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Se estudia la aplicacién del método
espectrofotométrico de
determinacién de hierro con 4&cido
sulfosalicilico en la evaluacién
del contenido de este welemen an
minerales lateriticos. :

Se realiza una doble dilucién de ia
auestra, para hacer corresponder el
contenido de hierro presents en el
mineral, con 81 intervalc 4ptimo de
ia curva de calibracidn.

Sa seleccionan cinco mueatrasa
naturales, vy se les realizan
daterminaciones con el método
propuesto ¥y con el procedimiento
cldsico de valoracidn con dicromato
de potasic. Se comparan
sstadist:caments los yesultados a
través .de loas contrastes para las
varianzas 4 las aedias, -
demoatrédndose qua la técnica
inveaastigada, es fttil para el
anflisis quimico de hierro an

lateritas a nival da

concentracidn.

cualquiar

Se avalua la pracisién y exactitud
del método con muastras . patré4n de
reafexrencia obteniéndose resultados

.satisfactorios.
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APLICACION DE LA ESPECTROFOTOMETRIA AL ANALISIS GQUINICO DE HIERRO EN

Angel Fernéandez H.; C.Dr. Ana M. Cénsul 0.;

ABSTRACT

The application of the iron
determination spectrophoteometric
method with sulphosalicilic acid
to lateritic ores analysis was
studied.

Double dilution from samplaes was
necessary in order to make equal
the iron concentration in both
samples and optimun calibration
curve range.

Five natural samples wer« chosen

and determinations with this method

and clasaical bichromabometric
procedure were made. Statistical
comparations for the results, using
fischer and atudent test £
variance and =means, demostratead
that the investigated technic iz
uaaful for iron chemical analysis
in lateritss ores in whole

concentration range.

The precision and accuracy ior this
method wers evaluated with standard
reference samples and satisfactory
results were obtained.



INTRODUCCION

La aplicacién en gran escala de los

maétodos espectrofotométricos data
de 1940, fecha en que ellos
adquieren mucha importancia dentro

del andliais quimico, debido al
desarrollo de la instrumeniacién vy
la disponibilidad de buenos equipos
comerciales.

A pesar de que han transcurrido
casi SO0 afios, la cantidad de
articulos que se publica anualmente
en revistas cientificas sobre esta
técnica fisicoquimica es realmente
considerable.

La espectrofotometria ha
sobrevivido hasta nuestros dias vy
esto se debe a tres factores
fundamentales: el amplio desarrocllo
de sus bases tedricas, los éxitos
alcanzadoa en la utilizacién de
nuevos reactivos orgénicos méas
selectivos, y la matematizacién de
sus procedimientos analiticos [11.

La aplicacien de este método
inetrumental, en el anadlisis
quimico de hierro, ha alcanzado

significativos logros y eso esté
relacionado con la abundancia de
#ate elemento en la naturaleza.

n 1963 Maitea [2] resumidé los
procedimientos espectofotométricos
més conocidos hasta esa fecha para
l& determinacién de hierro . en
diferentes materiales. En su
recopilacién se observa que los
reactivos colorantes mbs usados
fueron algunos derivados de la 1,10
fenantrolina Y de la 2,2

dipiridina, as{ como el tiocianato
de potasio.
En el periodo comprendido entre

1964 y 1970 fue .le explosién de la
absorcién Atomica (3], sin embargo
ean estos afios, apareciercn en la

literatura mds de 20 nuevos
reactivos para el anélisia
espectrofotométrico de hierro;
entre los gque estén al 4
(2-piridil azo) resorcinol, el

4cido tiobarbitfrico y otros [4, 5
Yy 51.

De 1371 a 1980 se

sintesis y propiedades
de otros reactivos que puaden
usarse para el anélisis de hierro.
En ess época se utilizan el

reporta la
analiticas
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metilxilencl azul, el pirocatecol
violeta, la rodamina B; asi{ co=mo
muchos derivados mnés de ie
piridina, semicarbazonsa.
fenantrolina, hidroxiquinolina,
etc. (7, 8, 9 y 101.

En los fGltimos ailos se continuas
trabajando en esta direccién (11,
12 y 13] y de ciert: forma se han
comenzado a satudiar nuevas
aplicaciones analiticas de
reactivos ya conocidos; ejemple de
ello lo constituye la utilizacién
del nitroso R-Salt {(14] y el 4&cide
tioglicélico ([15]1.

En gran medida el emplec de todas
estas técnicas
espectrofotomsstricas, ha estado
orientado hacia la determinacién de

microconcentracionss del elemento,
esto se explica por la gran
efectividad que poseen los métodos

clésicos para el anélisis de altas

concentraciones.

trabajo se investigan laz
condiciones aexperimentales Gus
permitan realizar el anflinis
espectrofotométrico de hierroc wom
dcido sulfosalicilico en lateritsas.

En este

para todo BU intervalo G
concentraciones. Loa porcentazse
de hierro en aatos miversl e

"

oscilan, desde aproximadamenta % %
en la serpentinita dura, hasta &isc
més de 35S0 % en la laterita
ocretizada.

Parte experimental

Se ageleccionaron 59 muesatrss £
laterita cuyos contenidos de hiexr:..
abarcaron al intervalo e
concentraciones entre 10 y 50 X
Estas fueron pu’ verizadas = wuna
granulometria mencce de 0,07% ne
homogenizadas y secadas an e
estufa a 110 °‘C . La metodciogs
seguida es la que se descrilksa
continuacién.

Se pesé 1 g de la muestra en una
balanza analitica, se traspasd = i

vaso de precipitados ¥ g
adicionaron 40 nmnL de mezcla «w
&cidos (HCL : HNO, : H,0 = 10 : 1 @
1o (171. Se descompuso en i@
plancha, se disolvieron sales y se

enrasd con agua destilada en .un
volumétrico de 250 mL de capacidad.
La solucibébn se filtrd Yy del
filtrado se tomar=n 2 alicuotas:
una para la ~aalizacién dal

anélisis volumétrico con dicromato
de potasio [18' y otra pera la
determinacién a@spectrofotométrica
con &uoido sulfosalicilico [19).

Pesc: ipcién del métode volumétrico

S8 tomd una alicuota de S50 mL Y &8

trenefirid a un arlsnmeyer, sa
afladieron 10 mL de HC1 concentrado
¥ &8 llevd a la plancha hasta una

temparatura de 70 °C . Se reduis
el Fe{IlIl) a Fe(Il) con gotas da
SnCl; al S % , v se adicionaron

gotas en exceso. Se enfrié 1ia
80lucibn y se adicionaron 5 mlL de
HgCl, 81 4 % , g. @speraron S wmin v
&8 afisdieron 10 mlL de #~-ide Spaake
‘HgPO, : H,80, HCl : #,0 = 2 : =
£ 8 2 : 7 [a17vi. Se adicionaron
gotas de indicador difenilaminsz
sulicnato de ecdic si 1 Y Ee

valoré =on soliucién de KqgCr, Oy
0,025 mel/l hasta campiéd de color
de verde clarc = violetx.
Descripcién del método
sspectrofotoréirico

Con al objetive de hacer
correspondsr los ®levados
contenidos de hierro presentes en
las lateritas, con el intervalo
Sptino de la curva de calibracién,

8@ realizd lo siguiente.

De la solucién filtrada, se tomé
una alicuota de 10 mL gque fue
vertida en un volumétrico de 250 nL
que contenia 20 ml de HCLl 1:1 y se
enrasd ocon ag.s destilada. La
adicidn de Scide se hizs oon el
objetivo de mustanar o) pH de ls
solucién sufivientessnte dcido, y
asi evitar 1=« precipitacison del
hidréxide de L arro,

De esta aleimn soliucidn se
pipstearon alicuotas de 10 o 20 wmL
(segGn &l contenido de hierro en la
muestral), que se transfirieron a un
volumétrico de 100 mL ¥y s5e
afiadieron bajc constante agitacién,
S mL de cloruroc de hidroxilamina al
10 % ’ 10 mL, de &dcida
sulfosalicilico al 1¢ % y 10 mL de
NH¢OH concentrado. Se enrasd con
agua destilada 'y se midid la
densidad optica contra un blanco
con reactivos en un
espectrofotdmetro Pye Unicam SP-600
a 424 nm después de 10 min .
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Para la construccién de la curva de
calibracién se tomaron, en
volumétricos de 100 mL , diferentes
cantidadez de una solucién standard
qQue contenia 0,1 mg de Fe por mL y
w® procedid de la misme  forma que
para las nuestras. Er la figura 1
2@ obesrva ComQ se cusiple la ley de

Beer ey @l intervalo de
concentriosiones qua  se esztudia.
Los puntvsz experimentales son el
promadic de 19 resultados

independisntes,

Reeultadoz y discusién

Tadas una ds las S muestras
s@lecliokadas sa lon determinéd el
contenids de hisrro por los métodos
anves desoritos. realizéndose un
total ¢o '0 réplicas por nivel de
concentrecidbn., o  calcularon los
valuras Promedio (X Y las
varianzas L3%) pars cada
procedimients, se compararon los
resultados contenidcos en cuanto a
pPrecision y exactitud a traves de
las pruebas eatadisticas de Fischer
(F) y Student (t) respectivamente,
con un 95 X de confiabilidad en las
decisiones [20],.

En la tabla 1 se resumen los
resultados de la comparacién entre
ambos métodos. Como de puede

observar, ningfin valor experimental
de F excede el teérico. lo que
aignifica que las dos netodologias
Poseen precisiones comparscles en
todo el intervais de
concentraciones amtudg ad:

Don esvs conocinlientc, g afeotud
el cdloulo de ila estimacion
combinads de las verianzas Yy ose
realizé el contraate entre las
nediss, demcatréndone Jue no
exiatan diferencias aigniyd icativae
entre lcoe procedimientos ‘vea la

tabla 1.

La aceptacién de 1a hipotesis de

igualded entre laa medias sirve
para concluir que el metodo
espectrofotométrico aqui descrito,

es atil para el analisis gquimico de
hierro en mineral lateritico a
cualquier nivel de concentracién,
¥Ya que conduce a los mismos
resultados que se obtienen cuando
se utiliza el método clasico de

valoracién con dicromato de potas.inc
6 17 %



. 0,40

0,20

7 + ¥ v Y Y T e
0,2 0.4 0,8 mg de Fe
Figura 1 Grafico de calibracién para el hierro en el
intervalo de trabajo
Tabla 1 Resultados de la comparacién estadiatica entre loa métodos
analiticos (en % Fe

“Nuestra T ;ciunétricosi Esp;ﬁtrofotongggico ""EEEEEIQQSES—
110,32 0,015 10,27 0,015 1,00 0,41
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

e e S T Tt S S

t 0,95 ; 18 = 2,10
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i.os resultados obtenidos demuestran
que la variante experimental de
afectuar una doble dilucién de la
nuestra, para utilizar el intervalo
6ptimo de la curva de calibracién,
es correcta porgque no introduce
errores que afectan la calidad de
la determinacién analitica.

La evaluacién de 1la
exactitud del método propuesto se
hizo utilizando la mueatra patrén
de referencia del CAME serpentinita
SW, y las muestras patrédn interno
del Laboratorio "Elio Trincado™ de
la Empresa de Geologia Santiago,
laterita N4 y laterita N6. Se
realizaron 10 determinaciones
independientes en cada una de ellas

precisiédn vy

s& caloularon lias pedias vy au
intervalo de confiabilidad,
il izsndo =3 estadigraio

t €0,95: 9 = 2,26, Los resultadas
experimentales se preaentan en ls
tabla 2.

Tabla 2

error experimental cuando la
concentracién es més alta.

Sin lugar a dudas puede afirmarse,
que los limites de confiabilidad de
las medias ason adecuadoes para cada
nivel de concentracién, y ademés
las diferencias entre los valores
promedios Yy reales aon lo
suficientemente pequefias como para
dar una seguridad razonable de que
los valores experimentales de las
concentraciones son las verdaderas.
De aqui gque pueda concluirse que el
método ez preciso y exacto y puede

utilizarse para realizar la
determinacidén de hierro an
cualguier tipo de mineral

ilateritico.
LLNCLUSTON
Fa posible deternminar &l contenido

de hierro presente &n las lateritas
& cualquier nivel de concentracién

Evaluacion de la preaicién y exactitud del mé@todc eapectrofotométrico
con patrones de referencia (en % Fe)

e . o . . o . e . e et e S T, S B i o e . i T i Rt S ) i . i S i S o o i Y o . St i i i o e i i .

Valor medio 5,20
Yalor real 5,18
Error abscluto 0,02

Al comparar los srrores absoluios
fal’s cada muesira, g laos
intervalos de conf:abiladad,
de las medias, vemnos ygus en  Llos
trea casos, la diferencia entra el
resultado promed:io de lon &anélisis

y &l valor real es mencr que el

probable error accidental. Esto
significa que los errores
verdaderos esté&n dentro. de los
limites de los errores
axperimentales, razén por la cual

llegamos a la conclusibén, de que el
método que se investiga no esté
afectade por errores sisteméticos.

ademés,
aumenta

En la tabla 2 se observa
cque el error experimental
con la concentraciédn de hierro.
Esto explica =1 se tiene presente
gue para una misma variacién de
absorbancia corresponde un mayor
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19,27 35,86
19,39 35,96
= 0,12 = 0,10
S 0,27 + 0,30
TOn preciseidn v exactitud
utilizando al n&todo
espectroiotométrico con Acidu
sulfoaaiicilico, ai za realiza

previamente una doble dilucibén de
la muestra, para garantizar que @l
contenido de hierro esté dentro dal
intervalo &ptimo de la curvs de
calibracaidn.
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INFLUENCIA DEL REGIMEN DE AEREACION SOBRE LAS EXTRACCIONES DE COBALTO EN

i.& PRIHERA ETAPA DF
NEDUCIDGS DE NIQUER..

LIXIVIACION CARBONATO-AMONTACAL

Ing. Antonio Chang C.; 1Instituto
Drobojotov Grigori N.

Rodriguez; Ing. Armin Marifio

RESUMEN

En el presente trars | se demuestra
de forma teér:i:mu wxperimental, en
una escala de laporatorio
confiable, la soSibilidad de
alcanzar elevadas extracciones de
cobalto en la primera etapa de

lixiviacién bajo ! control de la
oxidacién del Fe(II} a velocidades
sspecificas de aire mencres e}
iguales a 1,4 - 1,8 mw /(t.min) i
determinando el cambio en la
concepcidn del objetivo tecnolégico
de esta operacién, siempre y cuando
las composiciones de los licores se

mantengan entre 1,5 - 1:7 de
C NHs /CCDZ Cuando la C es
alrededor de S mol.dﬁs. Nuat
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ABSTRACT

In the preszent work, it 1s
theoreticsa; and experimentalily
proved at a reilable lab
sgule, the posibility of achiefing
high cobalt extractions 1in the
first leaching stage controlling
the Fe Il oxidation at

aeration-determined speeds lower or

equal to 1,4 - 1,8 w /¢t mins

determining a change in thé
conceptions of the technological
objective of this operétlon
providing that iiquor compositiocns
range between 1,5-1,7 CNH, /Cca,

when LN" 18 ahout 5 mol.dmd_
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