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:&PLICACION DE LA ESPECTROFOTOMETRIA AL ANALI5I5 QUIIIICO DE HIERRO EN 
L.ATERITA5 

Lic. Huaberto Argote C.; Lic. Angel Fern6ndez H.; C.Dr. Aná :M. COnaul O.; 
&apreaa de Gaologia Santiago 

Se .. tudia lo aplicación del -•6todo 
4t•SMtctrof'oto•étrico de 
oterainoción da hierro con llcido 
aulf'oaolicilico •n le evaluación 
del contenido de Atate •l-ento •n 
•ilaerelea lateri ti coa. 

5e realiza une doble dilución de l-a 
aueatra. poro hacer correaponder el 
contenido de hierro preaente ~n el 
ainerol, con el intervalo óptiao de 
1~ curva de calibración. 

Se aeleccionan cinco aueatraa 
naturales, y se lea realizan 
deterainacionea con el 2étodo 
propuesto y con el procediaiento 
cl4ai¿o de valoración con dicroMato 
de po tasio. Se co•peran 
aatadiat.).caaante loa reaul t.adoa 4 

t.rav6a .de loa con'i:.reat.ea , para laa 
varianzas y lea ' llladiaa. 
deaoatr6ndoae que la técnica 
invaatigeda, ·ea ~til .para el 
an6liaia qui•ico de hierro en 
htteritos e cualquiez;- nivel de 
concentración. · 

Se evaluo la priaciai'6n y 
del aétodo con auaatra_a 

-r.:ferencie obteniéndoae 
.aeti:afect.orioa. 

exactitud 
patrón de 

·;.reaul tedoa 
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ABSTRACT 

The application of _ the iron _ 
~eterainetion apectrophotoaetric' 
•ethod with aulphosalicilic ~cid 

to lateritic orea enalysis ~ea 

.atudied. 

Double dilution fr~m samples was 
neceaaary in order to ma ~'e equal 
the iron concentration i n both 
aamplea and o pti aun calibrat i on 
curve range. 

Five natural aamples were chosen 
and determinations wi th t.hi_s method 
and clasaical bichromutometri ~ 

procedure were made. Stat i stica l 
eo•parationa for the reault.s. usin·~l 

f'iacher and 'atudent test :f cn · 
ver14nce end aeena ~ demostrated 
that the inveatigated technic i s 
uae:ful for iron chemical analysis 
in la ter i tes or&s in ~.<lhole: 

concentration renge. 

The precision and accuracy for t hi a 
•ethod were evaluated with st~nda rd 

reference aomples and satis:fac tory 
results were obtained. 



La aplicaci6n en gran eacala de loa 
a6todoa eapectro~otoa6tricoa data 
de 1940, fecha en que elloa 
adquieren aucha iaportancia dentro 
del anilliaia qu!aico, debido al 
c&eaarrollo de la inatruaent.aci6n y 
la diaponibilidad de buenos equipoa 
~••rcialea. 

A peaar de que han transcurrido 
eaai 50 ailoa, la cantidad de 
articulo& que ae publica anualmente 
en reviatea cient!ficaa &obre eata 
t6cnice fiaicoquimica ea real~ente 

eona.Ídereble. 

La eapectro:foto~etria ha 
aobrevivido beata nueatroa diaa y 
eato ae debe a trea fectorea 
~undaaentalea: el aaplio desarrollo 
de eua baaea te6ricaa. loa 6xitoa 
alcanzados en la utilización de 
nuevos reactivos org6nicoa a6a 
.. lectivoa, y la aateaatizaciOn de 
eua procedimientos analiticoa [lJ. 

La aplicación de eate aétodo 
inatrumental, en el an6liais 
4Uiaico de hierro, ha alcanzado 
aisnificativos logros y eso eat& 
~•lacionado con la abundancia de 
•ate elemento en la naturaleza. 

an 1963 Maites [2] reauJRi6 loa 
procediaientoa eapectofotométricoa 
a6a conocidos hasta esa fecha para 
la determinaci6n de hierro en 
diferentes aaterüüea. En su 
recop i lación se observa que loa 
react i vos colorantes a6a usados 
~ueron algunos derivados de la 1,10 
~enantro lina y de la 2,2 
dipiridi na, ea! coao el tiocianato 
de potasio. 

tn el periodo comprend i do e ntre 
1964 y 1970 fue, le explos i ó n de la 
abaorci6n 6tomica [3J, si n embargo 
en estos años, aparecieron en la 
literatura a6a de 20 nuevos 
react i vos para el cn6liaia 
eapectrofotométrico de h i erro; 
entre loa que est6n e l 4 
<2-piridil azo> reaorcinol , el 
6cido t iobarbitórico y otros [4, S 
y 6 J . 

De. 1 9 7:1. a 1980 se reporta la 
ainteaia y propiedades analiticaa 
de otros reactivo& que pueden 
uaarse para el análisis de hierro . 
En ~a~ época se ut i l i z an el 
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pirocetecol 
8; aai c:o•o 

aetilxilenoi azul- el 
violeta, la rodaaina 
auchoa derivado• ••• de l~ 
piridina, 
fenantroline, 
etc. [7, a. 9 y 

-icarbazone ( 
hidroxiquinol i n a,. 

10]. 

En loa 6ltiaoa eaoa ae continu~ 
trabaJando en eate dirección [11 . 
12 y 13l y de ciert~ ~oraa •• han 
coaenzedo a eatudier nuevea 
eplicacionea en411ticaa de 
reactivo• ya conocidoaJ eJeaplo de 
ello lo conatituye le utilización 
del nitroso R-Salt C14l y el 6cido 
tioglic6lico [151. 

En gran aedida el eapleo de toda• 
eataa t6cnioea 
eapectro~otoMt.t.r io~•- ha eatad9 
orientado hacia la d eteraineci6n de 
aicroconcentracion•~ del eleaento, 
eato .. explica por la gran 
efectividad que poaeen loa aét odoa 
cl6aicoa para el en6liaia de al t ea 
concentracionea • 

En eate trabaJo a e inveatigan 1~~ 
condiciones experiaentalea qu~ 

peraitan realizar el en8 liBia 
eapectrofoto•étr ica de hier·z·t".i' G~H'l! 

6cido aulfoaalicilico en lct s :t- i t,r~c. ,, 

para todo su intervalo de 
concentraciones. Loa porca n t;a ;¡¡ $t;. 
de hierro en estos ainersla • 
oscilan, desde aprox i aadaaente S k 
en la aerpentinite d ura, hasta a l go 
a6a de 50 " en la . l .o t.. rar· j.·t~"l 
o c retizada. 

Se seleccionaron 5 1\Ueatr~a~ <><. 
laterita cuyos conten i d os de }";;.l1 e :r,.:;·. 
abarcaron el intervalo d~ 

concentraciones entre 10 y SO % 
Estas fueron pu:veriz~daa ~ u n~ 

granuloaetria meno r de o.o75. ~• 
hoaogeni zadaa y secadaj e n uc~ 
estufa a 110 "e • La aetodul og1~ 
seguida ea la que se deacribe 
continuaci6n. 

Se pea6 1 g de la muestra e n u:c '~ 

balanza analitica~ se traapas6 6 u r 
vaso de precipitados y ~ · 
adicionaron 40 aL de aezcla d s 
6cidos <HCl : HN0 3 : H~O = 10 : 1 
10> [17]. Se deaco~puao .en .l~ 

plancha, &e disolv i eron aalea y 68 

enrasó . con ague destilada en u n 
voluaétrico de 250 aL de capacidad. 
La soluci6n se :filtr6 y deJ. 
filtrado se toaa7·::;:~n 2 alicuotaa : 
una pare la ~ealizaci6n del 

aa6lia ia volua6t .rico con dicroaato 
de potaaio [18] y otra para la 
detGtrainac;i6n <aapectrof' otoa6tr .ica 
c on tllz.~ ido aultoaelicilico [191. 

Ceae~· .ipción del a6todo volu•6trico 

Se t o a6 une elicuota de 50 aL y ,e_, 
tran8 %iri 6 e un er l enaeyer a~ 
aftedi~ron 10 aL de HCl conceritredo 
Y •• llev6 a la p l ancha haata uno 
teaper~tura de 7 0 oc Se reduJo 
el Fa <I II J a Fe< II > con gotea d~ 
Snd l, al 5 % ~ y se a dicionaron 
gota& en exces o . S e enfr ió la 
aoluc i 6n y .se ad i ciona ron 5 rlll.. de 
HgCl: al 4 % , ~H? eaper 'l:l ron 5 nüi¡ ,,, 
5 e u~ad i eron 10 mL d e 6cido Spee~. ~ 
.~ H5 P04 ! H1. S0 4 HCl : H2. O "" 2 : :;:;, 
~ : 2 : 7 l (17 ] . Se mdicicnero n ~ 
g o tas de i ndic~dor d i fenil ami n~ 
aul fonato de ocdi o a~ 1 ~ 
valoró con a o l uci6n d e 
0,025 ac l/L hasta camriió 

Y ~e 

K?.Cr~ Or 
de color 

de verde c l aro G violet~ . 

Deacr i pci6n del 
eapectrofotoa6tr ico 

Con el obJetivo de hacer 
corresponder loa elevado& 
oonten i d o& de hierro presentes en 
lea l ate ritaa, con el intervalo 
6ptimo de la curva de calibración, 
•• re~liz6 lo siguiente. 

De la solución f iltrada. se toa6 
una alícuota de 10 ~L que fue 
~ertida en un volu•étrico de 250 aL 
que c o n t enía 2 0 ~L de HCl 1:1 y ae 
enrosó con as 5 d e sti lad a. La 
ad i c i ón de 6c i ~o se hi ~ ·.) -,n 1 , _" , .. ' .. , e . 
obJetiv o d a m~~ t~ner ~L p H de la 
&oluci 6 n suf i~iAnta~enta 4c ~ d o , y 
as1 ev i tar l 0 ~rec i p i tac i ón del 
hidr óxido de h·ar ro . 

De e sta G lt i m~ so lución se 
pipetearon alicuota& d e 10 o 2 0 mL 
C&eg(ln el contenido de hierro en la 

·aue:atr'a), que se tranaf i r ieron a un 
volumétr i c o d e 100 mL y se 
aftadier on baJ o c o nstante agitación . 
5 mL de cloruro de hidroxilamin~ a l 
10 % , 10 mL de 6cido 
&ulfo&alic1lico al l C % y 10 mL de 
NH.OH concentrado. Se enrasó con 
agua destilada y se midi6 la 
densidad óptica co n tra un b l a n co 
con reactivos en un 
espectrofotómetro Pye Unicam SP-600 
a 424 n m después de 10 min . 
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Faro la c:o.,atrucai6n de le curve de 
cal ibración •• toaeron,. en 
vo l V*6tricoa de 100 ML , diferentea 
eon t fi.dedes de una aoluoi6n standard 
qua contenia 0,1 ag de Fe por mL y 
e e p r ocedió de la mismo f orma que 
p a r a l as muestras . En l a f i gura 1 
a e Qb~erva como a e cuMp le l a ley de 
Beer """'~' e l i nterva l o de 
c o nce n tr nGi o nss q u e se eatudia. 
Los punt o • e xp• rtmentales son el 
promedi e de 10 r e s u ltado; 
i ndape n d i .•;mte s . 

R~•u ltadoa y discu&i 6n 

~ acta una d e l as 5 muestra& 
~0l0ccionadua &e laz d etermin6 e l 
c ont&n ido d e hier r o por los mé t odos 
~nte& d~scr~ toe . r eal izándose un 
tota l d 0 O réplic~a por ni vel de 
c o ncen>:.:r,¡:;c.t 6n . :':.!<:') cal cu l ~u"on los 
valorea p r o medi o <i> y las 
vari anzas ~5 2 ) para cada 
pro cedimiento , s e compararon loa 
resultados contenidos en c uanto a 
preciaiOn y exactitud a través d~ 
laa pruebas estadiaticas de Fischer 
<F> Y Student <t> respectivamente, 
con un 95 % de confiabilidad en las 
decisiones [20l. 

En la tabla 1 ae resumen loa 
reaultadoa de la comparación entre 
aaboa métodos. Como ~1e puede 
observar, ningón valor expe rimental 
de F excede el teór i co , lo que 
significa que lea dos ~etodologias 
poseen precisiones 
t odo el. 

c om pa.r r-. t lea 
i nb~· rv<:~l ;::, 

concentr.ec ion t.f.< .~ ~l!Stl;d ' -adc. 

en 
de 

Con e s t e conoc1m1e n t c , ~~ •~ect u6 
el c é l c u lo d e la e e(i mación 
c oMbi nada d e l8s v ar1anz~e 
r e a l izó el c ontra ste e ntr e 

}'' 

las 
medias_ demc at r andoae q ue n o 
exi a t an d~feranciea ai gn i ii cativaa 
e ntre l o s p roce dimie n t os <v ea la 
tabla 1 ) . 

La aceptación d e la hipótesis de 
igualded entre l as medi a s sirve 
para c onclui r que e l método 
espectrofotométrico aq ui descrito, 
es Otil para el ane l i sis quimico de 
hierro en mineral l ater itico a 
cualquier nivel d e CGncentrac i6n , 
ya que conduce a los m1smo s 
resultados que se obtienen c uando 
se utiliza el método cl 6s 1 co d e 
va l orac ~ 6n con d i cromato de p otasi o 
[18J . 



. o.40 

0,10 

Figura 1 

0,2 

Gr6fico de calibración para 
intervalo de trabaJo 

el 

o,e mv de P'e 

hierro en el 

Tahla: 1 Resultados de la coaparación eatadiatica entre loa a6todoa 
analíticos <en " Fe.> 

-K~;;t;~--------v~i~;,t;i~~--------E;p;~t;~i~t~;¡t;i~~------É;t;d!9;;i;-
i st i Sa F t 

--¡-----------io~32-------o~o15 ______ 1o:27 ______ o:ois _______ i:oo ____ o:4i 

2 17,.42 0,010 17,.50 0,.005 2,00 0,92 

3 30,24 0,012 30,34 0,.015 1,25 0,86 

4 · 42,02 0,.007 42,11 0,.010 1,43 0,98 

5 50,.74 0,.004 50,78 0,.007 1,75 0,54 

v;:¡~;;;-t:;6;:i~~;:--F-o~95(9~9>-;-3~18-----------------------------------
t 0,95' ; 18 = 2,.10 

Loa reaultadoa obtenidos deaueatran 
que la variante experiaental de 
efectuar una doble dilución de la 
aueatra_ para utilizar el inter~alo 
óptimo de la curva de calibración, 
es correcta porque no introduce 
errores que afectan la calidad de 
la determinación analitica. 

La evaluación de la precisión y 
exactitud del a6todo propuesto se 
hizo utilizando la muestra patron 
de referencia del CAME aerpentinita 
SW, y las muestras patrón interno 
del Laboratorio ''Elio Trincado" de 
la Empresa de Geologia Santiago, 
laterita N4 y laterita NG. Se 
realizaron 10 determinaciones 
independientes en cada una de ellas 
a a calcul aron las medias y su 
i ntervalo de confiabilidad, 
~ tili z~ndo el estadigra~o 

t (0 , 95: 9) : 2r26. Lo~ resultados 
experiM~ntales ae preaentan en la 
tabla 2. 

Tabla 2 

error experiaental cuando 
concentración ea a6a alta. 

Sin lugar a dudas puede afiraarae. 
que loa liaitea de confiabilidad de 
laa aediaa son adecuadoa para cada 
nivel do concentración,. y adea6a 
las diferencias entre loa valorea 
proaedioa y realea son lo 
auficienteaente pequeftaa coao para 
dar una seguridad razonable de que 
los valorea experiMentales de lea 
concentraciones son lea verdaderaa. 
De aqui que pueda concluirse quo el 
método ea preciso y exacto y puede 
utilizar se para realizar la 
determinación de hierro en 
cualquier tipo de mineral 
lat.er. i tico. 

Ee paaible deterMinar el cont~nido 

de hierro presente en las loteritaa 
a cualquier nivel de concentración 

Evaluací6n de la preaici6n y exactitud del método eapect.rofotoaétrico 
con patrones de referencia <en ~ Fe> · 

·----------------------------------------------------------------------Se~pentina-SW Laterita-N4 Later~ta-K5 

-v~i~;-;;cti~---------5~20 ____________________ 19~27 ________________ 35~86 ___ _ 

Valor reol 

Error absoluto 0.02 

Error experi~entol ~ 0.03 

Al comparar los s~ror e ~ nbsoluto& 
d e ctlda mu esLr a, o n los 
intervalo& de ccnf 1abil1dad, 
de las med1as, vemos que en los 
tres caeos. la diferencia entre el 
resultado promed 1o de l oo ~n4liaia 

y el valor reaf es me no r que el 
probable error acc~dental. Esto 
s1gnifica que loa errores 
verdaderos están dentro., de loa 
limites de los errores 
experimentales. razón por la cual 
llegamos a la conclusión. de que el 
método que ~e ~nve~~iga no eat6 
afectadr 00r errores sistemAtices. 

En la tabla 2 se observa ' adem6s. 
que el error experimental aumenta 
con la concentración de hierro. 
Esto expllca a1 ae tiene presente 
que para una m1sma var1aci6n de 
absorbanc1a corresponde un mayor 
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35,96 

0,12 0,10 

:!: 0,27 0,30 

con precisiOn y exactitud 
util izun~o sl ~~todo 

espectrofoto~'tr1co con ~cid0 
aulfoaa l icil1co, s i ae realiza 
previamente una dob l e diluci6n de 
la ~ueatra, para garantizar q~e •1 
contenido de hierro esté dentro dttl. 
iniervalo 6pti~o de la curvft d~ 
calibrac:1.6n. 
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RESUMEN 

En el presente trabaJ 0 s e demuestre 
de forma teór~co ex pe!lrnental, en 
una escala de lab orator1o 
confiable, le pos i b1ll.d~d de 
alcanzar elevadas extracc1ones de 
cobal~o en la primera etapa de 
lixiviación baJo el control de la 
oxidación del Fe ( ll) a velocidades 
especificas de aire menores o 
iguales a 1,4 - 1,8 ~ /C t .m1n) 
determinando el cambio en la 
concepción del obJetivo tecnológico 
de esta operación, sie·mpre y cuando 
las composiciones de los licores se 
mantengan entre 1,5 1,7 de 
C NH3 1Cco

2 
cuando _lo C es 

alrededor de 5 mol . dm 3. NH3 t 
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ABSTRACT 

In the p resent 
theoretica .i and 

work, l ': . lS 

exper i ment a l.Jy 
preved a t a re1lable lab 
scale, the posibility of achiefing 
high cobalt ~xtract1ons 1 n the 
first leaching stage control1 1 ng 
the Fe II oxidation at 
aeration-determined speeds lower or 
equal to 1,4 1,8 ~ /Ct.m 1 nl 

determining a change in the 
conceptions of the technolog ~ cal 
ObJective of th1s operat 1 on 
providing that l1quor compos 1 t 1 ons 
range between 1 ,5-1,7 CN H ~ ' CCOz 
when CNfl ~ 1s about 5 m o 1. dm-~: 

3 
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