
va que el aire ocluido en los poros no se elimina tan ficilmente. Para ob-
tener resultados mas exactos hay que mantener el kieselgur bajo agua
a 100° durante varios dias, pero ni atn asi se puede decir que se consiga
una total eliminacién del aire. Asi pues, la' densidad verdadera aurhenta
con el tiempo que se haya mantenido el kieselgur bajo agua. Por tanto
se recomienda manifestar junto con el valor de la densidad verdadera el
tiempo que ha estado la muestra bajo agua. -

Métodos exactos para la determinacién de la densidad verdadera se
consiguen con la técnica de Smita y Rossmann (36) que emplea el gas
helio para desalojar el aire.

D)_ Densidad aparente

En las p:iginas anteriores se ha infermado detalladamente sobre'és’ce
COMCepto. ' :

La densidad aparente se define como el peso de un ml de kieselgur
incluyendo los poros: La técnica a segulr es la misma que con la densi-
dad verdadera, s6lo que aqu1 el liquido picnométrico es el mercurio que
" no desaloja el atre ‘contenido en los poros. El kieselgur ha de ser prewa-
mente desecado a 110° C.

(36) Swrre y Rossmamn: Ind. Eng. Chem., 35, 972 (1943).
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R. B. AnpERson (25) sigue una técnica especial y que consiste en in-
troducir mercurio a una presién absoluta de 1140 mm en la muestra,
En el cdlculo hay que tener en cuenta la densidad del mercurio

13,6 m

P2+m—P1

No obstante, este método de determinacién de densidades con mer-
curio no es exacto por las razones siguientes: (a) porque el mercurio no
puede penetrar bien entre Ias particulas de kieselgur, y (b) porque se re-
quiere largo tiempo para penetrarlos. Si el primer efecto es pronunciado,
la densidad con el mercurio debe variar considerablemente en varias de-
terminaciones. Kl segundo efecto no es tan grande' asi 1a densidad de
una muestra varid de 0,348 4 0,361 al cabo de seis dias.

A la presi6n atmosférica el mercurio penetra sélo los poros cuyas
aberturas son mayores de S micras (37). El volumen de los macroporos
(poros mayores de 5. micras) cs la diferencia entre los valores reciprocos
de la densidad con mercurio y la densidad con helio.

E) Peso de sacudida o volumen

. Una propiedad de los polves que determina o prohibe su uso en de-
terminadas aplicaciones, es el volumen que ocupan en condiciones con-
vencionales. Este volumen depende de la compresién por empaqueta-
miento de las particulas componentes del polvo, del tamafio y forma de
las particulas, v de la densidad verdadera del material.

El volumen o peso de sacudida nos da una idea de la densidad apa-
rente (pero no deben confundirse estos dos conceptos), es decir, el peso
de la unidad de volumen una vez sometido el material a una compre-
sidn convencional,

Corrientemente se designa también como la cantidad de kieselgur
que ocupa un volumen de 100 6 1000 ml. Dada la tendencia que tiene
el kleselgur a aglomerarse solo se obtendrin valores concordantes usan-
do siempre los mismos recipientes v efectuando el envase en las mismas
condiciones.

Avurt (26) aconseja la técnica siguiente: Se pesan 40 grs de kieselgur
desecado y en polvo, y se colocan en una probeta de 250 ml cuya escala
graduada tiene una longitud de 22-24 cm. Aquella se dispone sobre una
placa de goma y se golpea sobre ella dejindole caer libremente desde una

(37) Rurrer y Dmaxe: Ind. Eng. Chemn. Anael, Ed,, 17, 782 (1945},
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altura de unos 4 4 5 cm durante. 50 veces y a la velocidad de un golpe
cada dos segundos. Se debe procurar imprimir a la probeta en cada golpe
un ligero movimiento de rotacién, pues esto tiende a dar una superficie
plana del material y facilita la lectura del volumen. Dividiendo el peso
de kieselgur por el volumen leido se tendrd el peso de sacudida o volu-
men, que aproximadamente corresponde a la densidad aparente. El va-
lor hallado en las condiciones citadas se aproxima también al de «densi-
dad de empaquetamiento» del matenal, cuando el kiesclgur se envasa en
sacos o toneles,

En la tabla que sigue se expresan algunos resultados experimentales.

TABLA XI ’ ST
PESO DE SACUDIDA DE VARIAS CLASES DE KIECELGUR

Peso de sacudida -

Clase de Kieselgur ) ' grs/100 mls
Filter Cel . . . . . . . .. . . 14,9
Hyflo Super Cel . . . . ... . . .. 22,0
Dicalite Speedflow . . . . . . . . . 21,4

Dicalite 911 . . . . . . . . . . . 24,5

"En el mercado de kieselgur se emplean recipientes mayores para la
determinacién del peso de sacudida. Segin un método convencional se
vierte el kieselgur desde los sacos a un cajon de madera de forma eibica
pesado previamente y de un metro clibico de capaadad. Se enrasa con

una varilla y se pesa nuevamente. El aumento de peso serd el peso de un
metro ciibico, : :

F) Porosidad y aérea superﬁcial L
Se entiende como porosidad la relacién entre el volumen de los poros
y el volumen total del kleselgur :

P=——obienP9% = — 100
v . ' v
donde v es el volumen de los poros, 'V el volumen total, y P la’ porosidad
o volumen relativo de los poros. Siendo el volumen total del kieselgur

igual a la suma del volumen de los poros v mds ¢l volumen real de las
particulas v, la ecuacidn anterior puede ‘escribirse tamblen
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v
P=———

v+,

~ Segiin ésto, la porosidad o volumen relativo de un material puede cal- |
ccularse a partir de la densidad real d y de la densidad aparente d,

d-d,
P9 = — 100
d

Puede llevarse a cabo una deterroinacién directa de la porosidad
a partir del volumen de los poros, y éste puede averiguarse midiendo el
volumen de liquido absorbido por una muestra de kieselgur después de
saturarle completamente. Si llamamos P, al velumen sucinto de los po-
ros en este caso, la porosidad serd

1-P,.d
P=— 100
P.d

En la prictica hav que distinguir entre macroporos v microporos, se-
P Y q £ P y
gin su didmetro; para los primeros se les asigna un didmetro superlor

a 5 micras y para los segundos inferior.
En el kieselgur natural se han encontrado medlante el estudio con

microscopio electrénico, poros de didmetro inferior a 100 A. En el mine-
ral calcinado estos didmetros son mayores, y con kieselgur fuertemente
calcinado y sinterizado el volumen de los microporos no disminuye se-
riamente, pero las dreas superficiales se hacen menores debido a la anula-
cién de la estructura ultrafina. Esta estructura ultrafina que aparentemen-
te no se observa, aparece algunas veces al incrementar los aumentos del
microscopio, pero mds bien en ¢l kieselgur natural. En las ﬁgs 3, 4y5
puede observarse la estructura ultrafina de las diatomeas con microsco-
pio electrénico.

El volumen de los poros determinado como se ha dicho no nos expli-
ca nada de su tamafio ni su distribucién.

Kuperka (38) y Brorz y SpencrLEr (39) han desarrollado métodos
que permiten determipar el tamafio de los micro y macroporos. El mé-
todo del primero se basa en el conocido fenémeno de la condensacién
capilar. :

Las areas superficiales del kieselgur varian segin su clase y el trata-
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micnto a que haya sido sometido. El cstudio de las: isotermas de adsor-
cién del nitrégeno a —195°, nos indica que las dreas superficiales para el
kieselgur natural varfan de 15 a 37 m*/gr y en el calcinadode 2 a6 m*/gr.
En la tabla siguiente se expresan las dreas superficiales, asi como el volu-
men de micro y macroporos de algunas clases dé kieselgur (40).

"TABLA XII

AREAS SUPERFICIALES Y VOLUMEN DE LOS POROS DEL KIESELGUR

Area Donsidad : Maero- Miero- Bi&‘;nelro
super- ( sy, . poros poros medio de
ficial "Oll!mé' DBHS]S’dd Densidad Volumen Volumen Jos poros
trica con Hg con He R
migr mligr ml/gr Nicros
Filter Cel. . 218 0,149 0,299 2,19 3.32 2,81 0,51
Hyflo Super Cel 1,9 0,22 0,361 2,27 7,77 2,33 4.9
Dicalite 911 . 297 ' 0,245 0,373 2,25 141 2,29 0,31

Speedflow. . . 3,3 0,214 0,372 2,34 1,94 2,26 2,6

El Filter Cel y Dicalite 911, son tipos de kicselgur natural mientras
que el Hyflo Super Cel y Speedflow son calcinados.
En la tabla anterior se ha calculado el didmetro medio de los poros
por la férmula:
4 % vol. microporos
didm. = ,
drea superficial

considerando que los poros son de forma cilindrica y abiertos por sus ex-
tremos.

El 4rea superficial/gr de una sustancia porosa como el kieselgur se
incrementa s6lo muy ligeramente cuando las particulas se fragmentan,

G} Capacidad de absorcion .

En general los polvos de grano muy fino son, mds voluminosos (ma-
yor volumen de sacudida) que los de grano grueso. También ejerce gran
influencia en dicha propiedad la forma de las particulas, resultando mds
voluminosos los polvos formados por particulas de forma plana o alarga- -
da que los de forma tal que pueden consolidarse formando ‘masas com-
pactas. Usualmente los polvos muy voluminosos tienen una gran super-

(38) Kuwemga: Koll Z., 55, 120 (1031); 58, 180 (1932).
(89) W. Brorz y H. SeencrEn:. Brenstoff-Chern., 31, 97 (19G0).
(40) Anpersos y c¢ol.: Ind. Lng. Ghem., 30, 1618 (1947).
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ficie especifica y por tanto son capaces de retener una mayor cantidad de
liquidos por absorcién.

Para determinar la capacidad de absorcién del kieselgur se su%pendc
10 grs de éste en el liquido problema, y la p.lpﬂla resultante se aspn‘a por
un embudo de Buchner que se ha pesado previamente, y que estd provisto
de un papel de filtro humedecido con el liquido problema. Cuando no
gotea el embudo se vuelve a pesar con su contenido y ¢l aumento de
peso multiplicado por 10, serd la capacidad de absorcién del kieselgur.

TABLA XIII
CAPACIDAD DE AESORCION DE ACEITES POR EL KIESELGUR

Grs. de aceite por 10 grs de kieselgur

Aceite de Aceite de
Clase de kieselgur cacahuet soja
Filter Cel . . . . . . . 16,95 16,40
Super Cel . . . . . . . 15,91 15,20
Hyflo Super Cel . . . . . ' 13,00 14,00

Las muestras de kieselgur deben desecarse previamente a 1107,

Para determinar la capacidad de absorcién del kieselgur para la ni-
troglicerina (41) se mezclan 25 grs del primero con 75 del segundo con
ayuda de una espdtula hasta que se produzca una masa plastica que por
mediana presién no debe soltar nitroglicerina. Para ello se pone la masa
en un molde de madera, colocado sobre un papel de pergamino de 10 cm
de alto y a continuacién sc prensa con un peso de aproximadamente
10 kgs/cm En este tratamiento no debe fluir liquido zalguno.

La determinacién de la capacidad de absorcién de la acetona por el
kieselgur, de importancia por utilizarse la masa resultante para almace-
nar acetileno, se realiza de la siguiente forma, con el aparato de la fig. 9.

El cilindro inferior se carga con el kieselgur o masa porosa conte-
niendo kieselgur, se ajustan bien los cierres a rosca y se hace el vacio
para evacuar el clindro. Una vez alcanzada una presién determinada,
por ejemplo 5 mm de Hg, se deja entrar acetona hasta que no haya mo-
dificacién de volumen. El volumen de la acetona saliente se lee en una
escala tubular v se calcula a 15°

De la misma forma se efectian determinaciones con presiones dife-
rentes, por ejemplo, 10, 20, 30, etc. mm de mercurio v la capa(:ldad de
absorcién de la acetona se puede extrapolar graﬁcamente para la presién
cero.

(41 Beau-Lunwe: Métodos de andlisis quimice industrial, Ed. Labor, Barcelona, 1950.
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Fig. 0. —Aparate para la deferminacion  del poder
de ubsorcidn e la acetona por el kicselgur.

H) Capacidad de filtracion

Para la determinacién de la capacidad de filtracién del kiesclgur se
han propuesto diversos métodos de laboratorio. En ellos se mide general-
mente la cantidad de liquido que ha pasado a su través al cabo de un
clerto tiempo, o bien el tempo necesario para que filtre una determinada -
cantidad de liquido. ‘ :

Un aparato tan sencillo como primitiva es el que se indica en la fig. 10,
que consta de un cilindro de vidrio de unos 250 ml de cabida y unos
5 cm de didmetro, unido por su extremo inferior a un embudo destina-
do a la salida del liquido, mediante pmzas de tornillo y un aniilo metd-
lico. Entre ambas partes hay una pequefia tela o papel de filtro con una
arandela de goma para el ajuste. Para recoger y medir el liquido filtra-
do se ha colocado debajo del embudo una probeta de 100 ml.

La determinacién de la capacidad de filtracién con este aparato se
realiza de la forma siguiente: se calientan 225 grs de disolucién de azit-
car al 30 9, en un vaso de precipitados hasta la temperatura de 90°, se re-
pone ¢l agua evaporada, y sc le afladen 2,25 grs de la muestra de kiesel-
gur, o sea el 1 9. Esta mezcla se agita durante un minuto y se viérte ra-
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Fig. 10.—Aparalo para medir la velocidad de filiracién

pidamente en el aparato, poniendo en marcha simultdneamente el croné-
metro y midiéndose el tiempo que tardan en fluir 100 ml de la disolu-
cién azucarada. El tiempo medido en segundos, recibe el nombre de
mimero de filtracidn, y este valor depende no solamente del kleselgur
-sino también del medio filtrante o tela de filtro. Este aparato sélo sirve
cuando se trata de hacer estudios comparativos y ha sido utilizado por
la firma de agentes filtrantes «Vereinigte Deutsche Kieselguhrwerkey.

Realmente el medio mas exacto para determinar la idoneidad de un
klese‘gur COomao coadvuvante de filtracidon es el experlmento en grande en
el que Unicamente se presentan las condiciones efectivas de la verdadera
filtracién industrial. A _

Con ¢l aparato siguiente de la fig. 11, Comines (42) determina fécil-
mente la ecuacién de ﬁltracio'n utilizande una hoja filtrante de un filtro
ordinario de presién (¥) o un disco poroso especialmente construido,

El aparato funciona de la manera 31gu1ente En una vasija adecuada

(42) Wanny Me Comsack: The. applications. of Chemical Engineering. Chapman and Hall,
London, 1940,
' (*} Filtro ‘de bolsas o bien bolsa filiranie de forma lamipar, provisla inleriormentc de
un bastidor que impide.que las paredes de la misma se adaplen una sobre olra; generalmenle
de [orma reelangular y unida por su parie superior a un coleclor para la salida del lguido.
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Bombe devacio

Fig. 11.—Aparato para la determinacién de la ccuacion de filtracidén

y que contiene un 12 % o mas de kieselgur (**) en suspensic'm en agua,
se sumerge una hoja filtrante 1, aglrandose la suspensién durante todo el
experimento con corriente de aire a través del tubo X.

. La hoja filtrante comunica con dos probetas graduadas 3 y 3A de
2000 ml de capacidad por tubos dé vidrio que penetran en aquellas a tra-
vés de tapones de goma horadados convenientemente. Otro tubo de vi-
drio estd conectado a un mandmetro de vacio 4 y a la bomba de vacio 5.
Las llaves que figuran en la parte superior de las probetas permiten usar
independientemente una u otra, de modo que cuando una estd llena la

{**) Realmente la proporciin de kieselgur que se afade ab liquido para formar la sus-
pensién depende de la viscosidad del liquido ¥ de In clase o grado de kiesclgur. Como dehemos
censeguir condiciones tales que los resullades sean seproductibles, es la priclica quien aconse-
jard lo mds tonvenienle en csle caso.

Si sc usa Filler Cel se aconseja, por cjemplo, una suspensién al 4 %, en una disolucion de
sal comiin que conticne ol 4 6 5% de sal, -EI Hyfle Super Cel suminisira velocidades de filtra-
cidn rmuy elevadas cuando ¢ usa en suspensidn en agua, ne resultando satisfactorio su em-
pleo, por o que se aconseja un liquido de mayor viscosidad como disclucién azucarada, eic.

Una suspensidn no homogénea de hidrdxide de alumnio y coadyuvanle, muy apropiada
para las medidas se prepara de la siguiente forma: Se disuclven 907 grs de sulfate de alumi-
nio en 4,5 litros de agua ¥ por olra parie 408 grs de-carbonalo sédico anhidro en o] mismo
volumen de agua. Se afiade esta tiltima disolucidn sobre la primera v z¢ agila vigorosamenic
hasta .que vire a verde el indicador rojo de melilo-azul de metileno. Después de gque se¢ ha
completado la reaccidn se afiaden 50 grs de Celite 110,

Las dreas de filtracidn pequefias dan buen resultado, recomenddndose de 150 4 1000 cm?,



762 (232 Juan Herndndez Cafiavate

otra puede estar vacia y continuar asi el experimento sin interrupcién
abriendo y cerrando la llave que convenga.

El recipiente 2 donde se encuentra la suspensic’m debe tener una ca-
pacidad de unos dieciséis litros y la bomba de vacio debe mantener al
menos un vacio de 35 cms, que se mantendrd constante, ajustando las
llaves, durante todo el ciclo de la filtracién.

Las causas de error con este aparato son: varlaciones en el vacio, va-
riaciones en la concentracién de la suspensién por sedimentacién, inexac-
titud en la medida simultdnea del volumen filtrado y tiempo, y excesiva
resistencia en la filtracién.

El experimentador debe confiar siempre en vencer estas dificultades
en repetidas experiencias, y cada dato debe ser la media de tres experien-
clas concordantes.

Los datos deben tabularse con los siguientes epigrafes:

Volumen Diferencia
Tiempo filtrado de volumen
Ve A8
2 v AV V-
2 Ay

Una representacién gréfica del volumen total filtrado contra el tiempo
da una pardbola, la cual no se presta a un cdlculo ficil,

Un método indirecto debido a Rumn (43), representa apjay contra
V + A V/2 que da una linea recta de acuerdo con la ecuacién

Ap 2v 20

= +
AV K K
baada -
(en la cual C = const. = ———, siendo & una constante en la ecuacién

de filracién a través de tela de filtro, A el drea total de la superﬁc1e fil-
trante, d densidad del filtrado, » una constante en la ecuacién de filtra-
cién a través de la torta filtrante y v la relacidn entre el volumen de la
torta filtrante al peso del filtrado.
K = —2Y | d2A° donde P es la caida de presién total y y la viscosidad.
r

'l coeficiente angular en la ecuacién de filtracién es 2/K y la ordena-
da en el origen o punto de interseccion con ¢l eje de las Y es 2C/K. La
2C
K- .
a C. Esta representacmn lineal ofrece un método sencillo para determi-
nar Cy K.

He aqui un ejemplo practico (44):

interseccién con el eje de las X viene dado por %Z. cot. tg"%. o es igual

(43) Ruru y col.: Ind. Eng. Chem., 25, 153 (1933).
{44) De un informe de Levy y Scunmeew (Ch, E. Labaratory, Armour, Inst. of Technolagy).
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TABLA X1V

) A® v AY V4-AV/2 A8/AY

segundos litros

0 0,00
15 15 0,58 0,58 0,29 258
30 15 0,95 0,37 0,77 40,5
45 15 1,24 0,29 1,10 51,7
60 15 1,49 0,25 1,37 60,0
75 15 1,70 0,21 1,60 71,5
90 15 1,89 0,19 1,80 79,0
105 15 2,08 0,19 1,99 79,0
120 15 2,26 018 T 211 83,4
135 15 243 0,17 2,34 88,3
150 15 2,59 0,16 2,61 93,6
165 15 273 0,14 2,66 107,0
180 15 2,87 0,14 2,80 107,0
195 15 3,00 0,13 2,04 115,0

Otro aparato de muy frecuente uso y que suministra valores bastante
exactos ha sido utlizado por Van Giuse, Van GINECKEN y WATER-

S

T

-3

AT

Fig. 12.—Aparalo pura medir la capacidad de filtracidn
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MANN (45) perfeccionado por Krezin, en el cual se mantienen constantes
la temperatura y la presién (para presiones entre 0,05 y 0,7 Kgs/cm®).

Consiste en un frasco de vidrio de unos 10 litros de cabida 1 {fig. 12).
conectado a una bomba de vacio, vy mediante una llave de tres vias 2 al
resto del aparato. A esta espita va acoplado un regulador de presién se-
gin Van Rurren, mediante cl cual, una vez establecida la presién se
puede mantener constante durante toda la experiencia ¢n el interior del
recipiente 4, Este frasco estd graduado y tiene una cabida de unos 15 li-
tros; ademds va convenientemente aislado del aire exterior con un ta-
pon de goma de cierre hermético y que tiene tres perforaciones por la
que pasan a su través sendos tubos que comunican, uno con el regulador
de presidn, otro con ¢l mandmetro 5, y el agujero central para el vdstago
del embudo 6 6 verdadero aparato de filtracién.

En la vasija 8 que es abierta, se coloca la suspension de kieselgur en
el liquido que se va a ﬁltrar? y va provista de un sistema de agitacidn me-
canica. Todo este sistema va sumergido en un termostato 7.

La suspensién de kiesclgur se conduce al embudo filtro 6, a través de
un tubo 9 envuelto en una camisa de agua procedente del termostato. La
velocidad de salida de la suspensién del recipiente 8 puede regularse me-
diante la Nave 10.

El embudo filtrante 6 (fig. 13) es de latén v consta de dos partes uni-

AR RRRRRRA S LRRLY |

Fig. 13.—Embudo fillrante

das entre si por tornillos @ y una arandela de goma &. La parte superior
contiene la verdadera cdmara filtrante ¢ (altura 53 mm, didmetro 77 mm)

(46} Van Giuse y col.: J. Soc, Ind., 4837, 49 (1030).
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y la envoltura d que lo rodea (grosor 14 mm) tiene entrada y salida para
el bafio de agua.

La parte inferior del aparato e tlene forma de embudo y sostiene una
plancha para la colocacién de la capa de filtracién. Esta plancha consiste
en un tejfido de latén soldado a la parte plana del borde superior de la
arandela con abertura de malla de 2 mm. Sobre esta tela de latén se ex-
tiende otra de filtro g, sujeta por ocho tornillos,

Antes de poner ¢n marcha el sistema es preciso filtrar sobre esta tela
de filtro durante varias veces, una 1ev1gauon de kieselgur enjuagéndo-
se la capa formada. Con ésto se consigue que los poros del filtro se obs-
truyan antes del experimento con las particulas de kieselgur, de forma
que ain utilizando varas veces la tela se puedan obtener valores que
sean reproducibles.

La capa de kieselgur formada. debe -ser uniforme y para conseguirlo
se coloca en el interior de la cdmara filtrante un flotador que cubra toda
la superficie del filtro.

La camisa de agua quec envuelve la cdmara de filtracién para conse-
guir una temperatura constante, estd comunicada con un termostato, cir-
culando por ella el agua en circuito cerrado.

En la practica se procede de la forma siguiente: Se prepara una sus-
pensién de kieselgur e¢n el liquido del recipicnte 8 a una concentracién
determinada y se agita para mantener una distribucién uniforme del kic-
selgur por todo el 11qu1d0 agltacmn que se mantiene durante todo el
tiempo que dure la experlenaa A continuacién se hace circular el agua
por la envoltura de la cdmara filtrante a temperatura constante; la tem-
peratura de este bafio se regula de manera que la suspensién que entra
en la cimara filtrante 6, posea la temperatura de filtracién que se desea
en la experiencia. .

Durante la preparacién de la suspension liquido-kieselgur se pone si-
multaneamente el recipiente 1 a un alto vacio con la llave de tres vias 2
cerrada. Una vez alcanzado un alto vacio se abre la espita y se ajusta el
vacio deseado. Con presmnes inferiores a 0,5 kgs/cm se dlspone el co-
mienzo de 1a operacién de forma que se deje pasar el ]1quldo a filtrar sin
kieselgur sobre el filtro y mientras tanto sc a]usta Ia presmn

Con prcsmncs supermres a esta lltima es preciso sin ernbzngo ajustar
la presion con la suspensién de kleselgur Se puede abreviar el tlempo de
ajuste determinando en un expemmento previo la colocacién precisa de la:
llave de-tres vias a un vacio dado.

Al comenzar la filtracién de la suspcnsmn se pone en marcha el cro-
németro y se mide el tiempo necesario para la filtracién de determinadas
cantidades de liquido, por ejemplo, 0,5, 1, 2, 3y 5 litros. Los tiempos
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precisos para la filtracién de determinadas cantidades de liquido se He-
van a un diagrama y se obtienen asi las curvas de filtracién, de cuya po-
sicién se pueden sacar importantes conclusiones en experimentos de com-
paracién, acerca de la idoneidad de un kieselgur determinado para su uso
como auxiliar de filtracién. :

I) Volumen y capacidad de sedimentacion

Con el nombre de volumen de sedimento o de sedimentacién, se en-
tiende el volumen que ocupa una cantidad determinada de kieselgur des-
pués de agitarlo con agua y dejarlo sedimentar.

Se averigua de la forma siguiente: 10 grs de kieselgur se hierven con
200 ml de agua y después de fria se vierten en una probeta de 500 ml
que se enrasa con agua hasta dicha marca. Se agita violentamente y se
deja sedimentar libremente. El volumen de sedimento constante no
aparece hasta al cabo de algin tiempo, algunas veces dfas, y se puede to-
mar como medida de comparacién el volumen ocupado después de un
determinado tiempo.

Tanto el volumen como la Cdpdcidad de sedimentacidén estdn relacio-
nados con el tamafio y composmlon del grano y dependen rambién como
vimos, del liquido en el que esta suspendldo el kieselgur.

Un método standard consiste en lo siguiente: 5 grs de kieselgur se
agita durante dos minutos con 100 ml de agua en una probeta de dicha
graduacién. Esta gladuacmn debe tener una longitud de 19 cm; se de]d
sedimentar cinco minutos y entonces sc lee el volumen del sedimento.

Al aumnentar la viscosidad del liquido disminuye el tiempo de sedi-
mentacién, como se indica en la tabla siguiente.

TABLA XV

CAPACIDAD DE SEDIMENTACION DEL Hyrno Super CrL

Porcentaje del kieselgur

Liquido de levigacion _sedimentado a los 10 minuto
Ague . . . . . L L L o 0oL g0
Disclucion de aztGear 200 Bg. . . . . . . X 60
Disolucidn de aztcar 40° Bg. . . . . . . 20
Disolucién de azicar 60" Bg. . . 5

SanpERA (46) estudid la capacidad de sedlmentacmn de varias clases
de kieselgur comerciales por medio de un mérodo fotométrico de regis-

(48) K. Sanozpa y col.: Laberaioviumsprufurg von Fillerhilfsstoffer, Zischr., f. Zuckerind.
d. csl. Rep. 1937.38, G5,
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tro automatico. La fig. 14 4 muestra la sedimentacién de un buen kiesel-
gur y la 14 & de una clase inutilizable.

mV ‘ mV
10 1. /"'“‘ — D 10
A
8 ,/ ' 8
1A B o jad
6 // | 1 .
H 7
4 4 // - 4
( [ ~
2 4 ." - - 2
1:’ IR /"/_ St
4 ‘4-""-
1 2 3 h i 2 5 A
Fig. 14.—Sedimenlaciin de Lres lipos de Kieselgur: a, lipo de mny
buena filleacidn; b, un tipo inwlilizable y otro mediann

Para ello se mezclaron 5 grs de kieselgur con 200 ml de agua y ade-
mas en una prueba para]ela se estudid una disolucién de melaza al 5 9.
El enturbiamiento del liquido que sobrenada al sedimento se midié
automdticamente con un milivoltdmetro registrador con fotémetro. So-
bre el ¢je de abscisas se indica el tiempo en horas y en el de ordenadas
los milivoltios, cuyo valor varia proporcionalmente a la transparencia del
medio.

- E1 kieselgur que sedimenta mal (de poco valor comao .coadyuvante de
filiracién, lo cual puede ser comprobado también por otras determinacio-
nes como, densidad aparente, cenizas solubles, velocidad de filtra-
cién, etc.) muestra a las dos horas y media apenas 1/4 de la altura de la
curva de sedimentacidén de las calidades comerciales buenas. Las lineas
continuas de la fig. 14 se refiecren a la sedimentacién en agua, y las pun-
teadas a una disolucidn de melazas al 5 9.

Pruebas experimentales conducen a poder afirmar que la velocidad
de sedimentacién de¢ un kleselgm es proporcional a su capacxddd de fil-
tracién, pero esta afirmacién no puede o no debe tomarse al pie de la le-
tra para estar autorizados a sacar conclusiones definitivas.

Asi pues, hallé Kasjanov que el kieselgur llamado Calofilter de Bohe-
mia, se sedimenta practicamente con igual proporcién y velocidad que el
80 Syen camblo s6lo filtra la mitad de bien, como se ilustra en la ta-
bla siguiente.
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TABLA XVI

Tiempo de sedi- Espesor del depdsito
Kieselgur mentacién en horas sadimentado

1 34

80 S 2 38 .
3 39
24 39
1 ' 32
Calofilter 2 37
3 38
24 38

) Andhsis granulométrico

La determinacién del tamafio de grano de las particulas de un kie-
selgur es de gran importancia, pero realmente interesa ain mas su distri-
bucién, es decir, el porcentaje de las particulas de un didmetro determi-
nado. Con el microscopio puede determinarse ¢l tamafio maximo y mi-
nimo de las diatomeas, pero no su distribucién, o su composicién en can-
tidad. La determinacién de estas proporciones se hace normalmente cla-
sificando las particulas por su tamafo, operacién que se decnomina anali-
sis granulométrico. Una vez clasificadas las particulas por su tamafo, es
preciso interpretar los resultados de esta clasificacién fijando unos limi-
tes para el tamafio de las particulas de cada una de las fracciones granu-
lométricas.

La clasificacién de las particulas por tamafios en las diversas técnicas
de andlisis granulométrico no es perfecta, siendo la causa fundamental el
hecho de que las diatomeas no son cstéricas generalmente y por lo tanto
no es pnsible definir su” tamaio por una sola dimensién, debiendo indi-
carse siempre, ademds, la técnica empleada en cada caso el f:xponm los
resultados.

El método més sencillo para clasificar las particulas mds gruesas es el
tamizado, pero con el kieselgur no puede emplearse porque tiende a for-
mar grumos aglomerdndose y no pasa por el tamiz. Por ello se utiliza el
método de sedimentacidén basado en la ley de Stokes segin la cual la
velocidad de caida de una esfera sumergida en un figido es

2 s—d , H
V= - r (1) y siendo v = —— (2)
9 n t

también puedc ponerse en la forma
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9nH 1 1

2 re . s—d
en las cuales son:

v = velocidad de caida de la esfera en cmseg.™;

r = radio de la esfera en cm;

n = viscosidad del liquido en gr.om™'. seg™ (poises);

s = pes especifico del material de que estd constituida la esfera en
gr.cm™ (p. e. real);

d = peso especifico del liquido en grs.cm™;

g = aceleracién de la gravedad en cm.seg™;

H = altura de caida en cm;

t = tiempo de sedimentacién en segundos.

La velocidad de sedimentacién es una funcién del tamafio de las par-
ticnlas y se puede calcular con arreglo a la primera férmula para particu-
las de didmetro comprendido entre 0,2 y 0,0002 mm ya que para tama-
" fios inferiores pierde su validez la ley de Stokes debido al movimiento
browniano.

Cno un fltido de viscosidad determinada y con esferas constituidas
por un material homogéneo la férmula anterior se reduce a

= Kr?

suponiendo que no exista varlacién en la gravedad.

Con agua a 20° y con esferas de peso especifico real igual a 2,2 que es
el valor medio aproximado del kieselgur, la f6rmula anterior se convier-
te en '

= 26160 r* (4)

El valor de la constante varfa con la temperatura ya que‘f:sta altima
'mﬂuyc sobre la viscosidad del agua. También el peso especiﬁco de ésta
varia con la temperatura pero la influencia de la variacién es pequena.

Las técnicas mds corrientes para la determinacién de la curva de dis-
tribucidn del grano son el método de la pipetay el método del aredémetro.

a) Método de la pipeta. Este método es caracteristico de los de sedi-
mentacion, Supongamos para fijar ideas que tenemos un kieselgur forma-
do por particulas de tres tamaiios distintos: una tercera parte de particu-
las de 0,001 mm de didmetro; otra tercera parte, de 0,01 mm, y la terce-
ra parte restante de 0,1 mm y que llamaremos particulas finas, medianas
y gruesas respectivamente. Las velocidades de calda de los tres tipos se-’



Y70 - C-240 Juan Hernandez Cafiquaie

rdn, segin la férmula (4), para s = 2,2 y temperatura del agua 20°;
6,54.10~°, 6,54.107" y 6,45.10~" cm/s, respectivamente.

Tomemos 20 grs de este kieselgur y dispersémoslos en un litro de
agua hasta lograr una suspensién uniforme. Si introducimos el extremo
de la pipeta en la probeta donde estd la suspensién hasta 10 em de pro-
fundidad y absorbemos 10 ml del liquido, esta porcién del mismo ten-
drd también la concentracién de 20 gr/litro, lo cual podemos comprobar
colocando en una cépsula tarada los 10 ml extraidos y pesando el residuo
5€Co.

Pero desde el momento en que dejemos en reposo la probeta, las par-
ticulas de klc,selgm comenzaran a caer con sus velocidades respectivas.
Al cabo de cuatro minutos, por ejemplo, las paltlculas gruesas de kiesel-
gur habrian descendido {segtin H = v. t} 157 cm si la probeta fuese lo su-
ficientemente pmfunda Como las proberas empleadas corrientemente
en este ensayo tienen unos 50 cm de altura, las particulas gruesas se ha-
brin depositado en el fondo.

Las particulaq medianas. habrdn descendido 1,57 em. Las que estu-
vieran al principio a una altura menor de 1,57 e¢m del fondo se habrin
depositado en él. Las que al principio cstaban en la superﬁuc estarin
a 1 57 em de profundidad, de donde resulta que en la Pall‘.e qupeuor de la
probeta habrd una zona de 1,57 cm en la cual no existird ninguna par-
ticula de tamafno mediano, pero en el resto de la probeta la concentra-
cién de estas particulas serd la misma que habia al principio ya que to-
das las particulas han bajado a la misma velocidad, conservando por lo
tanto idéntica posicién relativa. Tas mismas consideracicnes pueden ha-
cerse sobre las particulas finas pero aqui la zona superior, libre de dichas
particulas rendrd sélo un espesor de 0,0157 cm.

Sn en este momento introducinios el extremo de la plpeta hasta 10
cm de profundidad, lo mismo que hicimos en el momento inicial y ab-
sorbemos 10 ml, esta porcién de liquido tendrd la misma concentracién
de particulas de grano fino y mediano que tenia el liquido en el momen-
to inicial, pero no contendrd particula alguna de grano grueso. Por lo
tanto sl desecamos el liquido extraido, hallaumos que el residuo scco
pesa solamente 2/3 de lo que pesé el del liquido extraido en el momento
inicial, y conoceremos asi la proporcién en que se encuentra en el kiesel-
gur ¢l grano grueso con relacién al grano fino més el mediano.

Si repetimos la operacién a la media hora, al cabo de este tiempo las
particulas de grano mediano habrin descendido 11,77 cm y habri por lo
tanto una zona superior en la probeta de 1],77 cm sin ninguna particula
de grano mediano. Las particulas finas habrin descendido solamcnte
01177 em. La p1peta, al extraer la muestra a 10 cm de profundidad, n



Kieselgur c-241 771

arrastratd mds que particulas finas, cuya proporcion en el total del kiesel-
gur s¢ pondrd de mamfiesto al comprobarse que el residuo del extracto
seco es solamente la tercera parte del obtenido con la muestra del mo-
mento inicial. y, por diferencia con el resultado obtemdo a los cuatro
minutos, podrd calcularse también la proporcidn de particulas de tama-
o mediano. '

Realmente ¢l tamafio de las particulas varfa de un modo continuo.
La concentracién del liquido de la pipeta comparado con la concentra-
cién inicial, nos dard el tanto por ciento de particulas cuya veloaidad de
caida es menos que la que corresponde a la profundidad del extremo de
la pipeta y al cempo transcurrido desde el comienzo de la sedimentacién
hasta el momento de la toma.

Hay un error que se debe al hecho de que la pipeta no toma Ja mues-
tra de un punto, sino de un volumen, asimilable a una esfera con centro
en la punta de la pipera, pero este error no es de importancia.

El aparate adecuado para ilevar a cabo la determinacién se represen-
ta en la fig. 15. Esta pipeta segiin Konn, consta de las siguientes parres:

g ‘." ® .
w | 5
{1 2
7 fo- ] g ’_”__,,.-—7
] 2k -5(5
o
L3 ’/’-’
8 ] I o
1 I S,
v —] 4

g, 15.—Pipeta de Kolin
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La pipeta 1, que se clerra con 1a Have de tres vias 2, tiene un volu-
men de 10 ml. Esta pipeta se encuentra adaptada a un carro 3 que puede
deslizarse por los railes corresp()ndlentes del bastidor 4 y que puede ele-
varse y descenderse fdcilmente y sin sacudidas gramas a las cremalleras
5 y al pifién 6. El movimiento del carre puede segulrse y determinarse
mediante un indice 7, en la escala en milimetros 8 sujeta al bastidor.

La pipeta estd unida a un embudo 9, mediante una bola de vidrio con
un tubo de aspiracién 10, que sirve para llenar la pipeta aspirando a su
través con un tubo de goma que se le adapta Con la llave de tres via 2,
se puede comunicar la bola que existe encima con el tubo de salida 11.

Para utilizar ¢l aparato descrito se pesan 10 grs de kieselgur previa-
mente desecado, y se calientan con agua hasta ebullicién en un vaso, con
obteto de eliminar ¢l aire contenido en los poros que falsearia los resul-
tados. Una vez fria la suspensién hasta Ja temperatura ambiente, se vier-
te en una probeta de litro cuyz graduacién tenga al menos unos 50 cm,
se lava el vaso para arrastrar las pasticulas adheridas y se completa con
agua hasta el litro. A continnuacién se agita violentamente la. suspensién
durante unos minutos con objeto de disgregar las particulas aglomeradas
se coloca la probeta justamente debajo de la pipeta pomendo el crond-
metro en marcha en dicho momento, a partir del cual se empleza a con-
tar los tiempos.

Previamente se ha calculado mediante la férmula (3) el tiempo de se-
dimentacién para que las particulas de un tamafio determinado se ha-
yan sedimentado 10 cm a contar desde la superﬁcie Un minuto antes del
tiempo calculado, se coloca ¢l extremo de la pipeta en la superficie del
liquido de Ia probeta leyendo en la escala el valor correspondiente, y en-
tonces se sumerje 10 cm exactamente haciendo girar el tornillo y leyen-
do nuevamente en la escala. Cuando ha transcurrido el tiempo de sedi-
mentacién se abre la llave de la pipeta 1 y se aspira la suspension hasta
llenarla. Con auxilio de la llave de tres vias se hace pasar el contenido
de la pipeta a un vasito tarado previamente, se lava con agua la pipeta
arrastrando las particulas adheridas hacia ¢l vaso, se evapora a sequedad
y finalmente se deseca en estufa a 110° hasta peso constante. La cantidad
de kieselgur pesada, en mg, nos dard ¢l contenido en particulas de tama-
fio r y que corresponden al tiempo de sedimentacién elegido. La deter-
minacién de la siguiente fraccién de grano se efectia agitande de nuevo
la suspensién siguiendo las mismas normas para distintos tiempos con lo
que se obtendrin lds fracciones de grano correspondientes a dichos

tlempos
La representacién gréfica de la composicién granulométrica se hace
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llevando en abcisas tamaiios de grano y en ordenadas la proporcién de
particulas (fig. 8).

En la tabla que sigue se expresa con un ejemplo la forma de determi-
nar los tiempos de sedimentacién.

TABLA XVII

CALCULO ‘DE LOS TIEMPOS DE SEDIMENTACION EN FUNCION DEL DIAMETRO
DE LAS PARTICULAS

Tismpo de sedi-

Diametro de las ‘Radio de las mentacién para Férmulas emplea-

particulas particulas 10 em das para el edleulo
mm cem minutos

0,05 2,5.10— 1,02 H = 10 em
0,01 - 5,0.10— . 2582 ' ,
0,005 2,5.10— 102,5 v = 261607
0,001 5,0.10—° 2562 H
0,0005 2,5.10— 10250 t= 5

Durante la sedimentacién hay que evitar variaciones en la tempera-
tura, La profundidad sefialada de 10 cm corresponde a 2¢°. Si 1a tempre-
ratura es distinta {variacién de la viscosidad del agua) hay que muldpli--
car la profundidad correspondiente a 20° por k:

TABLA XVIII

t° 5 10 15 20 25 30
k 0,660 0,784 0,880 1,000 1,125 1,257

b) Método del aredmetro. Este procedimiento es en esencia igual al
anterior pero la concentracién de la suspensién de kieselgur en el agua se
mide sumergiendo en el liquido un densimetro. De la densidad de la
mezcla se deduce la concentracidn, si se conoce el peso especifico de las
particulas y la densidad del agua. De aqui se desprende que en este mé-
todo la temperatura influye de dos maneras distintas y da origen a dos
correcciones; por una parte, como en el mérodo de la pipeta, hace variar
la velocidad de caida, ya que de la temperatura depende la viscosidad
del agua, y por otra parte, altera la densidad de esta Wltima y por lo
tanto la lectura del densimetre, para una misma concentracién, Mientras
en el método de la pipeta es posnb]e tomando la muestra a tiempo y pro-
fundidad determmados hallar 1a fraccién del kleselgur compuesta de
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particulas de diametro menor que uno prefijado, en este método no pue-
de hacerse lo mismo, ya que el bulbo del densimetro se sumerge a una
profundidad que no podemos imponer, sino que depende de la concen-
tracién de la suspensién, que no es dato, sino resultado.

Asi pues, al sumergir el densimetro un cierto tiempo después de co-
menzada la sedimentacién, hallamos la fraccién del kieselgur compuesta
de particulas cuyo didmetro es menor que el que resulta del cdlculo, en
funcién de la profundidad que haya descendido el bulbo. Esta circuns-
tancia en realidad supone un inconveniente de poca 1mp01 tancia, ya que
la manera como se suele llevar a cabo este método consiste en hacer mu-
chas lecturas a intervalos regulares de tiempo, con lo cual se obticne la
distribucién granulométrica en forma de curva continua en la cual pue:
den interpolarse los valores que se precisen.

Este método desarrollado por CASAGRANES (47) es mas sencillo que el
anterlor aunque mMmenos exacto y consiste en averiguar el tamafio de la
partlcula por la densidad de una suspensidn kieselgur-agua, al cabo de
determinados tiempos de sedimentacién.

Para la realizacién prictica del método se utiliza una probeta de 6 cm
de didmetro interior y 40 cm de altura con una sefial en los 1000 ml, y

‘1 .
ag9s || 30min
0.54]
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" {5max
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Fig. 16.—Aredmelro de Casagrande

(47) CasacranpE: Die Ardemetermethode z. Best. d. Kornverteilung von Béden, 49 (1934),
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un aredémetro (fig. 16) graduado entre 0,955 hasta 1,030, el cual debe in-
dicar el valor 1,000 en agua desttlada a 20°, con una precisién de 0,002.

50 grs de kieselgur se agitan prlmeramenu, muy bien con 100 ml] de
agua empleando un agitador mecdnico, y se vierte en la probeta junta-
mente con las dguas de lavado para arrastrar las particulas adheridas en
el vaso de agitacién, y se completa con agua hasta 1.000 ml. Se coloca la
probeta en un bafio de agua o termostato durante algin tiempo y des-
pués se saca y se agita violentamente la suspensién un minuto, mante-
niendo cerrada la abertura de la probeta con la mano, e invirtiéndola
varias veces durante la agitacién.

Tan pronto se coloque la probeta sobre la mesa se pone en marcha un
cronémetro y se sumerge lentamente el aredmetro en el liquido un poco
por encima de la divisién donde se espera aproximadamente la lectura, y
se suclta para que pueda flotar libremente evitando que se produzcan
oscilaciones de inmersién y emersién que ademds de retrasar las lecturas
ocasionarfan errores al mojarse la parte superior del tallo del areémetro.

Se hacen las lecturas al medio minuto, un minuto y dos minutos, sa-
cando después cuidadosamente el aredmetro, y a partir de esta ultlma
determinacién se sumergird y sacard para cada lectura limpidndose y se-
ciandose cada vez con un paiio de hilo bien limpio. Tanto en la intro-
duccién como en la salida del aredmetro deben realizarse en 5 & 10 se-
gundos. El areémetro se vuelve a introducir en la suspensién haciendo
lecturas después de transcurrir 15 minutos, 45 minutos, 2 horas, 5 horas
y después una o dos veces al dia. Entre las lccturas se conserva el areé-
metro en una probeta con agua l1mp1a

Durante los quince primeros minutos se determinard por lo menos
una vez la temperatura de la suspensmn, haciendo lo mismo después de
las lecturas sucesivas y empleando un termometro entre 10° y 45° que
permita apreciar variaciones de 0,5%

Las lecturas del aredmerro se modifican y se colocan en la forma R, =
(r;—1).107, siendo r, el valor de la densidad o lectura hallada con el
arcdmetro; asi por ejemplo, para r, = 1,023, R, = (1,023 -1).10" = 23,0.

Conociendo el peso especifico del kieselgur y la temperatura de la sus-
pensién por un lado, y por el otro con la lectura R, y su tiempo corres-
pondiente, se encuentra la magnitud del didmetro de los granos que ca-
racteriza a cada lectura R, .

Las correcciones debidas a las variaciones en la temperatura de la
suspensién, cuyas cantidades es necesario sumar a R para corregir el
error ocasionado por ser la temperatura de la suspensién diferente de
202, a la cual se tard el aredmetro, se calculan con la siguiente férmula:
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m = [Yo — e — &t — tg)].10°

donde:

To es el peso especifico del agua a 20°.

i, €s el peso espec1ﬁco del agua a t".

es ¢l coeficiente de dilatacién ciibica del vidrio del aredémetro.

El valor de e es suministrado por el fabricante del apardto y varia
poco de 2,5.107".

Para el célculo de los tantos por cientos del peso de la muestra seca
que corresponden a granos de didmetro inferior a uno dado se aphca la
férmula siguiente:

100 Ts
p % = - R+ m)
Pea Yo — 1
en donde:
P, = peso total del kieselgur utilizado en el ensayo.

p = fraccién en peso de los granos de tamafio inferior a d; (didmetro

de grano en mm), expresado en %, de P
= peso especifico del kieselgur utilizado.

R, = lectura de la densidad del aredmetro modificada,

m = correccién de temperatura,

Comua el factor

' 100 1s
Pa({a — 1)
es contante en cada ensayo, se calcula sin’ dificultad.

Con la determinacion de las cantidades que se refieren al didmetro de
las particulas queda terminado el andlisis granulométrico.

En la fig. 8 se indica grdficamente el resuhado del andlisis granulo-
métrico de varias clases de kieselgur americano.

Mis detalles sobre este mérodo pueden encontrarse en el folleto De-
terminacion de la composicidn granulométrica de un terreno; NELG
16.01-a, Laboratorio Central de Marteriales de Construccidn, Publ, n.° 41,
Madrid, 1947.

Los métodos citados para la determinacién de la distribucién de las
particulas por su tamafio tienen, sin embargo, limitaciones e inexactitu-
des, las cuales se reducen al minimo con el nuevo aparato de mecanismo
electrénico fabricado por la firma «The Sharples Corp.», de Bridgepo’x"t,
Pa., en los EE. UU. Este aparato, llamado «micromerdgrafon, combina
con resultados excelentes las ideas citadas en los métodos anteriores con
las ventajas de la moderna instrumentacion. Véase F. S, EADIE y R E
PaynE (48).

(48) F. 5. Eamie v R. E. Pavwe: Iron Age, 174, 9 (1054),
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En este apartado se introduce una nube del polvo a estudiar, que ha
sido previamente dispersado a la perfeccidn, en una columna de sedimen-
tacién hermérica. Las particulas se dejan sedimentar en el aire contenido

_en el interior, bajo la influencia de la gravedad. Lstas particulas se van
depositando sobre el platille de una balanza de registro automatico en el
fondo de la columna de sedimentacién, y asi se obtiene un registro con-
tinuo del peso acumulado en funcién del tiempo. Los datos obtenidos
pueden ser vertidos rapidamente a la curva de distribucién por tama-
fios de las particulas.

El rango de funcienamiento del micromerdgrafo estd comprendido
entre 1 y 250 micras, dependiendo algo de la densidad del material.
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CapirurLo III

LA FILTRACION CON KIESELGUR E INFLUENCIA
DE SU COMPOSICION GRANULOMETRICA

l.—INnTRODUCCION

La filtracién es una operacién upiversal en las industrias quimicas.
Sin embargo, como proceso fisico quimico que es no ha tenido un desa-
rrollo, desde el punto de vista de la 1ngen1er1a que pueda compararse
con los de otras operaciones de la ingenieria quimica.

El objeto principal de la filtracién industrial es separar los sélidos de
los liquidos y en la practica se llega a veces a un compromiso entre la ve-
locidad de filtracién o rendimiento, y su eficacia.

Los campos - de aplicacién de las operaciones de filiracién son hoy
muy variados, de modo que apenas parcce posible establecer un trata-
miento tedrico unificado del problema de la filtracién. Mas bien requie-
re cada problema de filtracién un modo espe(:lal de plantearlo teniendo
en cuenta el comportam1ento fisico-quimico del producto objeto de la
filtracién.

Ademas se seflala la situacidn especialmente dificil de la investiga-
cién respecto a un concepto racional del proceso de la filtracién. Una for-
mulacién matemadtica sélo es posible bajo hlpotes1s ideales, por lo que Ia
teorfa de la filtracién no sigue teniendo mucha importancia en la pric-
tica. Para continuar las investigaciones es preciso emprender ante todo
el camino empfrico.
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Sin embargo, no hay que qu1talle todo el valor ni mucho menos, a la
teoria de la fltracién ni a su tratamiento cientifico en el laboratorio y en
Ia industria, pues al menos pmporcmna lineas genelales de conducta
pra la prictica.

La complicaciéon de los procesos de la filtracién fina—que es la que
interesa primordialmente—se observa ya en muchas condiciones que In-
fluyen en su resultado cualitativo y cuantitativo. Suponiendo aparatos
de filtracién iguales, se pueden clasificar estas condiciones, en unas que
se pueden expresar numéricamente con mis o menos cxacttud, -y otras
que objetivamente no se pueden fijar o sélo muy dificilmente.

A las primeras pertenece, por ejemplo, la superficie del filtro, pues
ésta siempre es conocida. También pertenecen a aquellas la PlLblOn de
filtracién, duracién de la filtracién, temperatura y concentracion de la
disolucién a filtrar, pero también éstas OSCI]dIl mis o menos ¢n la in-
dustria.

A las condiciones del segundo tipo pert(—:r’lecen la naturaleza del li-
quido a filtrar (Jugos aceites, etc.), y las sustancias enturbiantes. segin
su clase y proporcién, y relacionado con ésto el residuo filtrado que va
creciendo y ofreciendo cada vez mds resistencia, y la naturaleza del teji-
do filtrante.

La presién utilizado en - los procesos de filtracién, es slempre menor
para disoluciones diluidas y debe ser mayor para jugos concentrados.
Pero esencialmente depende también de la naturaleza de las sustancias
en squensmn Es evidente que la velocidad de filtracién es proporcional
a la presién de filtracidn, pero esto sélo es vélido para precipitados muy
porosos, cristalinos o de grano grueso, etc. Si son de tipo coloidal o gela-
tinoso, la presién de filtracién demasiado clevada mds bien perjudica que
favorece, pues comprime la capa de turbios filtrada contra el medio fil-
trante (tejido), aumentando asi la resistencia a la filtracién. Frecuente-
mente se han eliminado las dificultades de ﬁltracmn haciendo disminuir
la presion.

Hay que hacer notar que bajo el nombre de filtracidn con kleselgur
se entiende solamente el proceso en el que el kleselgur en forma de polve
se mezcla primero con el liquido a filtrar, y después se extraela disolucidn
transparente a través de un filtro prensa o cualquier otro equipo filtran-
te utilizando tejidos de fibra textil, vidrio, metal, etc. De modo que bajo
la denominacién de filtracién con kieselgur no se entienden las filtracto-
nes que se realizan con filtros rigidos modelados, de cerdmica a base de
kleselgur como ingrediente, como las bujias filtrantes de Berkefel o las
placas filtrantes de Schumacher.

El kleselgur ¢s un material usado en grandes cantldades en la indus-
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tria desde hace mucho tiempo. Es clerto que existe una amplia literatu-
ra sobre su empleo y elaboracién, sin embargo las indicaciones sobre sus
aphcacmnes como coadyuvante o auxiliar de fltracidén estin dlspersas y
casl swmpre dan sélo indicaciones sobre problemas de filracién especia-
les. En los dos dltimos decenios se ha demostrade que el kleselgur es
cada vez mds importante en la filtracién, ya que fué posible con su ayu-
da satisfacer las exigencias cada vez mayores de las industrias en cuanto
a la capacidad de sus instalaciones de fltracién, sin que para ello se tu-
viesen que amphar éstas.

Existen varios tipos de eqmpos filtrantes y hay muchas modificacio-
nes de los tipos individuales; sin embargo los filtros pueden clasificarse
bisicamente en filtros por gravedad, filtros a presién y filtros a vacio.

La velocidad y eficacia de la filtracién puede ser afectada por a) la
limpieza de la superficie filtrante, &) la varacién de la presién usada
para forzar al liquido a pasar a través de la capa filtrante, ¢) aumento del
irea de la superficie filirante, d) el empleo de auxiliares de filtracién y e)
la temperatura, que afecta a la viscosidad del liquido.

Las propiedades del kieselgur hacen de él un auxiliar de filtracién
ideal, y a él se debe uno de los impulsos mds poderosos que ha sufrido
en nuestra época la filtracién industrial.

Durante la molienda, las diatomeas individuales se separan pero cada
fésil retiene su forma original. Durante el uso como filtrante, estas formas
irregulares pero rigidas forman una capa voluminosa y de gran porosidad
constituida por 10 % de materia solida y 90 % de materia gaseosa. Fn
muchos casos los espacios entre las diatomeas por los que ha de pasar el
liguido son tan pequehos que separan incluso las bacterias de un liquido
contaminado.

Ya se ha dicho que un buen kieselgur para su uso como agente fil-
trante debe reunir una serie de condluones tales que ademds de tener
una gran velocidad de filtracién y eficacia, no contamine con sus im-
purezas o materias solubles el llqmdo a filtrar, de forma que debe com-
portarse como una materia quimicamente inerte. Las exigencias de la
industria en este dltimo sentido han ida en aumento, sobre todo en lo
que respecta a la filracién de disoluciones técnicas delicadas como pro-
ductos farmacéuticos, etc. :

La clarificacién puede ser definida como una filtracién que scpara de
la disolucién o liquido una parte de la materia que lleva en suspension,
que comunmente se llama turbidez y cuyo valor es 51emp1e poco mayor
del 19 del peso detl liquido. Algunas veces la materia suspenchda es de
tamano microscoplco
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2. —PREPARACION Y PRACTICA DE LA FILTRACION

Realmente las particulas verdaderamente coloides no pueden filtrarse
directamente, y aun con dificultad incluso con auxiliares de filtracién.

El término coloide se aplica cominmente en filtracién, refiriéndose
a sblidos de estructura débil y que pueden ser deformados por pequefias
variaciones en la presmn va sea dentro o en la superﬁ(:le de! medio filtran-
te, y en proporciéon tal que obstruyendo los poros del mismo la filtracién
puede llegar a detenerse.

Por ello cuando las particulas son de naturaleza coloidal o semicoloi-
dal es 2 menudo conveniente realizar la filtracién colocando sobre el me-
dio filtrante (tejidos o telas de naturaleza textil, metdlica, etc.) una capa
muy fina de kieselgur, y ademds afiadir al liquido que se ha de filtrar
k]eselgur en polvo seco o papilla, para evitar que las partlculas de turbios
existentes en el llqmdo sean arrastradas por el flujo de corriente y obstru-
yan los intersticios o poros del medio filtrante o bien de la torta de tur-
bios formada durante la filtracién, ocasionando la detencién de la misma.

Asi pucs, la capa de kieselgur colocada sobre el medio filtrante (ante-
capa) sirve sélo como cubierta protectora para evitar que las particulas
suspendidas en el liquido a filtrar obsrruyan sus poros; y el auxiliar de
filtracién afiadido a la masa durante la filtracién (generalmente kiesel-
gur también) riene mds bien la misién de separar las particulas de turbios
en la formacién de la torta impidiendo que se reunan y aglomeren, dando
una masa porosa y por tanto evitando la formacién de una masa 1mper-
meable,

Muchos materiales son usados como auxiliares de filtracién, por ejem-
plo, pulpa de papel en la clarificacién de jugos azucarados, carbén acti-
vo en la decoloracién, asbesto para disoluciones 4cidas, magnesia, sal, etc.
Pero el mids 1mp0rtante de todos es el kleselgur

En la mayorfa de las filtraciones industriales se afiade un kiese]gur
auxiliar al hquldo que va a filtrarse y Ja filtracién separa luego este auxi-
liar y la materia extrafia presente en ¢l liquido. La capa filtrante que se
forma es porosa, rigida y muy poco comprensible. Por razén de la natu-
raleza voluminosa del kieselgur, la cantidad empleada es solamente de
un 0,5 9 del peso del liquido a filtrar, aunque esta cifra varia siempre
algo segin la aplicacién, .

Hay que tener en cuenta la forma y manera de como se afiade el
auxiliar filtrante. Para operaciones discontinuas es satisfacroria una adi-
cién también discontinua, bien sea en papilla semiliquida o mas comin-
mente en seco. Para operaciones continuas se recomienda la adicién de
Ta papilla mediante un equipo adecuado.
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Una de las propiedades unicas de los filtros a base de kieselgur es su
capacidad de formar una capa filirante coherente en un filtro giratorio
continuo. Es ésta la propiedad, que mas que nmgun otro factor, ha per-
mitido el desarrollo de filtros giratorios al vacio, capaces de tratar 11qu1—
dos en cantidades 1mp051b1es con cualquier otro equipo de filtracién en
escala econénica.

Durante una opcracién tipica, el tambor limpio se cubre con una capa
de 2 4 4 cm de papilla auxiliar filtrante alrededor de toda su periferia.
Los sélidos en suspension quedan depositados durante el periodo de fil-
tracién y después de secarse se extrae una franja muy estrecha de la capa
de kieselgur v de la materia sélida. El objeto de esta operacic’m es poner
al descubierto una capa de kieselgur fresca con cada revolucién del tam-
bor, permitiendo asf un gran volumen de filtracién uniforme. Los equi-
pos que funcionan bajo estas condiciones son capaces de tratar hasta va-
rios miles de htros de liquido por hora.

‘Una de las ventajas del kieselgur como auxiliar filtrante, es que no
importa para la filtracién la clase de matertal del medio de filtracién (te-
jidos, telas metdlicas o de vidrio, etc.).

Pero lo que si hay que seleccionar, es la naturaleza del auxiliar fil-
trante, es decir, la clase o grado de kieselgur que haya de ser utilizado,
pues cada filtracién requiere generalmente unas condiciones determina-

- das y especificas, y por tanto el kieselgur a usar deberd tener un tamafio
de grano tal que se obtengan filtraciones rapidas y con gran rendimiento.
La eleccidn del grado de auxiliar filtrante sélo puede ser recomendada

. 'év%.: : ': -
S
Ny —_
e Tela de filtro
Torhzjillrmle Antecapea de
Kieselgur

Fig. 17.-——F;smmma de Ia fillracién con kieselgur
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por la experiencia ante un problema desconocido, pero cuando se trata
de filtraciones corrientes las casas comerciales ya recomiendan la clase de
kieselgur conveniente para cada caso.

La capa de prefilirante o antecapa proteje la tela de filtro y hace asi
-posible la filtracién de materiales, que de otro modo no serfan filtrables,
debido al cardcter semicoloidal de la suspensién. Y la misién del auxiliar
filtrante es como ya se repetido formar una torta porosa de la que fluye
el liquido transparente. En la fig. 17 se ilustra lo dicho.

Si las sustancias a filtrar son albuminosas o de tipa gelatno el uso
del kteselgur es de un valor incstimable; asi pues, se encuentra que sin
la capa prehltrante de kieselgur, las primeras porciones de liquido filtra-
‘do arrastran c0n51go particulas gelatinosas las cuales forman pronto una
delgada e 1mpenct1able capa sobre la tela de filtro. Las capas de esta na-
turaleza son pracunamentc unpoubfu. de separar, porque la obstruccién
tiene lugar anulando los intersticios o poros de la tela de filtro, y los s6-
lidos rf:l:enldos se han deformado de tal manera que se resisten a la lim-
pieza por inversidon del sentido de la presmn

_ La capa de prefiltrante conserva siempre limpia la tela de filtro, pero
con suspensiones de naturaleza gelatmosa se formaria ensegulda sobre
ella una segunda capa impermeable al menos que una cantdad aprecia-
ble de kieselgur se afiada continuamente al liquido a filtrar.

Para el uso de auxiliares o coadyuvantes de filtl'agién deben tenerse
en cuenta varias reglas generales, las cuales son: filtrados transparentes,
alta velocidad de filtracién, facilidad de manejo, control récnico necesa-
rio y economia.

De

Fig. T8.—Priclica de la filtracion inlusirial "¢on “Kidselgur
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| En la fig. 18 se expresa en esquema la prictica de la filtracién indus-
trial con kieselgur. Dt es el depésito para la disolucién turbia a filtrar,
Dc es el depésito colector para la disolucion clara filerada y Fp es el fil-
‘tro prensa.

En el depdsito de mezcla M, se agrega la cantidad correcta de kieseél-
gur a la disolucign; esta operacién puede realizarse con kieselgur en pol-
vo seco, pero puede hacerse también en forma de suspensién vertiéndoia
en M a partir de cualquier otro depdsito. La accién es en ambos casos
la misma, slempre que se procure una mezcla intima para lo cual sirve
el agitador colocado en M. La mezcla de disolucién turbia y coadyuvan-
te se impulsa a través del filtro prensa mediante una bomba. Antes de
emplear ¢l filtro prensa se debe formar una pnmela capa de coadyuvan-
te (antecapa) haciendo pasar desde un recipiente mds pequefio R y me-
diante la misma bomba una suspensxon de kieselgur (bien con agua o con
la disolucién clara); este rec1p1ente debe estar 1gualmentc provisto de uh
agitador. En algunos casos el recipiente R estd tan alto con 1especto al
filtro -prensa que se puede formar la antecapa por el propio desnivel.

Cuando se trabaja con filtros de bolsa el proceso es el mismo sélo que
sc simplifica la formacién de la antecapa.

El kieselgur debe ser afadido de un modo umforme al liquido a fil-
trar, y en cantidad proporcional a su volumen, suponiendo que las im-
purezas estan distribuidas por el liquido de una manera uniforme, y en
caso contrario anadir sobredosis donde se sospeche pueda existir una
acumulacién imprevisible de impurezas. Si se dispone de agitacién pro-
pia s¢ puede lograr una mayor eficacia en la filtracién afiadiendo el kie-
selgur polvo seco; si no se dispone de agitacién deberd usarse en forma
de papilia.

Al comenzar la filtracién del liquido una vez preparada la capa de
prefiltrante conviene aumentar l2 presidn muy lentamente al .principio
del ciclo, después de lo cual puede ser aumentada paulatinamcnte Debi-
do al cardcter de las impurezas que forman la suspcnsmn del liquido
a filtrar, conviene incrementar lentamente la presién junto con ciclos lar-
gos si se quiere obtener un filtrado trdnsparente y un gasto minimo -de
‘kieselgur.

Cuando se trata de hquldos de velocidad de filtracién muy ‘pobre
pueden utilizarse tres caminos para conseguir la capacidad de filtrdcién
deseada. (a) Aumento de la dosis de kieselgur; (2) Udlizar un kieselgur
de velocidad de filrracién répida para lo cual existe un limite desde el
punto‘de vista ‘de la filtracién. (Ya hemos dicho que en ‘la prictica se
Nega muchas veces a un compromiso entre la velocidad de filtracién ysu
‘eficdcia, -por 1o que podrla ‘resiiltar muy bien un descenso “en la transpa-
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rencia del filtrado y un aumento del consumo de kieselgur, al querer
utilizar un kieselgur de filtracién rdpida); (3) Filtrar con ciclos cortos v
répida elevacién de la presién, lo cual se traduce en un consumo mayor
de kieselgur debido al aumento de capas de prefiltrante y a una posible
reduccién de la transparencia media del filrado.

Adn disponiendo de un agente filtrante eficaz, existen otros factores
que influyen fundamentalmente en la prictica de la fltracién, siendo en-
tre los mas importantes; el medic o soporte de filtracién; cantidad y
grado del agente filtrante o auxiliar de filtracién; cambios fisicos en los
liquidos antes o durante la filtracién; defectos accidentales en la planta
o mecanismos de filtracién; limpieza de las telas o soportes de filtros;
naturqleza, tipo y temperatura-del liquido; y cardcter y cantidad de las
impurezas que han de ser separadas.

Es muy importante la seleccién del medio filtrante o tela de filtro que
ha de servir de soporte, a la capa de prefiltrante y a la torta. Si las aber-
turas o poros de las telas son demasiado pequetios el flujo de liquido a su
través se verd disminuido, y si son demasiado grandes la torta no se for-
mara en debidas condiciones v buena cantidad de sélidos suspendidos
en el liquido asi como particulas de kieselgur pasarin a su través dando
un filtrado turbio. Por ello las condiciones del medio soporte deben ser
tales que se puedan conciliar ambas® dificultades, no pudiéndose dar re-
glas definitivas que aconsejen un determinado tamafio de los poros, ya
que ¢llo depende en gran parte de las condiciones y clase del liquido.

Respecto a la cantidad y grado {0 clase) de coadyuvante a usar no es
posible sefialar datos concretos, como ya se ha dicho, para todos las liqui-
dos. La cantidad varfa entre 0,1 4 2 9% calculado sobre el peso de liquido
a filtrar. Unos ejemplos ilustrardn lo dicho: cerveza 0,1 4 0,3 9, azicar
de cana 0,1 4 1,59%, anubiducos 0,1 4 29, aceites vegetales de 0,05 4 2%,
El grado apropiado de coadyuvante depende del liquido que se ha de fil-
trar y de sus condiciones. Recordando que el principal objeto de asegu-
rar altas velocidades de filtracién es conseguir una capamdad maxima de
los filtros y en consecuencia el mayor volumen de liquido en la unidad
de tiempo, se verd que el grado mds eficaz de auxiliar de filtracién sera
aquel que dando la mdaxima velocidad de filtracién proporcione un filtra-
do de transparencia deseada.

Cuando en ¢l proceso de la filtracién se observa alguna variacién
anormal en la claridad del filtrado, velocidad de filtracién, o longitud
del ciclo, la causa estd probablemente en varlaciones en la viscosidad

o temperatura o en el porcentaje y naturaleza de los sélidos a separar;
todas estas variaciones afectan directamente a la fﬂtrablhdad de un li-
quido. Los cambios en el pH, concentracién, tiempo y temperatura del
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proceso pueden también ser la causa inmediata, También una agitacién

defectuosa o demasiado rapida ocasiona la formacién de copos de las

particulas suspendidas de naturaleza gelatinosa, por lo que la agitacion

debe realizarse sélo lo necesario para mantener el auxiliar de filtracién
L

en suspensién.

La filtrabilidad de todos los liquidos varfa con la cantidad y cardcter
de los sélidos en suspensidon que han de ser separados. Lo ideal seria aiia-
dir al liquido una cantidad de auxiliar de filtracién igual al peso de las
impurezas presentes. Una excepcién a esta regla se encuentra cuando los
s6lidos son de naturaleza comprensible vy gelatinosa; entonces la canu-
dad requerida debe ser de dos a cuatro veces el peso de los sélidos a se-
parar,

Los auxiliares de filtracién a base de kieselgur han sido los factores
mis importantes que han contribuido eficazmente a hacer posible 1a fil-
tracién industrial en casos que serfan de otro.modo impracticable.

3—La posiFicacidn SPTIMA DE COADYUVANTES EN TA FILTRACION

Las dosificaciones de kieselgur como coadyuvante 'en la fltracién de-
penden en general del método de trabajo v del liquido a filtrar. Como an-
tecapa se calcula generalmente unos 200 grs por m’ de superﬁae filtran-
te, pero se pucde hacer también con la mitad y a veces se necesita MAs.
Asf J. ScruBERT (49) encontré que la cantidad éptima de antecapa para
filtros de 45 m? de superﬁcie, era de 90 grs de Hyflo Super Cel por m?
pard jugos azucarados de 62° Bg, tanto en lo que se refiere a economia
como a rendimiento,

En esta dosificacién intfluye mucho entre otros factores, la naturaleza
del tejido filtrante. Utilizando coadyuvantes a base de kieselgur puede
ser el tejido menos espeso que de ordinario. Si antiguamente se¢ tejia
mds espeso era sélo para abreviar el tiempo de paso de los turbics; pero
como ahora lo que verdaderamente hace 'de ﬁltro es la primera capa
o antecapa, se pueden utilizar tejidos més claros sin que por ello se haya
de tener un paso més lento de los turbios. Mas bien favorece esta clase
de tejidos (filtros de bolsas) la filtracién, porque ofrece menos resistencia
al flujo de los jugos a filtrar.

Las indicaciones acerca de las cantidades de kieselgur necesarias en
un problema de filtracién particular y ‘que aparecen, por ejemplo, en los
folletos v recomendaciones de las varias firmas comerciales, sélo valen
aprommadamente. A menudo se necesita mucho mds o mucho menos;

{49) J. Scmusnrr, Kieselguren als Filtermiltel., Ztschr. f. Zuckerind. osl. Rep, 1937-38,
63. 69. -
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a veces s¢ necesita mds al principio, mientras que mds adelante con la
misma cantidad de kieselgur se puede conseguir mds rendimiento o bien
s¢ puede traba]ar con menos cantidad de dicho coadyuvante. Cada in-
dustria debe comenzar el trabajo con una dosificacién media y variarla
lucgo aumentando o disminuyendo parva obtener la dosis éptima. Las in-
vesugacmncs de laboratorio sélo puede dar en general resultados compa-
rativos sin que puedan deducirse consecuencias definitivas y seguras.

Cabe suponer que para cada caso hay una proporcién de kieselgur,
para la que dada clerta cantidad de sustancia enturbiante de determina-
da constitucién, se conmgd una filtracién mejor y de mayor rendimiento.
Las adiciones en pequefia cantidad pueden cmpeorar la filtracién y las
adiciones mayores pueden mejorarla;, hasta que se presenta nuevamente
un limite a partir del cual la adicién sucesiva empeore la filtracién, o bien
si la.mejora no resulta conveniente por antieconémica. Un caso de este
tipo se manifiesta en la fig. 19.
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Fig. 19.—Dosificacion dplima de kieselgur en la fillracidn

En ¢l ¢je de ordenadas se representan las cantidades de filtrado y en
el de abcisas las adiciones de kieselgur, viniendo ambas cantidades cxpre-
sadas en unidades arbitrarias.

Estudiando la graifica se encuentra que hasta 0,4 partes de adicién no
es suficiente el rendimiento del filiro; sélo después de pasar de esta adi-
cidn se obtiene un volumen de filtrado que se considera como minimo en
la industria. Las nuevas adiciones de wddyuvante me]m an el rendi-
miento. que al llegar a la unidad se hace mdximo. Pero asf como afiadien-
do 0,2 partes (pasando de 0,4 4 0,6), se mejora el rendimiento 4 partes
(de 4 4 8), una mayor adicién de kleselgm s6lo me]ola el rendimiento
del filtrado en 2 partes (pasando de 8 4 10). Esta mejora del rendimiento
en 2 partes resulta antiecondmica con una nueva adicion de 0,4 partes de
kieselgur (de 0,6 4 1,0). La practica demuestra que la cantudad éptima de
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N
coadyuvante para un rendimiento econdémico se encuentra entre las -
neas de puntos. Puede haber casos, sin embargo, en que la curva después
de subir, comienza a bajar, deb1do a que una adicién contmuada de kie-
selgur podria Hegar a obstruir el filtro.

Es logico suponer que siendo tan variados los problemas de filtracién,
multiples tendrin que ser también las condiciones de dosificacién del
coadyuvante y a esto hay que agregar también el comportamiento indi-
vidual de cada uno de los kieselgur industriales.

4, —INFLUENCIA DE LA CONCENTRACION Y TEMPERATURA
EN LA VELOCIDAD DE FILTRACION

Para comprobar la mejora de la capacidad de-filtracién por adicién de
coadvuvantes a base de kieselgur, O. SeENGLER (50) empled para sus en-
sayos tres grados diferentes de kieselgur, kieselgur alemin 80 §, y kiesel-
gur americano Super Cel y Hyflo Cel.

En la fig. 20 se expresan los resultados de la filtracién de jugo diluido
de aziicar bruto (15° Bx.), temperatura de filtracién 90, antecapa de
0,4 mm y 60 cm® de superficie de filtro. Se filtraron 8 litros de jugo con
una adicién de coadyuvante de 0,08 ¢, (en forma seca).
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Fig. 20.—Fillracién con jugo diluido

La fig. 21 se refiere a la filtracién de un jugo concentrade de 65° Bx
con las mismas condiciones anteriormente citadas pero con una adicién
de coadyuvante de un 0,15 % en sustancla seca.

(500 O. Semnoren, Zischr. Ver Disch. Zuekerind, 791 (1931).
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Fig. 21.—Filtracién con jugo concenlrade

Las curvas citadas muestran claramente la influencia de los coadyu-
vantes a base de kieselgur en la filtracion. El comportamiento de los
coadyuvantes 80 S y Hyflo Cel son del mismo valor en ambos casos y
esencialmente mejor que con el empleo del Super Cel; por ejemplo, la
mejora en la velocidad de filtracién en el primer caso (fig. 20) por adicion
de 80 S o Hyflo Cel es en comparacién con el Super Cel, dos veces ma-
yor Esta dlfelencm se hace mayor a medida que aumenta la concentra-
cién de los jugos. En la ﬁg 21 con jugos mds concentrados se ve que la
diferencia en la mejora de la capacidad de filtracién entre el 80 S y Hy
flo Cel por un lado y el Super Cel por otro, es de 4 & 6 veces mayor.

De un modo parecido aumenta con la concentracién de los jugos la
aceleracién en la ﬁltracwn agregando coadyuvantes, frente a la filtracién
sin agregar nada.

En el jugo dilufdo esta tiltima mejora por el 80 S 6 Hyﬂo Cel es de_
4 a 6 veces mayor, y en el concentrado de 65° Bx es de 10-20 veces. Esta
influencia en la capacidad de filtracién al aumentar la concentracién del
jugo se expresa muy bien en la fig. 22 donde se representa graficamente
la relacién entre velocidad de filtracién (tiempo de paso) y concentracién
de jugo.

En dicha figura se ve claramente lo grande que es la dlsmmucwn de
la velocidad de filtracidon para cada una de las adiciones, al aumentar la
concentracién; siendo mayor dicha disminucién al filtrar sin adicién al-
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guna, menos empleando con 80 § o Hyflo Cel y mediana con Super Cel.
En cambio muestran todas las curvas entre 50°-60° Bx, una disminucién
éspecial de la capacidad de filtracién.
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Fig. 22.—Influencia de In concontracién

Junto a la concentracién de las disoluciones, es de especial importan-
cia la temperatura de filtracién, siendo un hecho conocido que las disolu-
ciones calientes filtran mejor y mds rapidamente que las frias, pero aqui
interesa como sc influencia la velocidad de filtracién con el empleo de
los diversos grados de coadyuvantes al variar la temperatura. Para ello
se filtra jugo azucarado de 50° Bx a 70° y 90°, con una antecapa o capa
primaria de kiesclgur de 0,4 mm, 60 cm® de superficie filtrante, 2.250 ml
de jugo a filtrar y una adicién de coadyuvante de 0,08 9, cn sustancia
seca. :

Los resultados se representan en la fig. 23 que nos ilustran acerca de
la importancia que puede tener la filtracién en caliente.
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Fig. 23.—Temperatlura v velocidad de fliracion

5.—CAPACIDAD DE FILTRACION Y TAMANO DE GRANO

S1 se compara la estructura porosa de una tela de filtro, por muy po-
rosa que sea su malla, con la de una capa de kieselgur preparada como
se ha dicho anteriormente, se explica la permeabiiidad de la primera para
las particulas sélidas suspendidas en un liquido, las cuales son sin embar-
go retenidas por la capa de kieselgur.

En esta capa de kieselgur dtl‘dV(iSadd por mnumerables poros se
cumplen las condiclones necesarias en la pldCthd para que en su red de
malla finisima queden retenidas las mas pequefias particulas de turbios.
Para ello no es necesario que las particulas de turblos sean de tamarno
mayor a los poros.

No todos los kieselgur se comportan de la misma forma en la técnica
de la filtracién. Aun partiendo de varias clases de kieselgur con andlogo
contenido en materia insoluble, densidad, contenido en impirezas, etc.,
la velocidad de filtracién viene influenciada por dos causas fundamenta-
les .la forma de la diatomea, y la distribucién del tamafio de la particula.
De ambos hechos se ha informado ya anteriormente.
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En la fig. 24 se representa la velocidad de filtracion en funcién del
tiempo, para distintos grados de kieselgur de la firma Johns-Manville.
La grifica de rendimiento mds pobre corresponde a la filtracién sin kie-
selgur. El Filter Cel es un kieselgur natural no preparado y los demas
son clases de kiesclgur activados y refinados con tamafio de grano dis-
tinto. :
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Fig. 24.—Capacidades e fillracidn relativas con  distintes  coadyuvanles.
(Las eantidades afiadidas en cada caso son  las misimas)

Para el kieselgur americano de la-firma citada sirve la siguiente clasi-
ficacién por tamafio de grano:

Celite 545; grano muy grueso,

Celite 535; grano grueso.

Hyflo Super Cel; grano medio fino (alto rendimiento).

Standard Super Cel; grano fino.

Filter Cel; grano muy fino.

Se ha demostrado que la eficacia de un auxiliar de filtracién estd en
parte relacionada con el drea superficial del material. Teniendo en cuen-
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ta que el drea superficial de un sélido finamente dividido aumenta rdpi-
damente con la reduccién del tamafio de la particula, es natural que se
hava dedicado atencién no solamiente al tamafio de la parﬁcula sino a su
distribucién. Es decir, un auxiliar de filtracién de calidad deberd conte-
ner un determinado maximo por ciento de particulas grandes, y un cier-
to méaximo de particulas menores.

Tuarcuer (51) encontré que en el kieselgur usado como agente fil-
trante hay que distinguir particulas activas e inactivas por lo que a la
filtracién se refiere; las particulas inactivas serfan particulas muy finas
e isotrépicas con un didmetro aproximado de una micra, las cuales tien-
den a llenar los poros vacios existentes entre las particulas mayores y re-
duciendo asi la velocidad de filtracidén a través de su masa. Sin embargo,
es necesaria la existencia de una cierta proporcién de particulas «inacti-
vas »para la eliminacién o retencién de suspensiones muy finas o coloi-
dales existentes en ciertos liquidos. También son inactivas en parte las
particulas de kicselgur de gran tamafio por sedimentarse rdpidamente en
el liquido a filtrar.

Twarcuer ha dado los limites de porcentajes maximos y minimos
para las particulas que son relativamente de grano excesivamente grueso
y por tanto inactivas, y también para las de grano excesivamente fino de
cardcter andlogamente inactivo. Por tanto el agente filtrante ha de tener
su maxima eficacia cuando la méxima proporcién del tamafio de su par-
ticulas sea de un tamaifio intermedio.

La determinacién del tamafio de la particula y su proporcién’ puede
realizarse por medio de uno de los procedimientos citados en el Capftu-
lo II. o ‘

A continvacién expresamos en una tabla los resultados conseguidos
por dicho autor. o

TABLA XVIII
DISTRIBUCION DE LAS PARTICULAS POR TAMANOS Y EFICACIA EN LA FILTRACION

Distribueidn de particulas Agentes filtrantes
. N.° 2 Q S

Mayores de 10 micras . . . . . . 289 3% 559,
Entre 10-6 mieras . . . . . . . 149 89 369
Entre 6-1 micras . . . . . . . . 44% 309, B
Menores de 1 miera . . . . . . . 149, 599, 1%
Velocidad de filtracién en galones por

pie cuadrado por hora . . . . . 4,5 14 . los
Velocidad de filtracién relativa en %. 100 a2 232
Transparencia del filtrado. -. . . . . Brillante Turbio Muy turbio

(51) Hanny S, Taarceer, ‘U. 3. P. 1632458,
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Se utilizé para obtener éstos datos una disolucién de azicar de
60° Brix. que se calenté a 80", afiadiéndole después un 0,3 %, de cada uno
de los tres auxiliares de filtracidén calculado sobre el peso de azicar en la
disolucidn.

El agente filtrante Q se molturd hasta polvo muy fino y por ello con-
tiecne mds de un 25 % de particulas de 1 micra o menores; por ello la
velocidad de hltracién y su eficacia son francamente bajos. El material §
con un contenido en particulas de 10 micras y mayores, superior al 5 %,
da una velocidad de filtracién tan elevada como poco eficaz, siendo los
filtrados muy turbios por no poder retener las impurezas.

El n’ 2, agente filtrante superior a los citados serfa el ideal en este
caso y su eficacia responde a la composicién y distribucién del tamafio de
grano.

Seguidamente damos a conocer ¢l tamaiio y distribucién del grano en
un kieselgur de la firma americana Dicalite (52).

TABLA XIX

Agentes filtrantes Dicalite

Distribuecién de las : Kieselgur

particulas en °f, Natural Caleinado Blanco
'40 micras o " 2-4 5-12 5-24
20-40  » C 8-12 512 7-34
10-20  » R 12-16 10-15 20-30
6-10  » L 12-18 15-20 8-33
2.6 » C 35-40 15-45 4-30
26  » R 10-20 8-12 1-3

Con el tamaiio de las particulas de un kieselgur estd relacionada su
capacidad de sedimentacién, y con ésta a'su vez la capacidad de fil-
tracion. .

Ya se dijo anteriormente ¢l tamafio mdximo y minimo entre los cua-
les oscilan los valores del didmeiro de las diatomeas, segtin la clase de
éstas, pero realmente no existe ningin kieselgur en el comercio que esté
formado de particulas iguales en tamafio. Por el contrario, para lograr
coadyuvantes con rendimientos practlcos en la filtracién, las distintas ca-
sas comerciales preparan productos cuyo tamafio de grano y proporcion
varia seglin la aplicacién, como ya se ha visto.

BriecHEL-MULLER (53) investigd varias clases de kieselgur del comer-

(52) W. Q. Huwe y col.: Ind. Eng. Chem., 256 (1353).
(53) BrscssL-MuLLer: Koll, 2., 99, 293 (1842).
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clo para averiguar su tamafio medio de granoe, uniformidad del tamaiio
de grano, etc. El tamafio medio de grano lo define como el tamafio en
que se puede separar un kieselgur determinado, en.dos partes de 1gual
peso. Para Ia definicién de la- uniformidad de granulacmn que es sin
sin duda una propiedad importante se utiliza la siguiente expresion:

tamaifio medio de grano de la mitad fina
Uniformidad = : : 100
tamafio medio de grano de la mitad gruesa

El alcance de la medida de la uniformidad varfa, pues, de ¢ 4 100.
En la tabla que sigue se expersan los resultados encontrados para va-
rias clases de coadyuvantes.

TABLA XX
Tamaiio medio
Clase de kieselgur de grano en micras Uniformidad
Filter Cel . . ., . . . 43 25
Super Cel .. . . . . 5.2 37
Hyflo Super Cel . . . 10,2 29
Superaid . . . . . . 4.4 27,5
Speedflow . . . . . . 8,0 28
Speedex : . . . . . 13,2 . 32
808 . . . . ... 12,3 21

Segin ésto y sin querer generalizar, serfa ¢l 80 § menos uniforme que

las otras clases bastas (Hyflo Super Cel y Speedex).

6.—MOLIENDA Y CLASIFICACION NEUMATICA DEL KIESELGUR

Hoy en dia la fabricacién de agentes' filrantes a base de kieselgur
tiene muy en cuenta la distribucién y clasificacién de las particulas y su
porcentaje, por la influencia decisiva que estos valores, dados de acuerdo
con las teorfas modernas puede tener en la calidad del producto resul-
tante. N

Después de calcinado el kieselgur en presencia de ciertas sales acti-
vadoras de sus propiedades filtrantes, el kieselgur se moltura en desinte-
gradores especiales y se clasifica.

Los clasificadores no sélo separan las particulas finas de las gruesas y
las clasifican, sino que también sirven para separar las impurezas meca-
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nicas. Los separadores de tipo ciclénico han sido usados mucho, pero pre-
sentan la dificultad de que las particulas finas poseen la tendencia a ad-
herirse a las particulas de mayor tamaiio, separindose ambas por arrastre
mutuo, Realmente lo que interesa es separar las particulas finas y gruesas.

En general, ¢l material desintegrado se transporta por medios neuma-
ticos a separadores por aire, tales como ciclones u otra clase de separado-
res conicos. En tales separadores las particulas mds gruesas se separan y
los gases de salida de dichos separadores se¢ conducen por medio de ven-
tiladores, sopladores u otra clase de impulsores (los cuales pueden actuar
a4 sU VEZ Como desintegradores secundarios) a ciclones secundarios u otros
separadores por aire en los cuales las partlculds muy finas o polvo, se se-
paran. Por regulacién de Ia maquinaria desintegradora, velocidad de los
sopladores y cantidad de material a desintegrar, puede ser controlado
dentro de clertos limites el tamafio de la particula. '

Los métodos de molienda, ya sean combinados o no con procesos de
separacidn y clasificacién de particulas, deben realizarse evitando la ro-
tura de los caparazones de las diatomeas, procurando conserven después
después de dicho tratamiento su forma original.

En la industria se combinan en una sola instalacién los procesos. de
secado, molturacién, calcinacidn, y separacidn y clasificacién de particu-
las por tamafio. En un trabajo de Hurte (54) y en otro de HurL (55) i
puede verse con detalle el esquema del proceso.

En todos los casos se tiende a realizar con sumo cuidado el proceso de
molturacién, base fundamental para obtener un agente filtrante de cali-
dad. Ya se ha dicho repetidas veces la influencia perjudicial en la filtra-
cién cuando el kieselgur estd formado preferentemente por diatomeas
fragmentadas por resultado de una molturacién 1mperfecta. Las masas
de kieselgur formadas por diatomeas enteras tienen la suficiente porosi-
dad y ligereza para explicar su universal empleo como agente de filtra-
cién y clarificacién de liquidos, mientras que el kieselgur con un elevado
porcentaje de estructuras de diatomeas fragmentadas resultan poco poro-
sas v de elevada densidad, hasta el punto, que cuando la degradacién de
estas estructuras llega a un limite, ¢l material resultante reducido a pol-
vo impalpable tiene sustancialmente las propiedades de una masa silicea
amorfa y en gran parte impermeable, y que ha perdido por lo tanto su
utilidad como agente de filtracién.

El kieselgur natural tal como se cxtrae de la mina en trozos es relad-
vamente pesado a causa del contenido en humedad y ligeramente plasti-
¢o por su contenido de trazas de arcilla. Sin embargo el mineral seco es

(54) J. B. Huttn: Eng. Mining 4., 150, nim, 8, 75-7 (1949).
(55) W. Q. Huww ¥ col.: Ind. Eng. Chem,, 2566 (1953).



798 (C-268 . Juan Herndndez Canlavale

extremadamente ligero vy muy fragil. Por ello ¢l mineral himedo puede
ser reducido a trozos de tamafio moderado con muy poco perjuicio de la
estructura de las diatomeas; - pero si se intenta reducirlo a polve por
cualquier procedimiento de molturacién a partir del material himedo
resultard el material con una seria depreciacién en su estructura y cali-
dad. De otra forma, el mineral seco puede ser desintegrado hasta polvo
con molinos de martillo o sopladores centrifugos con mucho menos per-
juicio en la estructura de las diatomeas.

El soplador centrifugo tiene generalmente la doble misién de sumi-
nistrar aire a presic’m para el arrastre del mineral a lo largo del circulto,
y la mds importante que consiste en molerlo, pero esta molturacién la
realizan de forma suave por colisién mutua de las pzutlcu]as cuando se
encuentran suspendidas en una rpida corriente de aire, mas bien que
por la accién de las cuchillas del soplad(n |

7 —REGENERACION DEL KIESELGUR AGOTADO

La forma de regenerar el kieselgur agotado por el uso, y con objeto
de volverle a utilizar nuevamentc como filirante, ha consttuido un pro-
.blema que 1o snampre se ha resuelto econémicamente, y alin cuando el
principio de regeneracién es suficientemente conocido, se han tenido que
desarrollar procesos especiales para cada caso.

En general un kieselgur no puede utilizarse mas de upa vez como
agente filtrante, sin antes someterlo a un proceso de regencracién de di-
chas propiedades, las cuales estdn bloqueadas a consecuencia de las sus-
tancias o particulas ligadas mecdnicamente o por adsorcién, que obstru-
yen sus poros y que quedaron retenidas durante la filtracién de liquidos
en ¢l proceso de clarificacién.

Ta regeneramon del kleselgur consistird pues en eliminar estas sus-
tancias que lo impurifican, sin destruir la naturaleza porosa del mismo.
Estas impurezas retentdas por el kiéselgur pueden ser de naturaleza or-
génica, inorgdnica o bien de ambas clases.

Cuando el agotamiento del kicselgur es debido a la retencién de ma-
terla organica el proceso de regeneracién, es anilogo o al menos parecido
al que se estudié en el capltulo referente al kieselgur natural; es decir,
eliminacién de la materia orgamca perturbadora, mediante tratamiento
con dlcalis o por calcinacién. El primer procedimiento es antieconémico
y el segundo se ha de realizar en condiciones especiales de temperatura,
estado de divisién del material, etc., de modo que se quemen las impure-
7as pero no se destruya la naturaleza porosa del kieselgur por sinteriza-
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cién a elevada temperatura, Algunas veces resulta conveniente un trata-
miento previo con dcido antes de la calcinacién.

En las fabricas de antibiéticos, el kieselgur agotado se regenera secan-
do la torta filtrante y triturdndola después en trozos de [/2 cm de tama-
fio aproximadamente. A continuacién se calcina en un horno rotatorio
conveniente a una temperatura de 600-700°, y se vuelve a molturar en
desintegradores especiales, separando €l polvo fino con scparadores ciclé-
nicos. También, en otro procedimiento himedo, se lava la torta filtran-
te con agua conteniendo agentes humectantes, durante repetidas veces y
después se deja sedimentar alglin tiempo. Las particulas mds finas sobre-
nadan y se %eparan por decantacién.

En el caso mds favorable el polvo recuperado puede usarse nueva-
mente mezclindolo con filtrante nuevo y con una méxima proporcién del
regenerado de un 50 %,

Cuando el kieselgur se ha agotado por impurezas minerales conviene
un tratamiento acido adecuado, lavado con agua, y separacién de las
aguas de lavado por decantacién o con un filtro prensa.

ArmsTRONG (56) ha desarrollado un procedimiento para regeneral
Hyflo principalmente, restaurando. sus propiedades filtrantes en un 75 9%
de su eficacia, que consiste en tratarlo con dcido clorhidrico comercial al
10 9 durante treinta minutos agitando constantemente la mezcla, de-
jando sedimentar, decantado el dcido que es reemplazado con agua repe-
tidas veces, agitando y decantando las aguas de lavado y separando final-
mente ¢l sélido con un filtro prensa una vez comprobado que se han
arrastrado por lavado los Gltimos vestigios de dctdo. Cuando se ha escu-
rrido bien el sélido se seca y queda dispuesto para nuevo uso. Algunas ve-
ces resulta conveniente tratar con dcido caliente a ebullicién en tanques
de madera agitando el kieselgur simultdneamente. Comeo medio filtrante
en ¢l filtro prensa pueden utilizarse telas de algodén, con armaduras de
madera, pues las metdlicas sélo deberdn usarse si se tiene la seguridad de
haberse eliminado todo el 4cido.

En los procesos de regeneracion de kieselgur que se valen principal-
mente del método de la calcinacién, sélo se consigue buen resultado ca-
lentdndolo uniformemente sin exponerlo mucho tiempo a alta rempera-
tura. Estas condiciones se cumplen en uno de los mejores métodos cono-
cidos y desarollados por Krezir (57). Segiin éste la separacién de las im-
purezas orgénicas ofrecc grandes dificultades técnicas ocasionadas por un
lado, por su escasa conductividad térmica y ademds por ser. muy volumi-
nosas, de modo que al calcinar se puede utilizar muy mal tanto el espacio

(56) U. 8, P. 346472, ARMSTRONG.
(67) D. R. P. 581123, Kncz.
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como el calor del horno empleado. A esto hay que abadir que la materia
se ha de tratar irregularmente ya que algunas partidas estan sobrecalci-
nadas ‘mientras que otras partes del material calcinado sélo se libran in-
completamente de las lmpurezas organicas. Para evitar estos inconvenien- '
tes durante la calcinacién, el kleselgm se mantiene en suspensién me-
diante gases que arremohnan y espOann la masa. Estos gases pueden ser
inertes o bien gases de la misma calefaccidn, que se introducen calientes
en el interior del horno y que pucden circular en circuito cerrado. Con
este procedimiento de calcinacién las impurezas organicas se destruyen
mejor y en menos tiempo por la accién directa de los gases calientes so-
bre las particulas sueltas de kleselgur y se evita la formacién de concre-
ciones fundidas en forma de terrones grandes y duros que han perdido
sus propiedades filtrantes.

Especmlmcme adecuados a este tratammnto han resultado ser los hor-
nos rotatorios, pues los gases que mantienen el material en suspensién y que
a la vez pueden servir para calentar el horno, pueden introducirse por la
boca del mismo o bien tangencialmente a la chreccxon' del movimiento
del material a calcinar.

Otros procesos especiales de regeneracién son los siguientes: Procedi-
miento de la firma Texas y Cia. (58) para kieselgur utilizado en la puri-
ficacién de hidrocarburos. Procedimiento Duperu (59) que regenera por
calcinacién. Procedimiento de la firma St. Hiller Inc (60) que calcina el
material conduciéndolo por una zona calentada del horno y dejando que
se ponga ¢n contacto con los productos resultantes de la combustién de
una llama. Procedimiento de la firma Celite Co (61} y procedimiento de
CALVERT {62), los cuales realizan la calcinacién en forma especial.

En resumen se puede decir, que aunque el proceso de regeneracidn de
kieselgur agotado ha merecido una atencién especial, sobre todo por los
grandes consumidores, la verdad es que se ha abandonado bastante por
resultar antieconémico, atin aprovechando los residuos inutilizables para

la fabricacién de piedras ligeras, etc.

8. FIRMAS COMERCIALES MAS IMPORTANTES QUE FABRICAN ACENTES
" FILTRANTES A BASE DE KIESELGUR

Ya se ha dicho que los productos para filtracién represcntan Ia masror
parte de la aplicacién del kieselgur en la industria, habiendo dominado

(58) U. 5. P. 1923021, Texas Co.

(547 1. 8. P. 1708362, Durnnu.

(60) U. .S. P. 1508067, St. Hiller Inc. o
(61) T. 8. P. 1571042, Celite Co. . S

(62) U. S. P. 1717681, R. CaLyenT,
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la filtracién durante muchos. afios, y aunque se utilizan también otros
productos en la filtracién en mayor o menor escala, peude entreverse que
no alcanzardn una posicién de competencia en el futuro. Las perspectivas
mds prometedoras para aplicaciones futuras del kieselgur.residen princi-
palmente en los campos de filtracién y aistamientos.

Yacimientos de kieselgur se encuentran en casi todas las partes del
mundo y en casi todos los paises. Pero para el uso especial de filtracion
es preciso moler, purificar, calcinar, etc., el kieselgur natural. Ahora bien,
no hay instalaciones de este tipo en todos los paises donde se encuentra

el kleselgur y asi sucede que se importa este producto para fines de filtra-

cién incluso en aquellos PdlSCS que poseen yacimientos (Espafia por ejem-
plo). Esta 1mp0rtac1on estd algunas veces justificada cuando se trata de
utilizar un kieselgur activado de alta calidad.

El mercado del kieselgur estd siempre su]eto a modificaciones y ade-
mds los nombres comerciales de los productos asi como los tipos filtrantes
parece ser que no se conservan constantes ocasionando una confusmn
entre los consumidores.

Aunque se conoce la existencia de 1mp0rtdntes deposnos de kieselgur
de buena calidad en muchos paises, la preparacién de agentes filtrantes
no es cn cllos tan avanzada como en los Estados Unidos, que exportan
una gran cantidad. No obstante el mercado potencial de dicho pais es
miuicho mayor de Io que indican las cifras de exportacién en los Estados
Unidos. La razén principal de ello esti en. que la demanda interna en
este tltimo pafs por el kieselgur ha aumentado considerablemente en los
tltimos afos, sobre todo en el periodo de }a segunda Guerra Mundial.

La actual sttuacién internacional, que requiere un gran nivel de pro-
duccién de articulos alimenticios y otros, para las necesidades de la de-
fensa y consumo Interno ha sido la causa fundamental del perfodo de es-
casez que hubo recientemente.

La firma Dicalite -y la Johns-Manwville de Nueva York son las miés
importantes empresas mundiales de’ fabricacién de agentes ﬁltrantes
a base de kieselgur, estando localizadas sus instalaciones industriales en
los estados ocidentales de EE, UU,, siendo los yacumentos mis explota-
dos, los de Lompoc en California.

Las instalaciones Dicalite son propledad de la firma Great Lakes
Carbon Corp., y las mas modernas de su tipo en los EE. UU. La Dicali-
te prepara actualmente once grados o clases distintas de auxiliares de fil-
tracién a base de kieselgur, las cuales cubren ampliamente las necesida-
des de la filtracién industrial y que se exponen .a continuacién con sus
nombres comerciales.
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1. Dicalite Superaid

2. » 115

3. » Uf

4, » Speedflow

5. » Special Speedflow

6. » Speedplus

7. » CP-5

8. »  Speedex

9. » 2500

10. » 4200
1L » ELX

Las velocidades de filtracién relativas de estos agentes aumentan de
arriba hacia abajo, con la excepcién del ELX cuya velocidad de filtra-
cién es aproximadamente igual al de Speedex.

La Celite, de la firma johns-Manville prepara nueve grados de auxi-
liares de filtracién, los cuales se cxpresan a continuacién ordenados por
su velocidad de filtracién relativa, partiendo del grado de velocidad
menor:

Filter-Cel

Celite 503
Standard Super-Cel
Celite 512

Hyflo Super-Cel
Celite 501.

Celite 503

Celite 535

Celite 545

R Be R RS IR e

La firma alemana Kieselgur-Industrie (Vereinigte Deutsche Kieselg-
uhrwerke) de Unterliiss Hannover, prepara fundamentalmente, los si-
guientes grados:

1—70 8
2701 §
380§
4801 S
5—70 N
) 6—701 N
7—80 N
8.—801 N

9—12 C
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La firma italiana mds importcmte es la «S. A. del Monte Amiata Fa-
rine Fossili D'Italia» y en el afio 1941 preparaba los siguientes agentes
ﬁltrantes

Superior Filtro
Diatofil

Extra Filto
Calcinato. Extra
Calcinato

El kieselgur para filtracidn viene representado en F rancia principal-
mente por la firma C.E.C.A., que fabrica los siguientes grados:

Clarcel C
» D . ‘ ‘

» DC : -
5  DIF . ‘ e
» DIC/H

»  DIC

»  DIC/C

» DIC/R

»  DIR

donde la velocidad de fileracidon aumenta paulatinamente de arriba ha-
cia abajo.

Nos hemos limitado a dar una idea somera de las empresas industria-
les mas importantes, asi como los nombres comerciales, sin detenernos
en el estudio particular de las caracteristicas fundamentales de cada gra-
do ya que ello es mis bien una informacion que suministran las referi-
das firmas, asi como el agente apropiado para cada problema de filiracién
que pueda presentarse en la industria.

No obstante en ¢l texto se han sefialado estudios y constantes fisico-
quimicas que figuran en la bibliografia, de algunos coadyuvantes de fil-
tracién de las marcas citadas,

9.—RESUMEN DE LAS APLICACIONES A LA FILTRACIéN
MAS IMPORTANTES DEL KIESELCUR

La primera aplicacién del kieselgur como filtrante en gran escala
tuvo lugar en el afio 1899 -para filtracién de soluciones de azidcar de cafia.
Esta primera aplicacién es de gran 1mportanc1a hoy dia y ha contribuido
considerablemente ha hacer posible un incremento en la produccién .de
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azicar de alta calidad, Su éxito en la fabricacién de azicar de cafia dié
lugar a su empleo en las refinerias de azdcar de remolacha y otras in-
dustrias. Ha reemplazado en gran parte a la pulpa de papel, algoddn,
comprimido v almohadillas de celulosa y amianto que antes se utilizaban
en la fabricacién de vinos y cervezas, para darles una gran transparenma

En las fabricas de cerveza se emplea para filtrar Ja cerveza sin fermen-
tar y fermentada, y para darle el acabado final. Es de gran importancia
su uso para la purificacién de aguas en el abastecimiento a las poblacio-
nes, la cual ofrece actualmente un importante mercado potencial. La pu-
rificacién de aguas contaminadas en procesos industriales para su reutili-
zacién, como ocurre por ejemplo en las fébricas de papel v-la filtracién
de aceites en las refinerfas de petréleo para su re;upemcmn, constituye
actualmente un mercade importante.

Entre otras de las miltiples aplicaciones tenemos, la recuperacién de
disolventes utilizados en la industria del lavado en seco, recuperacién de
disoluciones en galvanotecnia, filtracién de caldos de cultivo en la fabri-
cacién de antibidticos, extractos de alimentos, 4cidos, colorantes, aceites
de pescado y jugos de frutas, gelatinas, ghcerlna gomas, lacas, leche,
aceltes en general, resinas, disolventes, barnices, vinagre, vitaminas, vinos
y licores, etc., etc. -

También se emplean en la industria un gran niumerc de sustancias
porosas que contienen kleselgur v carbdn activo. Estas sustancias se ob-
tienen calentando una sustancia orgdnica que contenga kieselgur en
ausencia de airc, y se emplea como adsorbentes para fines de decolora-
cién y similares. Asf se conoce en el comercio preparados de este tipo con
el nombre de «Norit» y Carboparafiny.

10.—(rRAS APLICACIONES DEI. KIESELGUR

Dedicaremos breves lincas a especificar las aplicaciones mds frecucn-
tes del kiesclgur distintas de la filtracién.

Adhesivos: se utiliza el kieselgur principalmente para aumentar la
viscosidad.

Rellenos de asfalto y alqmtran mezclado con ellos se utiliza para re-
cubrir alambres y cables, ¢n pinturas y productos moldcados. Aumenta
el punto de fusion del asfalto. Se usa también como 1mpermeablhzante

Baterias: Esta aplicacién muy reciente se basa en la preparacién de
separadores de fibra latex-vidrio para baterfas de acumuladores, los cua-
les contribuyen a aumentar considerablemente la vida de las mismas. -

-Soporte de catalizadores: Procesos de hidrogenacién con niquel, hi-
drogenacién con vanadio, reacciones de polimerizacién usando acido fos:
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férico y reacciones de sintesis Fischer-Tropsch usando cobalto o hierro.

Dinamita: Su fabricacién utilizando el kieselgur como absorbente es
una de las aplicaciones mds antiguamente conocidas del kieselgur.

Fertilizantes: La adicidn de kicselgur al nitrato aménico en pequeiia
proporcmn aumenta la resistencia del producto resultante al endureci-
miento y a la delicuescencia, debido ala estructura fisica del kieselgur,
a sus elevadas propledadeb absorbentes vy a su gran volumen. ,

Insecticidas: Sc utiliza como 1ngrcd1mtc de los insecticidas. Por su
e]cvado poder absorbente proporclona un método economlco para enva-

'y transportar los insecticidas liquidos. La accién espon]osa del kie-
selbur es muy lmportante en los insecticidas, pues mejora considerable-

“mente la dispersidén del téxico en la aphcauon del polvo seco.

Pulimentos: El kicselgur ejerce una accién pulimentadora delicada
sin arafiar. A ello se presta muy bien la estructura especial del kieselgur,
y ademds absorbe durantc el pulimento el aceite residual, la suciedad
u otra materia sélida dejando un revestimiento que puede separarse com-
pleta v ficilmente de la superficie pulida. Se utiliza como ingrediente en
los pulimentos mds delicados.

Plasticos: En el campo de los plasticos modernos, los rellenos a base
de kieselgur han mejorado los productos y reducido los costos de fabrica-
cidn. Ademds los rellenos de kieselgur mejoran las propledadES electrlcas
y la resistencia al calor y humedad.

Silicatos: La fabricacién de silicatos de calcio'y sodio a base de kie-
selgur merece hoy una atenctén especial, constituyendo una fuente de
silice iInmejorable, por su reactividad con los dlcalis. -

Caucho: En Ja elaboracién de los cauchos sintéticos se emplea el kie-
selgur porque produce menor plasticidad, cilindrado mdis suave y mejor
elasticidad.

Pinturas: Mejora el uso y eﬁcacxa de ciertos plgmentos Su efecto de
brillo y mateado es notable cuando se usa como mgredlente del didxido
de titano.

Papel' Se ha convertido en uso general en toda la industria y su adi-
ctén mejora la calidad de muchos tipos de papel, y ploporcmna un medio
practico y econdmico para aumentar ¢l espesor de la hoja sin aumentar el
peso:

Piedras aislantes y refractarias: Constituye uno de los esenciales cons-
tituventes de los ladrillos v piedras aislantes y refractarias por su peque-
fia conductlwdad calorlﬁca y elevada temperatura de fusién.

Otras aplicaciones: Ingrediente del hormigén, fabricacién de cerillas,

. tanques de acetileno, caretas contra gases, envasado de 11qu1dos corrosi-
vos, jabones, esponjés de caucho, azul de ultramar, etc., etc.
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APENDICE

EL KIESELGUR ESPANOL Y ACTIVACION PARA SU EMPLEO

COMO AGENTE FILTRANTE
INTRODUCCION

Ya se ha dicho en la primera parte dc este trabajo, que el kieselgur
s¢ encuentra en Espafia principalmente en Anddjar y Porcuna (Jaén), y
Elche de la Sierra (Albacete). Sin embargo no se ha estudiado en este
trabajo mas que el kieselgur de los criaderos citados en Gluimo lugar, por
considerar que dadas sus condiciones fisicas y quimicas podrfa utilizarse,
previo tratamiento y purificacién, como agente filtrante de calidad.

Los criaderos de kieselgur de Elche de la Sierra, que son del Mioceno
y probablemente de origen marino, estin en general a flor de terra
(fig. 25) aunque las capas mis importantes de kieselgur presentan una
inclinacién de unos 25" con respecto a la horizontal. La explotacién se
hace a cielo abierto y subterrinea, aunque esta Gldma actualmente sélo
se explota entre 10 y 20 metros de pmfundidad El mineral es de com-
p051c10n homogénea y bastante puro en algunos sectores de gran poten-
cia, y en otros es heterogéneo e impuro. Asimismo el color es blanco puro
para ambas clases de mineral, siendo la impureza mds corriente la debi-
da a las margas calizas y arcillosas que forman sedimentos estratificados
entre capas de kieselgur. El espesor de estas idltimas varfa desde 30
4 100 ¢ms.

El mineral con un 30-50 %, de humedad se extrae a mano en trozos
grandes y se deja secar en una planicie extensa junto a la mina, opera-
cién que dura unos quince dias en los meses de verano, siendo la activi-
dad de la explotacién menor en invierno_.
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Fig. 25.—Yacimienlos de Elche de la Sierra (Albacele)

Una vez seco el mineral se muele finamente con molinos de martillo
y se envasa, qucdando dispuesto para la exportacién el mineral seleccio-
nado. El mineral impuro y de elevado contenido en caliza se vende en el
mercado nacional principalmente como material para carga 'y rellenos.

No obstante, el mineral seleccionado sin mds tratamiento que el seca-
do y molturacién, se ha comenzado a utilizar en Espafia en pequeiia
cantidad mezclindolo con ciertos agentes filtrantes extranjeros, en in-
dustrias, como por ejemplo la fabricacién de estreptomicina, con feliz
resultado. Sin embargo los rendimientos en la filtracién no son buenos
en este caso como era de esperar en un kieselgur natural, en el que las
propiedades filtrantes son pobres y ello exPhca que haya tenido pocas
aplicaciones en este sentido.

La Estadistica Minera y Metalirgica de Espaia sefiala para el afio
1953 los siguientes datos:
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TABLA XXI

Superficie de los

Produeceién - yacimientos

en tonsladas . Hectareas
Yacimientos de Albacete . . . 911 - 203
Yacimientos de Jaén, . . . . 6.324 115

PRODUCCION ESPAROLA TOTAL

Arios Toneladas

1049 7.276
1950 3.916
1951 10.428
1952 7.664
1053 7.235

La produccién ha ido experimentande un notable descenso en los l-
timos afos, siendo de lamentar que éste se haya producido precisamente
en ¢l caso de las minas de Albacete, ¢n la clase de mayor exportacién
que es la que siempre se ha considerado como mejor. La realidad es, que
las demandas del mercado internacional no bastan para absorber la pro-
duccién de las minas que hay en actividad.

En ]aen ha ido perdiendo el kieselgur la 1mp0rtanc1a que tuvo en
afios anteriores. Al dejarse de emplear para. carga de jabones en la que
se consumieron cantidades de 1mp0rtanc1a solo ha perdurado la explota-
cién de las minas que dedican los minerales a otros usos industriales.

El principal objeto de este trabajo consiste en obtener un producto
a partir del kieselgur nawral, que haga mucho mds eficaz ¢l proceso de
la filtracién. Para cllo se calcina ¢! mineral finamente dividido con lo
que se incrementan notablemente sus propiedades filirantes. El proceso
de la calcinacién es complejo por lo que respecta a las reacciones quimi-
cas que tienen lugar, ya que hay que realizarla en presencia de determi-
nados ingredientes y a temperaturas variables seglin la composicion del
mineral. Puede decirse, sin embargo, que se ha consegmdo un agente fil-
trante de calidad y compdlable en caracteres fisicos y quimicos a otros
agentes filtrantes a base de kieselgur existentes en el mercado.

El proceso de calcinacién del kieselgur natural separa de éste los cons-
tituyentes que tienden a interferir o a retardar la operacmn de filtrar, en
virtud de las transformaciones de Indole fisica y quimica que tienen' Iu-
gar en el mineral. Si se calcina el kieselgur a elevada -temperatura se
produce una . deshidratacién de la arc1lla que sedimenta y coagula, des-
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truyéndose por tanto su naturaleza coloidal; la materia organica entra
en combustién, y los carbonatos se descomponen en 6xidos que en parte
se combinan con la silice dando silicatos.

Si la calcinacién se realiza en presencia de ciertas sales alcalinas o al-
calino-térreas (haluros alcalinos como los cloruros de sodio, calcio o mag-
nesio, silicato de sodio, carbonatos de sodio o calcio, ctc.)) tienen lugar
cambios fisico-quimicos debidos a la volatlizacién de estas sales, reac-
clones qulmlcaq complejas con desprendimiento de gases, y sobre todo
la accién fundente de dichas sales alcalinas que afecta sobre todo a la
arcilla y a las particulas mds finas del mineral sinterizindolas, coadyu-
vando ésto sobre todo a aumentar la velocidad de filtracién de los liqui-
dos a través del kieselgur asi tratado.

En resumen, el tratamicnto del mineral objeto de nuestro estudio
debe ser realizado- de forma que obtengamos un producto que sea muy
blanco, densidad aparente baja, minimo contenido en 1mpur(:zas inorgé-
nicas como hierro, alimina, y otros metales pesados, ausencia de mate-
rias solubles en dcidos y si existen en proporcién muy pequeiia, maximo
contenido en silice de origen diatomaceo, extracto acuoso con un valor
del pH préximo a 7, y capacidad de filtracidn elevada o mejor adecuada
al proceso en que haya de emplearse. Como es natural todas estas carac-
teristicas variaran con las miultples aplicaciones industriales.

PARTE EXPERIMENTAL

Todas las experiencias que siguen se han realizado sobre un kiesel-
gur seleccionado de minas situadas en Elche de la Sierra (Albacete) en
terrenos del Mioceno v facilitado por la firma J. Portela, de Cartagena.

Se ha udlizade un kieselgur finamente molido después de seco.

a) Examen microscopico. Las muestras para su estudio se han pre-
parado con arreglo a las normas dadas anteriormente.

Las diatomeas son de forma discoidal y didmetro variable desde 5
micras y menos, hasta 40 micras. En las figs. 26 y 27 pueden apreciarse
su forma y estructura.

En general no presentan las diatomeas una fragmentacién apreciable,
siendo la diatomea Cyclotella sevillana (hig. 28) la variedad que existe casi
exclusivamente en los depésitos de kieselgur que se han estudiado. Esta
diatomea fué descubierta en 1883 por J. DErBy (63) estudiando un de-
poslto de kieselgur en la provincia de Sevilla, y su didmetro (10-50u)
coincide con ¢l encontrado en este laboratorio.

(63) 1. Perieran: Les digtomdées, Paris, 1883
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Figs. 26 y 27.—Diatomeas de los yacimienlos de Elche
de la Sierra (Albacete). (x 100 y x 300)
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N
Fig. 28.—Cyclotella sevillana (x 875)
b) Composicion quimica del kieselgur natural. El mineral de color
blanco puro, finamente pulverizado y untuoso al tacto, con una densidad
aparente de 0,49, ha sido sometido al anilisis después de desecado a 110°
hasta peso constante.
A continuacién damos la composicién quimica de nuestro mineral
seco y como comparacién el correspondiente al kieselgur natural base de
los productos Dicalite segiin HuLrL (64), un kieselgur francés de Can-
tal (65) y otro de la firma Johns-Manville conocido como Filter Cel (66).
TABLA XXII
CoMpPOSICION QUIMICA DEL KIESELGUR NATURAL DE
J. Portela Dicalite Cantal Filter Cel
% % % %
7 S S 86,5 86,8 82,00 84,65
A . o o e 0.9 4,1 4,50 241
Yol i o.w 4 5% 0,5 16 1,70 1,48
D s s s e B s 2.1 1,7 1,00 0,54
MgO . . . . . .. 0,3 0,4 0,90 0.48 J
Pérdida por calcinacién 9,5 4.6 9,90 10,47
Indeterminado. . . . 0,2 0,8 — —
]

En la pérdida por calcinacién van incluidos, agua combinada, materia
orgdnica y diéxido de carbono procedente de la descomposicién de los

(64) W. Q. Hurt y col.: Ind. Eng Chem., 256 (1953).
(65) V. Cmanmn: Rev, materiauz construction., 3, 341 (1947).
(66) Knczi: Kieselgur, Stullgart, 1936.
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carbonatos.. En el caso del kieselgur Portela la pérdida por calcinacion
corresponde en gran proporcic')n a agua combinada o fuertemente absor-
bida y a los carbonatos, ya que la proporcién de materia orgdnica es muy
pequeﬁa.

LA AcTIvaclON DEL KIESELGUR POR CALCINACION

Ya se ha dicho que la calcinacién mejora las propiedades filtrantes
del kieselgur, pero si aquella se realiza en presencia de determinadas sus-
tancias fundentes como lo son ciertas sales alcalinas y alcalino-térreas, la
calidad del producto obtenido se incrementa considerablemente. Este
fundente puede ser cloruro de calcio, sodio o magnesio, silicato de sodio,
o calclo, etc. Sin embargo el elegir el fundente apropiado asi como su
proporcién es un problema que estd ligado a la composicién del mineral
a tratar, a su grado de pulvenzacién, a la temperatura y tiempo de calci-
‘nacién, v a las ap]icaciones que haya de tener ¢l producto resultante.
Asi pues, la préctica y la experiencia en miultiples ensayos serd quien nos
indique las variantes mds apropladas

También, la calcinacién hace variar el 4rea superficial que disminuye
al aumentar la tcmperatura y para una misma temperatura disminuye
al aumentar el tiempo de calcinacién.

Ademis el kieselgur se puede mezclar con el fundente en estado hi-
medo o seco, y algunas veces se impregna el mineral con una disolucién
de la sal alcalina.

Una vez elegido ¢l fundente apropiado conviene regular dos factores
fundamentales que son la temperatura y tiempo de calcinacién. Si ésta se
eleva mucho pueden tener lugal fendmenos que perjudican la calidad
del producto resultante por sinterizacién o aglomeracién excesiva de las
patticulas, formdndose masas duras dificiles de pulverizar, y que no po-
seen propiedades filtrantes. Si la temperatura es demasiado baja no se
destruye la naturaleza coloidal de la arcilla (*), no se descomponen los
carbonatos no se produce desprendimiento de gases que esponjan 1a
masa, y en fin, no se facilita la produccién de ciertas reacciones quimi-

; factores todos cllos fundamentales v que contribuyen en determina-
das condiciones a obtener un calcinado de cahdad por lo que respecta
a sus propiedades filtrantes.

Asmmismo, con temperatura adecuada se destruye el cardcter coloidal
de una pequefia cantidad de silice que es soluble en agua, y gran parte
de la sflice de estructura amorfa adopta una de las modificaciones crista-

{*Y Generalmente por encima de 1.000° se transforma la arcilla coloidal cn silicalo de alu-
minio en forma dura por un principio de fusién.
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lmas de que se hablé en el Capitulo I, siendo un hecho comprobado que
la presencia de ciertas sales alcalinas durante la calcinacién favorece di-
cha transtormacién. La calcinacién, ademds, incrementa el volumen por
unidad de peso del kieselgur natural, aproximadamente en un 350.%,
aumento de volumen que se conserva permanente, obteniéndose un pro-
ducto mis ligero y de mayor porosidad.

El tiempo de calcinacién depende como es 1égico de la temperatura
empleada: algunas veces basta con una sola calcinacién, y otras es nece-
sarlo repetir el proceso después de pulverizar el producto aglomerado re-
sultante de la primera calcinacién.

El factor temperatura se ha hecho variar entre 800 y 1.200°, habién-
dose conseguido en nuestro laboratorio las condiciones éptimas para tra-
tar con buenos resultados el mineral objeto de nuestro estudio.

El producto calcinado, se pulveriza después de frio y queda en condi-
ciones para su uso como coadyuvante de filtracién, o bien después de la
pulverizacién, en la industria se procede a la clasificacién del material
mediante clasificadores y separadores neumdticos que separan el polvo
mds fino que perjudica notablemente la capacidad de filtracién, como ya
se indic en el Capitulo T de estc trabajo.

1.—Composicion quimica del calcinado

A continuacién damos referencia del resultado del andlisis del calci-
nado obtenido en el laboratorio, y como comparacién, del calcinado base

de los productos Dicalite (loc. cit.) y del Hytlo Super Cel (67).

TABLA XXIII

ANALISTIS QUIMICO TIPICO DE LOS AGENTES FILTRANTES

J. Portela Jonhs Manville

Caleinado 56 Dicalife HyfloSuperCel
% % %
B0, . . . . oL 04,6 91,0 94,66.
"ALO, Lo 0 o o 0,8 ‘ 4.6 2,87
Fe, O, . . . . . . 04 ‘ 1.9 0,97
CO . . . . .. . 2,2 ' 1,4 0,58
MgOQ. . . . . . . . 0,4 04 0,53
Na,©O. . . . . . . . 0,6 —_ —
Pérdida por calcinacion . 04 0,3 0,23
Indeterminado . . . . 0,5 . 0,4 —

(67) Tomadgs de J. Fonexvi: Die Filtration mit aktivigrten Kieselguren, Stullgart, 1941,
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2—Comportamiento frente a los doidos

Seguidamente damos los resultados experimentales hallados por el
tratamiento con Acido clorhidrico de nuestro calcinado asi como otros
caracteres fisicos. '

TABLA XXIV

COMPORTAMIENTO FRENTE A LOS ACIDOS Y OTROS CARACTERES

Johns Manville Kieselgur

J. Portela Hyflo Super- ‘aleman
Caleinado b6 Cel (68) 70-701 (68)
- % % %

Insoluble en HCl (1:1). . . 97.6 98,70 98,66
Fe, 0, soluble en HC! (1:1) . 0,04 0,23 0,095
Al,O, soluble en HC1 (1:1) . 0,12 — 0,17
Materia organica . . . . . No contiene  No contiene  No contiene
Valor del pH . . . . . . - B4 9,3 7,05
Densidad aparente, . . . . 0,281 0,267 0,132
Color . . . . . . . . . Blanco niveo Blanco Blanco

3—Volumen de sedimenio y capacidad de flitracién

TABLA XXV

Volumen ' .
de sedimento Aspecto dol lfgui-
a los 5 minutos do que sobrenada
ml a los 5 minutos
Kieselgur natural J, Portela . . . . 2 Muy turbio
Calcinado 96 J, Portela . . . . . . 4,5 Turbio
Hyflo Saper Cel. . . . . . . . 5 Turbio
Celite 545 ., . . . . . . . 13 Ligeramente turbig

Las determinaciones que preceden se han realizado siguiendo las nor-
mas que se detallan en el Capitulo II, o seca, se agitaron 5 grs de kiesel-
gur durante dos minutos con 100 ml de agua en una probeta de 100 ml y
cuya graduacién tiene una longitud de 10 em; se deja sedimentar cinco
minutos y se lee ¢l volumen sedimentado. ' -

La velocidad de filtracién se ha determinado sobre el producto calci-
nado finamente molido en mortero, sin mds tratamiento. Se ha medido
sencillamente, €l tiempo en minutos necesarios para que filtren 100 ml
de disolucién azucarada al 30 %, calentada a 90° y a la que se afiadié el

(68) Segiin Von pER HeEmE: Chem. Z., 75, 28 (1951}
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1 9 de kieselgur agitando antes dé proceder a la filtracidn. La técnica
seguida viene descrita en el Capitulo II.

TABLA XXVI

VELOCIDAD DE FILTRACION DEL KIESELGUR

Tiempo en Aspecto del

minutos filtrado
Caleinado 56, J.- Portela. ., . . . . 8,56 ) Transparente
Hyflo Super Cel. . . . . . . . 48 Transparente

Teniendo en cuenta que para los kieselgur americanos sirve la siguien-
te clasificacién por tamafio de grano: :

Celite 545, grano muy grueso; Celite 535, grano grueso; Hyflo Su-
per Cel, grano medio fino; Standard Super Cel, grano. fino; Filter Cel,
grano muy fino, es probable que nuesiro calcinado 56 pueda considerar-
se de tamafio de grano intermedio entre ¢l Hyflo Super Cel y Standard
Supercel, aunque este tltimo extremo no ha sido suficientemente com-

probado.
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RESUMEN Y CONCLUSIONES

Del estudio del kieselgur de la firma J. Portela se deduce lo siguiente:

1.° El andlisis del mineral natural comparado con el que sirve de base
a los productos Dicalite y otros, demuestra que posee las condiciones dp-
timas, por lo que a composicién quimica se refiere para tener fundadas
esperanzas de conseguir por tratamiento adecnado un filtrante de buena
calidad. _ :

2. El examen microscépico nos indica un kieselgur con ausencia de
siliceo no diatomacea; la forma y estructura de las diatomeas coinciden
parmalmentc con las de otros agentes filirantes que se encuentran en el
mercado, y la fragmentacién es de pequefio valor.

3" Se han realizado ensayos de calcinacién del kieselgur empleando
como fundentes diversas sales alcalinas y alcalino térreas, habiéndose
conseguido un producto que por su composicién quimica resulta eompa-
rable al Hyflo Super Cel, siendo por el color preferible nuestro calcina-
do, que resulta ser bastante mds blanco.

40 El cbmportamieﬁto frente a los Acidos, ha dado resultados
comparables de nuestro calcmado con el Hyflo Super Cel y al kicselgur
alemdn 70-701.

5.° El volumen -de sedimento y velocidad de filtracién permite clasi-
ficar nuestro kieselgur por lo que a tamafio de grano se refiere en un lu-
gar préximo al Hyflo Super Cel, aunque de grano mas fino.

6.° Las cualidades de un buen filtrante han de ser rendimiento (ve-
locidad de filtracidn elevada) y eficacia (filtrados transparentes). Para po-
der conciliar estos dos factores es necesario regular la distribucién de las
- particulas por su tamafio. Nuestro calcibado no ha sido sometido a pro--
ceso de separacién de particulas por tamafio de grano. Todos los resul-
tados experimentales de velocidad de filtracién se han realizado sobre el
calcinado en bruto después de molturado. Es 1ogico suponer, pues, que
la velocidad de filtracién de nuestro producto pueda modificarse con ade-
cuado tratamiento y mejorar por tanto su rendimiento en la filtracién.

Expresamos nuestro agradecimiento a la firma J. Portela, que nos fa-
cilité las muestras de kieselgur que se han estudiado en la parte experi-
mental de este trabajo. En la técmica microgrdfica mos asesord el
Dr. A. Ortuifio, a quien asimismo damaos las gracias por su valioso apoyo.
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Fernando Calvet‘.—BIOQUIMICA.—Edit_ Alhambra, 5. A. Madrid,
1955, 450 pags.

'El profesor Calvet, catedritico de la Feultad de Ciencias de la Universidad
de Barcelona ha recogido en este volumen sus explicaciones sobre diversos te-
mas de Quimica Bioldgica en el curso de doctorade para Quimicos, Farmacéu-
ticos v Médicos.

La obra constituiye un conjunto perfectamente sistematizado de la Quimi-
ca de los principios inmediatos o metabodlicos ¥ de los procesos metabdlicos
que llevan, por una parte, a sn formacién por log organismos vegetativos v en
una escala menor por los animales, y, por otra, a sus interirans{formaciones
en compuestos més sencillos, con la consiguiente liberacién de energia.

Previamente a dicho estudio son revisades las generalidades sobre el meta-
bolismo energético y los fermentos o enzimas que como.catalizadores bioaui-
micos intervienen en el metabolismo, determinando y especificando aquellas
transformaciones anabolicas y catabdlieas. '

El estudio de los enzimas estd presentado en forma resumida, pero sin de-
jar aparte ningun tépico de interés, tanto en su dpgseriptiva, como en la indica-
cién general de las técnicas de extraccién, purificacién, aislamiento y valora-
cibn, de forma que en unas pocas piginas se resumen los diversos métodes apli-
cables en cada una de las etapas que han llevado finalmente a la obtencién en
estado cristalino de muchos fermentos; haciéndose asi posible el estableci-
miento de sus estructuras como especies quimicas. :

El anabolismo glucidico, iniciado con la sintesizs provocada por la cloroﬁla
en lag plantas verdes, es presentado en forma resumida, pero destacando las
Gltimas conclusionés a que se ha llegado gracias al empleo de didxido de ear-
bono vy agua marcados en sus dtomos de oxigeno con el isbtopo 18 & en el de
carbono del primera con el C-14.

Tal vez resulte demasiado conciso ¢! estudio de la fermentacion alcohdlica
v hubiese convenido referirse a los otros caminos de fermentacién sobre hexo-
sas ,como la butirica, gque tanta importancia tienen desde el punto de vista
téenico. Por el contrario, el-ciclo del 4cido citrico queda perfectamente en-
cajada, '
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En el capitule de lipoides se presenta un resumen muy completo de la qui-
mica de sus diversos grupos. Tal vez demasiado conciso en algunos de ellos,
como los 4cidos de la bilis v geninas cardiacas, as{ como gn la cita de los hidro-
carburos earcinpgénicos. ‘

En la enumeracion de aminodcidos naturales observamos la no ineclusion de
algunos, que si bien son menos generales en las estructuras proteicas, si se han
aislado de proteinas, sspecialmente vegetales, como son las citrulina, dioxifenil-
alanina y tiohistidina, y la norleucina encontrada en proteina de la médila es-
pinal. También notamos la falta de dos aminodcidos que, aun no formando
parte de proteinas, se presentan constituyendo otros compuestos importantes
en la actividad vital, como la f-alanina integrante de la molécula del decido
pantoténico y la penicilamina que resulta en el desdoblamiento de la penicilina.

3i bien se indica la existencia de los equilibrios de disociacion de los amino-
dcidos v del doble i6n; en nuestro criterio deberia haberse dado una mayor ex-
tensién al estudio de dichos equilibrios, que tan interesantemente intervienen
en el estado idnico de las disoluciones de proteinas.

El conjunto del capitulo que se ocupa de las protelnas estd perfectamente
desarrollado, dentro siempre del tono de extensidn que se utiliza en toda la
obra.

Como complemento al estudio de las proteinas, €] Dr. Cordén ha redactado
un capitulo sobre el fenémenc de Inmunclogia, en el que con una profundi-
dad mayor que en los restantes capitulos, se desarrolla, desde los puntos de vis-
ta descriptivo, sistemético e interpretativo el conjunto de hechos que determi-
nan tanto la inmunidad del individue frente a una segunda incorporacidon de
un produto nocivo (germen o toxina), como los fenémenos de anafilaxia pro-
vocados por una seganda administracidén de una sustancia que fué inoena al
ser introducida por vez primera a un organismo para inmunizarlo frente a un
germen nocivo, Particularmente interesantes son las paginas dedicadas a expo-
ner la interpretacién actual del fenémeno v la propia del autor. La primera
concibe el fendmeno como consgeuencia de una interferencia en el proceso nor-
mal de sintesis de las globulinas del suero dentro de las células en que tiene
lugar tan sintesis, interferencia debida a la entrada en la eélula de moléenlas
del antigeno, cuya presencia orienta a aguellas adseribiéndoles una afinidad
especifica para ellas, es decir, haciéndolas aniicuerpos. Estos anticuerpos, una
vez iniciados, contimtan forméndose con las mismas caracteristicas de afinidad
frente al antigeno, aun en presencia de él (afios después de su desaparicion del
organismo). Corddn concibe el proceso de forma totalmente distinta; se inicia
por la entrada de una pequefia fraccidn de la totalidad del antigeno incorpora-
do al organismo, en algunas de sus células en las que precisamente existen pro-
teinas gue desempefian un papel andlogo en e] individuo (proteinas homdlo-
gas) al que desempefiaba la antigénica en el ser de que procede; una vez en
dichas células se multiplican tales proteinas del antigeno, desviindose en di-
cho sentido el procesc que normalmente hubiera producido la proteina propia’
homéloga de aquella.

Estas proteinas extrafias, asi incorporadas al nuevo individuo se reparten
entre la fase coloidal del citeplasma y el medio acuoso de la célula en que se
formaron; pero en el segundo resultan exirafias para sus enzimas proteoliti-
¢os, por lo que se van acumulande en é hasta alcanzar una concentracién de-
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terminada mAaximea, ya que por encima de ella se eliminardn a los medios hu-
morales como residuos inaprovechables, realmente los anticuerpos.

Esta teoria tan sugestiva se completa con nuevos puntos de vista sobre el
fenémeno posterior de choque anafilactico o alérgico.

ContinGa el porfesor Calvet con el estudio descriptivo de los acidos nu-
cleicos ¥ del metabolismo de las proteinas de gue forman parte como grupos
prostéticos, aclarados por medio de esquemas muy completos.

Las porfirinas y compuestos relacionados, ¥ sus metabolismos cierran el ca-
pitulo de proteidos; a él l¢ sigue, terminando el proceso metabodlico y estudio
de metabolitos, el de los problemas planteados por el metabolismo acuoso ¥
de los iones inorgénicos, tanto en lo que se refiere a los plementos esenciales
(macroelementos), como sodio, potasio, cloro, calcio, fésioro, magnesio y azu-
fre. como & los que solamente son precisos en concentraciones minimas (tnicro
1 oligoelementos), casos del hierro, cobre, iodo, manganeso, cobalto, zinc, entre
otros.

Las vitaminas y hormonas son descritas con poca extension y detalle, in-
cluso de algunos m se indican sus férmulas estructurales. Creemos que un ma-
vor detalle en estos capitulos hubiera completado la obra, teniendo en cuenta,
ademds, gue en nuestros cursos de Quimica Orgdnica, no es posible, dada la
gran extension de su estudio general, ccuparse con detalle de los compuestos
de uno y otro grupo.

La obra termina con un apéndice en el cual se tratan temas aislados com-
plementarios, como «La disociacién electrolitica y el pH», «Estado coloidal»,
alg respiracidn de los mamiferos y el equilibrio Acido-bésico» y «La ecompo-
sicidon quimica de la sangre y de la orina», _

En conjunto creemos un gran acierto la decisidn de publicar esta obra, en
la que solamente observamos, sin idea de censura por su poca importancia, algu-
nas expresiones ¥ nombres quimicos, como estado coloideo, gentibiosa, furfurol,
que no se emplean normalmente. Nos parece un aclerto la formulacién emplean-
do las rayas de valencia entre carbones en las cadenas alifdticas; por el ééntra-
rio, creemos que s¢ aclararia la formulacién completando los nueleos hexagona-
les bencénicos y bhencenoidicos con el sistema triénico, para diferenciarlos de los
simples ciclinicos.

Nuestra felicitacién al profesor Calvet y a la editorial Alhambra, a ésta,
ademds de por la magnifica presentacién de la edicidén, por su decisién en la
publicacién de obras originales de nucstros cientificos, con preferencia al cami-
ne mas facil y seguro de las traducciones de obras extranjeras.

]

[P X RV

A. Soler
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R. ). Bleck, E. L. Purrum y G. Zweig.—A MANUAL OF PAPER CHRO-
MATOGRAPHY AND PAPER ELECTROFORESIS.—Academic Press Inc.,
Publishers, New York, N. Y. 1955. 484 pégs.

La presente obra estd dividida en dos partes desiguales, dedicadas respecti-
vamente a cromatografisa y a electroioresis sobre papel, las dos técnicas de pro- -
liforaciin més ripidas de cuantas se han incorporade Gltimamente a la Qui-
mica. _ : :

La primera parte, que supone unas cuatro quintas partes de la obra, escri-
ta por Block v Zweig, es en realidad wuna puesta al dia del libro que con el
nombre de Paper Chromatography publicaron estos autores en colaboracién con
Le Strange, en 1952, La actualizacién de la obra ha sido lograda en grado ex-
tremo, y junto a la repeticion de los conceptos v experimentos entonces deseri-
tos, que se han conservado incluso con la misma redaceidn, el texto se ha am-
pliade hasta casi el doble, con la recopilacién de nusvos datos de interés gene-
ral aparecidos en la literatura en el corto lapso transcurido desde 1952, habién-
dose duplicado el nimero de referencias bibliograficas recogidas. La fidelidad
con que los autores han extraido los datos 1tiles de las comunicaciones origi-
nales es grande y la informacién que el texto da para cada caso ‘o problema
es suficientemente explicita para emprender el trabajo con buena base.

Aungmue la distribucidén, de la referida obra, se ha manienido en la presente,
todos los capitulos aparecen mejorados; alguno, como el de 4cidos alifaticos,
ge presenta como independiente, pues se ha avanzado mucho sobre ellos en
estos Ultimos afios, otros, como el referente a vitaminas y hormonas, se amplia
ahora con la seccién de factores de crecimiento en plantas, y para qué decir
de la natural amplacion sufrida por el capitulo titulado como «miscelineos,
pues a nadie se oculta cdmo los métodos ecromatogrificos van enéontrando
aplicacién en los mds variados campos, eon gran éxito. Los avances en croma-
tografia inorganica también se ven reflejados en el presente libro, que sin per-
juicio de rermtir al lector a la obra de Mc Omie y Pollard, como especializada,
hace un huen resumen dé lo conocido hasta fines de 1954,

La segunda parte del iibro que nos ocupa, trata de hacer una revisién de
los avances en electroforesis sobre papel, técnica que si bien es anterior a la
cromatografia, ha adquirido importancia sélo recientemente. La literatura
aporta cada vez nuevos datos sobre los campos de aplicacién de la electrofore-
sis que van ampliindose al utilizarse combinaciones soporte, gue soslayan la
_limitacién inicial a sustancias portadoras de cargas. Se debe la redaceién de
esta parte a E. L. Durrum, que junto a los trabajos recopilados hace uso de
mucha de su propia experiencia, lo que avala grandemente la obra, Tras una
introduceién breve sobre el desarrollo histérico del método, continta un ca-
pitulo tedrico, sobre el fundamento y estudio de los factores que pueden in-
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fluir en la electroforesis (debidos a las combinaciones transportadas, al medio
en que se mueven o & la naturaleza del campo eléctrico aplicado) aislados
o concurrentemente. El tratamiento tedrico de la migracién diferencial y cau-
sas posibles de la fuerza de retardo se hace a la luz de las dltimas interpreta-
ciones. En un nuevo capitulo se hacen unas consideraciones generales sobre
métodos v una adecuada clasificacién y descripcion de los mismos y respecti-
vos aparatos, pasando revista en el capitulo siguiente a la eleciroforesis bidi-
mensional. Acertadisimos son los capitulos dedicados a electroforesis continua
¥ a consideraciones cuantitativas. Un apéndice recoge datos sobre los electroli-
tos fondo recomendados para los diversos casos, .

Es ldstima que los autores no- hayan resaltado més la importancia de la
electroforesis como método analitico y hasta preparativo, para muchisimos
mis cazos que el ya cldsico de las proteinas en sueros,

El formato y cuidado de edicidn, son ecaracteristicos de la Academic Press,
por lo que sobran comentarios. La utilidad del libro es innegable y no debe
faltar en cualquier biblioteca media.

G. Guzmdn

C. E. Millar.—SOIL FERTILITY.-—]ohn Wiley and Sons, Inc., New
York, 1955, 436 pégs., 54 figs.

Comienza el libro que comentamos, obra péstuma del autor, que fallecio el
27 de marzo del presente afio, con un interesante capitulo sobre agricultura
antigua, desarrollando a continuacién el estudic de los factores esenciales para
un crecimiento vegetal normal (temperatura, aire, lux, agua y elementos nutri-
tivos). La solucidn del suelo, la absorcion de los elementos nutritivos y la frae-
cién coloidal del suelo son ios temas estudiados segnidamente, de forma tal
que proporcionan una visidon de conjunto, esencial para comprender las carac-
teristicas del suelo y las reacciones que teniendo lugar en el mismo influyen en
el desarrollo vegetsl.

Después de dedicar un capitulo a la reaccion del suelo (pH) y procesos de
encalado, en los siguientes se estudian los macronutrientes nitrogeno, fésforo,
potasio, caleio, magnesio y azufre, respectivamente, junto con la materia orgé-
nica y los micronutrientes manganeso, cobre, boro, zine, molibdeno, sodio, si-
licio y eloro, extrafando sobremanera la omisién del higrro. Los eplgrafes bajo
los que se desarrollan cada uno de estos capitulos son los siguientes: Conteni-
do del elemento en el suelo, suminisiro y pérdidas, funciones que ejercen en el
crecimiento vegetal y lertilizantes que los proporcionan.

A continuacidn estudia las deficiencias del snelo y la determinacién de las
nacesidaces notritivas de los cultivos, en un capitulo lleno de interés. En él,
después de hacer un resumen de la gvolucion seguida por los métodos de and-
lisis de suelos (andlisis completo, extraccidn de elementos nutritivos con: dci-
dos fuertes y débiles, y métodos ripidos de analisis), se estudian los procedi-
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mientos de andlisis de plantas y en especial de hojas, efectuando una breve
descripeién de los sintomas de deficiencias en vegetales. Los métodos de andli-
gis que utilizan el desarrollo vegetal de algunas especies, como el de Neubauer,
v el crecimiento de microorganismos {Azotobacter, Aspergillus Niger, Cunnin-
ghamella), como indicadores del suministro de nutrientes por el suelo, son des-
critos seguidamente, terminande con una coneciss y clara visién de la teoria de
Mitscherlich v los trabajos de Baule.

Los tltimos capitulos se dedican a las actividades de los microrganismos del
suelo, abonos verdes y estiéreol, fertilizantes comerciales vy sistemas de culti-
vo y rotacion, finalizando ¢! libro con un atrayente estudio de las experiencias
de campo realizadas en las Estaciones Expcrimentales de mas renombre.

Una lista breve, aunque escogida, de referenelas cierra cada capltulo de los
indicados.

En resumen, el libro citado, preparado para ser utilizado como texto en un
curso de fertilidad del suelo, es un tratade fundamental sobre este tema, aun-
que presta mayor atencidn a la planta y sélo estudia el suelo desde el punto
de vista de su influencia sobre el erecimignto vegetal. La informacién que su-
ministra puede ser aplicada a cualguier problema de productividad en una re-
gion determinada, ya gque el objetivo perseguido y plenamente logrado, ha sido
el estudio de principios bésicos que puedan ser utilizados en cualguier c¢nso
particular. ‘

o M. Q. Guillén

Samuel Classtone.—TERMODINAMICA . PARA QUIMICOS.—Traduc-
cidn al espafiol por el Prof. Sancho, de la Universidad de Murcia. Editorial

Aguilar. Madrid, 1955.

Al igual que en sus restantes obras para estudiantes, la maestria del pro-
fesor Glasstone queda bien patente en estos capitulos de Termodindmica que
tratan de introducir en los fundamentos y aplicaciones de esta Ciencia a los
estudiantes de Quimica e Ingenieria quimica. _

En la ordensacidn y extensién de capitulos se ha atendido con preferencia
& exigencias pedagégicas y como obra destinada 'a alumnos va ilustrada con
numerosos problemas intercalados en el texto y acompsafia colecciones de ejer-
cieios al final de sus capitulos.

A pesar de su cardacter de introduceion los fundamentos y métodos termo-
dindmicos se exponen con suficiente rigor, lo cual permite elaborar las distin-
tas aplicaciones a problemas guimicos de forma razonada e inmediata. Si bien
se hace alusion frecuenternente a los métodos cldsicos de la Termodinamica, .se
dé asimismo entrada, y con acierto, a los métodos estadisticos cuya importan-
cia es manifiesta en la Termodindmica quimica actual debido al mejor cono-
cimiento que se va logrando de lag energias moleculares gracias a la espectros-
copia .en el infrarrojo y con microondas. Se destaca asi el interés de las funcio-
mes .de particion en arden al céleulo tedrico de capacidades calorificas, entro-
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pias v demds funciones termodindmicas, con las cuales pueden determinarse
por via tedrica constantes de equilibrio.

Estd dividida en 19 Capitulos. De ellos hemos de destacar por su interés
quimico-fisico el XII con el titule «Fugaeidad y actividad» que se completa
con el XV y XTI en los que estos conceptos se extienden a mezclas de liquidos
v a las disoluciones electroliticas; el capitulo XIII «Energia libre v reacciones
quimicasy ; el capitulo XVIII «Propiedades molares parcialess, como asimis-
mo por su interés tedrico el XII, en el que se desarrolla la teoria de Debye:
Huckel de electrolitos fuertes v el XIX que relaciona los datos de potenciales
electrodicos con las propiedades termodindmicas de los lones,

También en esta ocasidn hemos de resaltar la acertada version al castellano
realizada por el Dr. Sancho (traductor. del «Texbook of Physical Chemistry»
del mismo autor), ¥ la esmerada presentacién tipogrifica de la obra que nos
presenta la Editorial Aguilar.

A, drévalo
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