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RESUMEN

En el presente trabajo se proponen tres métodos de
determinacidn de hierro en minersl later{tico, basados

en la valoracidn del mismo volumétricamente con EDTA,
utilizando Tiron como indicador, potenciométricamente con
EDTA y potenciométricemente con dicromato de potasio.

Los métodos propuestos fueron eplicados a muestras de
mineral later{tico y los resultados fueron comparados
entre ellos y con los resultados de la valoracion usual

de Fe(II), usando dicromato de potasio y difenilamine sul-
fonato de sodio como indicadores, a traves del analisis

de dispersién simple, No se encontraron diferenclas sig-
nificativas entre las medidas obtenides por los métodos
antes mencionados.
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NEW METHODS FOR TRON DETERMINATION
IN LATERITIC MINERAL

ABSTRACT

This work suggests three methods for iron determination
in latheritic mineral, All of them are based on its
valuation-volumetrically with EDTA, using Tyron as indi-
cators potentiometrically with EDTA and potentiometrically
with potassium diachromate,

The methods suggested were applied to samples of latheri-
tic mineral and the results were compared, not only among
them but also with those derived from the usual valuation
o Fe(II), using potassium diachromate and diphenilamine
sodium sulphonate as indicator, trough the simple digper-
sion analysis,

No meaningful differences were found among the results
derived from the above mentioned methods,
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INTRODUCCION

Es conocido que gran parte de los analisis de concentra-

cionea relativamente altas de hierro en diferentes mate-

rinles se realizen en nuestro pafs utilizendo uno de los
métodos cldsicos, la determinacion de Fe(II) mediante la

valoracion con dicromato de potagio utilizando difenila=-

mina sulfonato de sodio como indicador[1].

BEste método, a pesar de sus excelentes resultados pre-
senta los inconvenientes relacionados con la necesidad de
reducir el Fe(III) a Fe(II) y de eliminar el exceso de
reductor antes de la valoracidn. Este paso intermedio .
alarga el tiempo de analisis ¥ lo encarece por el uso de
reactivos de elevado costo.

Una solucion mas racional es la determinacion directa del
hierro sin necesidad de que se encuentre totalmente en su
estado de oxidacion (II), lo cual elimina las dificulta-
des antes mencionadas y disminuye el costo del analisis,
Esto puede lograrse utlilizando como valorante el EDTA,
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Este tipo de valoracion por formecion de complejo de
hierro con EDTA es ampliamente conoclida, sobre todo la
variante que utiliza dcido sulfosalicf{lico como indicador
visual; sin embargo, la dificultad que se presgenta en
algunos casos en la spreciacion del punto final de la
valoracion hace que esta veriante no presente siempre una
aplicacion exitosa.

El Tiron, sal disddica del acido 3-5 pirocatecoldisulfé—
nico, ha sido propuesto como indicador para este tipo de
valoracion [2] Ya que el mismo forma con el hierro, a pH
relativamente acido, un complejo azul verdoso de compo=

sicidn Fe: Tiron de I:I, el cual es de menor estabilidad
que el complejo del hierro con el EDTA en ese intervalo

de pH,

La valoracion con EDTA brinda ademss la ventaja‘de dig=-
minuir al mfnimo la posibilidad de interferencias, ya

que la determinacion se realize en un intervalo de acidez
de 2 a 3, donde la estabilidad de otros complejos del
EDTA con iones metalicos es mucho menor [3].

. Las vaeloraciones potenciométricas dependen de la medicidn
del cambio de potencial de un electrode indicador sumer—
gido en 1ls solucién, que se valora a medida que se aflade
el reactivo. Los métodos potenciométricos automiticos
son de gran utilidad ya que permiten minimizar los erro-
res accidentales e indeterminados, a la vez que eliminan
la dependencia de la exactitud Yy precision de la valora-
cidn de la habilidad normal y la experiencia del opera-
dor,.

Existen dos tipos de métodos automdticos, uno que regis-

tra automdticamente el potencial del electrodo indicador,
como funcién del volumen del valorante y que asume como
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punto final el punto de inflexidn de la curva sigmoides
¥y el otro que se considera mas satisfactorio, en el cual
le salida del valorante se detiene cuando el potencial
del electrodo indicador alcanza el potenclal correspon-
diente al punto de equivalencia. Esto se logra conec-
tando la celda de valoracion a un potenciémetro que
permite establecer previamente el potencial del punto de
equivalencia. El encargado de sefialar el momento en gue
se alcanza el potencisl es un relay que cierra la llave
magnética de la bureta. El reactivo valorante se aflade,
de forma automética, en incrementos mas pequefios a medida
que el potencial se va acercando al valor del punto de
equivalencia, y de esta forma se evitan los errores que
provienen de la lentitud de la reaccidn en las cercanfas
de dicho punto.

La aplicacion practica mas importante de los instrumentos
de valoracion automatica [4] es en las determinaciones
potenniomﬁtrioaa de andlisis de control, donde el requl~-
gito fundamental es la velocldad, la cual debe tener una
precision y exactitud exepcionalas.

MATERTALES Y METODOS
RBACTIVOS Y SOLUCIONES

Los reactivos utilizados en nuestro trabajo son de la
calidad ansl{tica adeouadﬁ, ¥ las soluciones fueron pre-
paradas utilizando agua destilada de una calidad de
400—600 k. ;

Las soluciones empleadas fueron las siguientes:

- Solucion de EDTA 0,0180 M.
- Mezcla de acidos clorhfdrico + nitrico.
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A un volumen de 250 ml de HCl concentrado se le afiaden
25 ml de egua destilada,

- Solucion reguladora (buffer) acetato-acetico.

Disuelva 50 g de acetato de sodio con unos 150 ml de agua
destilada y afiada a la solucion 35 ml de acido acéticos.
Diluya 1 000 ml con agua destilada y homogenice,

- Solucion indicadora de Tiron.
Solucion acuosa de Tiron al 2 %L
Acido clorhfdrico (1:1).

Se mezcla el acido clorhfdrico concentrado con igual volu~
men de agua degtilada.

- Mezcla de 150 ml de acido sulfirico concentrado con
150 ml de acido fosforico y se lleva a 1 000 ml con
agua destilada.

~ Solucidn de cloruro estannoso.

Disuelva en caliente 50 g de cloruro estannoso con 380 ml
de acido clorhfdrico concentrado, Enfrfe ¥ diluya con
agua destilada hasta un volumen de 1 000 ml .

- Solucidn de cloruro mercurico.

Disuelva 44,2 g de cloruro mercurico con agua destilada
en caliente, enfrfe y diluya hasta un volumen de 1 000 ml .

= Difenilamina sulfonato de sodio.

Se disuelven 0,2 g de difenilamina sulfonato de sodio en
100 ml de agua destilada. Se guardan en un frasco ambar.

- Solucion de dicromato de potasio 0,0358 N.
- Solucion de dicromato de potasio 0,0179 N.
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ESTANDART ZACION

Las soluciones de EDTA y dicromato de potasio fueron
egtandarizadas utilizando sulfato ferroso amonico hexahi-
dratado y sus concentraciones ajustadas hasta lograr las
reportadas, I

EQUIPOS

Las valoraciones potenciométricas fueron realizadas utili-
zando 'un titr{metro Methrom-Herisaw de fabricacion .suiza
compuesto por un pH-metro 5-512, una bureta automstica
Dosimat E 415, y un generador de impulsos Impulsomat E-=473.
Los electrodos utilizados fueron un alambre de platino

como electrodo indicador, y uno de plata-cloruro de plata
como referencia. La agitaoidon se realizo con un agitador
magnético,.

METODOS

Los métodos utilizados en este trabajo para determinar las
concentraciones de hierro fueron: método voluméirico con
dicromato de potasio, método potenciométrioo semiautomatico
con dicromato de potasio, método volumétrico con EDTA y
potenciométrico semlautomatico con EDTA, En todos estos
métodos el procedimiento inicial de muestra y disolucidn
es el mismo, Se hace necesario aclarar que este procedi-
miento se realiza con el objetivo de determinar en la
misma disolucion los contenidos de anuel, cobalto ¥
hierro y por tanto el mismo no debe ser alterado; ademéﬂ,
la normalidad y la molaridad de las soluciones valorantes,
as{ como las alfcuotas utilizadas tienen el objetivo de
lograr un factor igual a la unidad, para que de esta forma
el por ciento de hierro contenido en la muestra sea igual
al volumen consumido de solucion valorante,
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Para todos los métodos son comunes las siguientes opera-
ciones y tratamientos.

-~ Peso 1,0000 = 0,0002 g de 1la muestra y transferirlo
cuantitativamente a un beaker de 250 ml ,

- Afiadir 40 ml de la mezcla acidos clorhfdrico + nftrico.

-~ Cubrir con un vidrio reloj y evaporar la solucidn por
ebullicion en una plancha eldctrica hasta 3 ml aproxima-
damentea.

= Retirar del calor y dejar enfriar.

~ Lavar el vidrio reloj y las paredes del beaker con
20-25 ml de agua destilada.

- Transferir cuantitativamente a un volumétrico de 250 ml
Enrasar y homogenizar.

= Filtrar, a traves de papel de filtro de porosidad media,
recibiendo el filtrado en un beaker de 250 ml de capa=-
bidad, utilizando las primeras porciones del filtrado
para endulzar.

METODO VOLUMETRICO CON DICROMATO DE POTASIO

Se toma una alfcuota de 50 ml y se transfiere a un erlen-
meyer de 250 ml de capecidad.

Se afiaden 10 ml de acido clorhidrico 1:1 ¥ se calienta
hasta que comience la ebulliocicn.

Se afiade gota & gota y agitando, solucidn de cloruro
estannoso hasta que desaparezca el color amarillo del clo-
ruro térrino, ¥ se agregan 2 o 3 gotas en excesoj; luego

ge enfr{a.

Se afiaden 40 o 50 ml de agua destilada, 10 ml ‘de selucidn
de cloruro mercurico; se agita y se deja reposar de 3 a 5
minutos; se agregan 15 ml de la mezcla de acido sulfue
rico + foaforico y 4 o 5 gotas del indicador difenilamina
'"_sulronato de sodlo.
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Se valora con solucién de dicromato de potasio 0,0358 N
con una bureta de 50 ml hasta que el indicador se incline
hacia la coloracidn violeta intenso.

El por ciento de hierro se calcula segin la formula
siguiente:

%Fe - YoN. 5,585

METODO POTENCIOMETRICO SEMIAUTOMATICO
CON DICROMATO DE POTASIO

Se toma wma alicuota de 25 ml y se. transfiere a yn erlen-
meyer de 250 ml ,

Se afladen 10 ml de acido clorhfdrico 1:1 y se calienta
hasta que comience la ebullicicdn.

Se afiade gota a gota y agitando, solucidn de clorure
estannoso hasta que desaparezda el color amarillo; se
agregan 2 o 3 gotas en exceso y se enfria.

Se afladen 5 ml de solucidn de cloruro mercurico, se agita
y se deja reposar de 3 a 5 minutos; e agregan 5 ml de la
mezcla de scidos sulfirico + fosforico y se transfiere
cuantitativamente a un beaker de 250 ml de capacidad, con
mos 40-50 ml de ague destilada.

Valore automaticamente con solucidn de dicromato de pota-
sio 0,0179 N hasta el potencial del punto final, K1
calculo se realiza por la formula del ep{grafe anterior.

METODQ VOLUMETRICO CON EDTA

Se toma una alfcuota de 25 ml y se transfiere a un erlen=-
meyer de 250 ml de capacidad.
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Se aumenta el volumen con 25 ml de agua destilada y se
ajusta el pH entre 2-3 con el buffer acetato-acetico.

Se afiaden 3 o 4 gotas de la solucion indicadora de Tiron,
¥y se valora con una golucion de EDTA con wna bureta.de

50 ml hasta que se produzeca el viraje del indicador hacia
el amarillo brillante.

El por ciento de hierro se calcula por la formula antes
gefiglada.

METODO POTENCIOMETRICO SEMIAUTOMATICO CON EDTA

Tome una alfcuota de 25 ml ¥y transfiera esta a un beaker
de 250 ml de capacidad. '

Aumente el volumen con 25 ml de agua destilada y ajuste
el pH entre 2-3 con la solucion buffer acetato-acético.

Se valora automiticamente con solucidn de EDTA hasta el
_potencial del punto final.

El calculo se realiza por la formula anteriormente presen-
tada.

RESULTADOS EXPERIMENTALES Y DISCUSION

OPTTMIZACION DE LAS CONDICIONES

Se realizaron diversos experimentos previos, con el obje=
tivo de optimizar las condiciones de la valoracién con
EDTA referente al buffer s emplear y al intervalo de pH
adecusdo cuando se utiliza la solucion acuosa de Tiron
como indicador, encontrandose que el buffer adecuado es
el acetato-acético y el intervalo de pH adecuado es de
2-3-
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Cuando la valoracion se efectia en estas condiciones se
observa un cambio bien definido a amarillo brillante al
alcanzar el punto de egquivalencia. BEste cambio se pro=-
duce con solo unas pocas gotas del valorante (2 o 3) ¥
ademas puede detectarse por el operador cuando se esta
acercando al punto de equivalencia, lo cual permite una
mayor reproducibilidad de la operaoian.

Con el objetivo de realizar une comparacion entre el
método volumétrico con dicromato de potasio y el método
volumétrico con EDTA, para determinar si entre ambos exis-
t{an diferencias gignificatives, se seleccionaron cuatro
muestras minerales, las cuales fueron analizadas quintu-
plicadamente de forma parslels por ambos métodos y los
resultados evaluados en cuanto a precision y exactitud
por medio de un andlisis de dispersion simple, no encon-
trandose diferencias significativas para un nivel de sig-
nificacion de un 95 %, Segin la Tabla de Fisher,

F (953;434) = 6,39 y T (95;8) = 2,31,

Los resultados expresados en por ciento de hierro se pre-
gentan a continuacion.

TABLA 1. Resultados de la muestra
mineral A. ’

N

Rosada [X2%%2%7 Epma  pis.

1 37t1 37:1 ' 0.0
2 37,2 37,2 0,0
3 37,0 37,2 = 0,2
4 37,1 37,3 = 0,2
5 37,4 37,2 + 0,2
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TABLA 2, Resultados de la muesira

mineral B.
Pesads 27207
1 38,5
2 38,4
3 38,6
4 38,4
5 38,5

TABLA 3., Resultados de la muestra

mineral C.
Pesads [ 2%2%7
1 41,6
2 41,2
3 41,4
4 41,5
5 41,2

TABLA 4. Resultados de la muestra

mineral D.

ega

Vi W o=

K,Crp0q
44,8
44,6

4444
44,6
44,5

EDTA

38,4
38,4
38,8
38,6
38,4

EDTA

41,8 |

41,3
41,2
41,2
41,4

EDTA

4,9
44,2
44,4
44,2
44,7

s

Dif.

+ 0,1

0,0
= 08
- 0,2
+ 0,1

Dif.

- 0,2
- 0,1
+ 0,2
+ 0,3
- 0,2

Dif.

- 0,1
S 0.4

0,0
+ 0,4
- 0,2

TABLA 5., Estad{grafos de comparacion,

Muegtra E it
1 4,6 0,48
2 4,6 0,41
3 1,49 0,00
4 4,4 0,58

Puede observarse que en todos los casos los valores de los
estadigrafos celculados son menores que los reportados en
las tablas y que por tanto no exlsten diferencias signi-
ficativas entre los métodos, lo cual posibilita el estudio
evaluativo posterior, més detsllado y riguroso.

APLICACION DE LOS METODOS PROPUESTOS A MUESTRAS
DE LATERITAS Y COMPARAGCION DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS

Para el desarrollo de esta parte del trabajo fueron selec-
cionadas 12 muestras de mineral later{tico con
concentraciones verisbles de hierro desde 6 hasta 47 %,

lo cual cubre el intervalo t{pico de concentracion,

Lag muestras fueron analizadas por quintuplicado de forma
paralela en todos los casos. Diez de estas muesiras fue-
ron analizadas utilizando los siguientes métodos: volumé-
tricemente con EDTA, volumétricamente con dicromato de
potasio y potenciométricamente con dicromato de potasio.
Los resultados obtenidos fueron evaluados estad{sticamente
utilizando el andlisis de diSpersién'simple para determi-
nar gi no existen diferencias significativas entre los
medios comparados y el error casual de los métodos. Las
dos muegtras restantes fueron anslizadas igualmente por
quintuplicado empleando los tres métodos anteriormente
nombrados, ¥ ademds el método potenciométrico con EDTA,

giendo evaluados los resultados por el miamo nétodo ¥y con
idéntico objetivos
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Segﬁn 1le metodologia estad{stica, los astad{grafos de

comparacion calculados deben ser menores que los teoricos TABLA 7. Resultados expresados en por
para poder afirmar que no existen diferencias significa- ) ciento de Fe de la muestra 2,
tivas. En este caso, se utiliza el estad{grafo X2 de la Tedt Vdicrom " Patasen
distribucion Chi-cuadrada para evaluar la no existencia e =keloh
de diferentes significetivos para el error casual de los 741 Ts4 742
métodos ¥y el eatadfgrafo F para las medias comparadas. 714 Ts2 Ts
: 7'6 Ts7 7'3

Ts6 T4 T4

Ts1 Ts17 Ts5
Para el caso de las diez muestras analizadas por los tres X 753 Tr4 T3

métodos X2(95; 2) = 5,99 y F(99; 23 12) = 6493 ¥ en el
cago de las dos muestras enalizadas por los cuatro méto-
dos X2(95; 3) = 7,81 y F(99; 3; 16) = 5,29.

TABLA 8, Resultados expresados en po
ciento aa Fe de la muﬁgtra 3. pox

Yedta Vdicrom Pdicrom
A continuacion se muestran los resultados obtenidos para 8,6 8,6 8,9
las 10 muestras de mineral laterf{tico por los tres métodos. 8,0 8,6 ' 8,3
' 8'5 8'6 8'6
8’5 8!4 8'4
8,3 8,8 8,4
I 8,3 8,6 8,5
TABLA 6, Resultagos expresados en por
clento de Fe de la muestra 1. TABLA 9, Resultados expresados en por
Vedta  Vdicrom . Rdicrom clento de Fe de la muestra 4.
648 649 6,8 Vedta Yaicrom Pdicrom
6,6 6,7 6,7
6 6 6,6 23,6 22,8 22,9
e ol v 22,6 22,7 23,0
6y4 6,7 6,8 y 3
6. 5' 6.8 22,2 22,9 22,8
»5 o7 ’ 23,1 22,6 22
T 65 657 6,7 ’ ¢ ¥
: 23,3 23,2 23,1

X 22,9 22,8 22,8
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TABLA 10, Resultados expresados en poxr
ciento de Fe de la muestra 5,

Vedta

25,3
25,6
25,6
25,5
25,6
X 25,5

TABLA 11,
ciento de

Vedta

30,6
30,1
31,6
31,6
32,1
e

TABLA 12.
" ciento de

Vedta

34,6
33,3
34,6
34,4
33,8
T 3441

Vdicrom

25,8
25,8
25,8
26,2
25,9
25,9

Vdierom

31,0
30,9
30,7
30,7
30,7
30,8

© Vdicrom

34,3
3355
33,8
33,6
33,5
33,7

Pdicrom
25,7
26,0
26,0
25,5
25,7
2547

Resultados expresados en por
Fe de la muestra 6

Pdicrom

31,8
31,4
31,8
31,1
31,3
31,5

Resultados ezxpresados en por
Fe de la muestra 7.

Pdicrom

34,3

34,1
33,7
33,6
33,7
33,9

= |

Vedta

35,6
3545

. 35,6

35,7
3541
35,5

TABLA 14,
ciento de

Vedta

36,6
36,3
37,1
3646
36,0
36,5

TABLA 15,

Yedta
47,2
47,0
47,2
4741
46,9
47,0

TABLA 13, Resultados ex
ciento de Pe de la mues

Vdicrom

35,1

35,6
35,4
35,3

35,1
35,3

36,0
36,6
36,6
36,4
37,3
36,6

v
46,7

Resultados expresados
ciento de Fe de la muestra 10.

om

47,0

47,1
46,3
47,3
46,9

presados en por
tra 8,

Pdicvrom

36,1
35,5
35,1
35,4
35,6
35,5

Resultados expresados en por
Fe de la muestra 9. :

Vdicronm

Pdicron

37,3
36,9
36,8
37'5
36,7
37,0

en por

Pdicrom

4745
46,9
4649
47,3
47,2



TABLA 16, Bestad{grafos de comparacién.

Muestrs o E
1 1,60 4,15
2 0,83 0,93
3 1,24 1,33
4 4,51 0,15
5 1,63 5,87
6 3,61 1473
7 1,98 1,15
8 1,39 1,06
9 0,63 3,45
10 4,04 1,45

Se puede afirmar que no existen diferencias significati-
vas para el error casusl de los métodos, ni para las
medias comparadas de los diferentes niveles de concen=-
tracion.

Seguidamente fueron analizadas las dos muestras restantes
por -los métodos volumétricos ¥y potenciométricos con EDTA
y dicromato de potasio respecti_yamante, ¢uyos resultados
se presentan a continuscion.

TABLA 17. Resultados expresados en por
ciento de Fe de la muestra 11.

Vedta  Vdicrom  Pdicyom  Redta
23,2 23,2 24,2 22,1
22,6 23,0 23,9 22,6
23,6 22,9 23,3 22,4
23,6 23,2 23,3 23,4
23,6 23,1 23,3 23,2
X 23,3 23,0 23,6 22,7
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TABLA 18. Resultadoe expresados en por
clento de Fe de la muéstra 12,

Vedta Vdicr Pdicrom Pedta
46,2 45,8 45,9 46,7
46,2 46!3 45!5 45!4
47,2 46,1 45,2 45,7
46,7 46,4 45,6 45,7
47,7 46,3 45,4 46,3
X 46,8 46,2 45,5 46,0

TABLA 19, Estad{grafos de comparacion.

Muegtra ;E F
1 6,99 2,32
12 1,19 5,15

Se puede afirmar que no existen diferencias significati-
vas en el error casusl de los métodos, as{ como para las
medidas comparadase

OPTIMIZACION DE VOLUMEN DE SOLUCION
BUFFER A ANADIR EN EL METODO
VOLUKETRICO CON EDTA

Esta optimizacion se realiza con el objetivo de adecuar
el método volumétrico de determinacion de Fe en mineral
later{tico a las exigencias de los métodos de rutina, en

los cuales es necesario normar cada una de las adiciones
de reactivos a un volumen fijo.

Para la cumplimentacidon de este objetivo se seleccionaron
6 muestras de minerales que abarcan los intervalos de
concentraciones t{picaa, as{ como también una muestra de
mineral reducido y otra de mineral reducido y lixiviado.
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Estas mueétraa fueron analizadas previamente por el
metodo volumetrico con dicromato de potasio y se obtuvie-
ron los siguientes resultados: 4,63 12,93 36,05 41,03
50,0; 41,1 y 50,2, respectivamente, para cada una de las

muestras.

Se determind que el volumen optimo de solucion buifer que
ge ha de afiadir es de 10 ml y que variaciones de = 1 ml
no alteran signifiecativemente el resultado., on la tabla
las seis primeras muestras corresponden a las muestras

de mineral laterftico, la muestra 8 a mineral reducido ¥
la 7 a mineral reducido ¥ lixﬁviado.

TABLA 20. Resultados de la opEim;zacién del volumen de
solucion buffer que hay que afiadiT.

Muegtras

ml de l
buffer 1 2 3 4 5 6 7 8

8 4ea1 12,2 26,3 35,1 40,5 49,2 40,6 50,0
9 445 '12!6 26,8 35,8 41,1 — 50,2 - 41,2 50,2
10 4,6 12,8 26,9 36,0 41 s1 50,1 41,1 50,3
11 4,6 12,9 27,1 36,0 40,9 50,0 41,2 50,5
12 4,8 13,7 27,4 36,8 41,8 50,8 41,8 51,43

Esta optimiéaci5n permite que el analisis volumétrico ?on
BDTA ses aun mas répido y sencilloy lo cual lo hace ido-
neo para los analisis de rutina en los 1gboratorioa de
miner{a, en concordancia con los requerimientos de preci=
gion y exactitud establecidos.

Bl método de rutina propuesto serfa como se describe

.
a continuacions

- Pese 1,0000 £ 0,0002 g de la muestra.
" = Transfiera cuantitativamente a un heaker de 250 ml .
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- Afiada 40 ml de la mezcla de acidos clorhidrico + nftrico.

-~ Cubra con un vidrio reloj y lleve sobre una planchsa
hasta unos 3 ml por ebullicidn,

~ Retire del calor y deje enfriar.

- Lave el vidrio reloj y las paredes del beaker con unos
25 ml de sgua degtilada.

- Transfiera cuentitativamente a un volumétrico de 250 ml
de capacidad, enrase y homogenice. _

= Filtre a traves de papel filtro de porosidad media,
recibiendo el filtrado en un beaker de 250 ml de capa-
cidad, utilizando las primeras porciones del filtrado
para endulzar.

- Tome une alfcuota de 25 ml, transfiera a un erlenmeyer
de 250 de capacidad y aumente el volumen con unos 25 ml
de agua destilada,

- Afiada 10 ml del buffer acetato-acético.

- Afiada 3 o 4 gotas de la golucion indicadora de Tiron.

- Valore con solucion de EDTA 0,0180 M hasta viraje a |
amarillo brillante., Bl por ciento de hierro es igual
a los ml consumidos en la valoracion.

CALCULO DE LA REPETIBILIDAD DEL METODQ
VOLUMETRICO CON EDTA

La repetibilidad fue calculada en cada uno de los inter-
valos de concentracion tipicos de mineral later{tico y
en fase de procesamiento. Para cumplimentar este punto,
cada una de lasg muestras fue pesada siete veces y valo-
rada por triplicado, por el método de rutina propuesto,
para calcular ls repetibilidad sobre la base del reco-
1rrido Rye



TABLA 23, Resultados experimentales de la

muestra no. en por cient .
TABLA 21, Resultados experimentales de la ? P SRR GRS

muestra no. 1 en por ciento de’Fe. : afcuota
Alfcuota I Pesada 1 2 3 Ry
Pesada 1 2 3 Ry 1 27,1 27,3 27,0 0,3
1 446 4,7 4,7 0,1 2 26,8 27,0 26,9 0,2
2 4,6 4,8 4,7 0,2 3 37,0 26,9 26,8 0,2
'3 4,6 4,6 4,8 0,2 4 26,8 26,5 26,4 0,4
4 445 4,7 447 0,2 5 26,8 27,0 26,8 0,5
5 4,5 4,7 4,6 0,2 6 27,1 26,5 27,2 0,7
6 4,6 4,6 4,7 0,1 7 26,8 27,0 26,8 0,2
T 4,7 4,7 4,7 0,0

TABLA 24, Resultados experimentales de la
TABLA 22. Resultados experimentales de la . muestra no. 4 en por ciento de Fe,
muestra no. 2 en por ciento de Fe. 2
Alicuota

_ ..klfcuota Pesada 1 2 3 R
Pesada 1 2 3 Ry : :
35,8 35,5 35,6 0,3
35,4 35,8 36,0 0,6
35,8 36,3 36,0 0,5
36,4 36,0 35,5 0,5
35,8 36,1 35,8 0,3
35,9 36,0 36,1 0,2
35,8 36,1 35,8 0,3

13,0 13,3 13,0 0,3
12,7 12,8 12,8 0,1
12,7 12,6 12,7 0,1
13,1 13,0 12,7 0,4
13,0 12,8 12,9 0,2
12,9 12,8 13,0 0,2
12,2 12,8 12,9 0,4

-~ A W =
N O D=



ﬁtgg%r§5aoﬁeguizaggg giggitmggtgées 6a = TABLA 27. Resultados experimentales de la
' * * muestra no. 7 en por ciento de Fe.

A1fcuota Alfcuota
Pesada 1 2 3 Ry Pesada 1 2 3 Ry
1 41,2 40,9 41,1 0,3
2 a0 s a6 o 2. #0 M e o
3 40,7 40,9 40,9 0,2 3 30,7 40,9 40,9 0,2
4 41,3 40,8 41,1 0,5 4 41,3 40,8 41,1 0,5
5 41,0 40,9 40,9 0,2 5 41,0 40,9 40,9 0,2
6 40,9 40,8 40,9 0,1 6 40,9 40,8 40,9 0,1
7 $a1" A0E #ler o - 7 41,1 40,8 41,3 0,5
TABLA 26, Resultados experimentales de la
muestra no. 6 en por ciento de Fe. TABLA 28, Resultados experimentales de la
muestre no. 8 en por ciento de Fe,
A1fcuota
Pesada 1 2 3 Ri Al{cuota
Pesada 1 2 3 Ry
1 49,5 49,8 49,7 0,3
2 50,0 50,1 50,3 0,3 1 49,5 49,8 49,7 0,3
3 49,7 50,3 50,0 0,6 2 50,0 50,3 50,3 0,3
4 49,7 50,0 49,8 0,3 3 49,7 50,3 50,0 0,6
5 49,5 50,3 50,1 0,8 4 49,7 50,0 49,8 0,3
6 50,0 50,0 50,0 0,0 G 49,5 50,3 50,1 0,8
7 49,9 49,8 49,9 0,1 6 50,0 50,0 50,0 0,0
T 49,9 49,8 49,9 0,1



 TABLA 29: Comparacion de las repetibilidades.

Nivel de ., Tipo de Rt Rt
concentracion muestra Vdicrom Vedta
10 % Mineral 0,4 0,2
10-20 % Mineral 0,5 0,4
20=30 % Mineral 0,6 0,6
30-40 % Mineral 0,6 0,6
40-50 % Mineral 047 0,6
50 % Mineral 0,9 0,6
40=50 % Mineral reducido
; lixiviado 0,6 0,4
40-50 % Mineral reducido
lixiviado 0,6 0,5

Puede apreciarse en la tabla anterior que las repetibili-
dades obtenidas por el método volumétrico con EDTA en
todos los niveles de concentracion ¥ tipos de muestra son
menores e iguales que las determinadas en trabajos ante=-
riores para el método volumétrico con dicromato de pota-
gio. Esto nos permite afirmar que el método puede ger
aplicado sin que por ello tengan que ser variados los
intervalos de confianza fijados para el control de calidad.

EVALUACION ECONOMICA

La evaluacion econdmica se realiza comperativamente entre
el método de rutina propuesto, determinacidn volumétrica
con EDTA y Tiron como indicador, con el método actual de
determinacidn volumétrica con dieromato de potasio sobre
la base del costo de los reactivos consumidos en la valoe

racion de 1 000 muestras, con un contenido promedio de um
40 % de hierro,
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Vdicrom Vedta

Hy80, 2,31 CH,C00 Na 500 g
HyP0, 243 3 CH,C00 H 350 ml
HC1 5s4 1 Indicador 10 g
Hg Cl, 440 g EDTA 240 g
SnCl, 50 g
K,0r,0, 70 g

Indicador 1h

El costo de log reactivos consumidos por el método volu-

métrico con dicromato de potasio es de $ 80,08 y el
método volumetrico con EDTA es de $ 34,21, lo cual demues-
tra la ventaja de este Wltimo.

CONCLUSIONES

Se compararon los resultades obtenidos en la determina-
cion de hierro en las muestras de mineral lateritico
seleccionadas, con los métodos volumétricoa. as{ como por
valoracion potenciométrica con ambos agentes valorantes,
aplicando el analisis de disperaién gimple, sin encon-
trarse diferencias significativas entre las medias.

Se elaboro un método volumétrico ‘con EDTA de determinacion
de hierro en mineral laterftico utilizando Tiron como
indicador, que responde & las exigencias de los métodos

de rutina.

Se elaboraron los metodos potenciomﬁtr{cos semiautomati-
cos de determinacion volumétrica de hierro en mineral
later{tico con dicromato de potasio y con EDTA como agen-
tes valorantes,
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Fue calculada la repetibilided del método de rutina pro- © REVISTA MINERIA Y GEOLOGIA, CUBA
puesto, determinacidn volumétrica de hierro con EDTA y

Tiron como indicador, para los diferentes niveles de con- CDU: 621.311:621.314/ 316.3 (729.16)

centracion de muestras de mineral laterf{tico y en fase de

procesamiento, no encontrandose diferencias glznificativas

con las correspondientes con el método volumétrico con

dieromato de potasio. OPTIMIZ_AC‘ON DE LA COMPENSACION

Queda demostrada la posibilidad de automatizar las valo-~
raciones para la determinacion de hierro, tanto con dicro-
mato de potasio como utilizando EDTA como valorante,

DE LA POTENCIA REACTIVA EN LA EMPRESA
“"COMANDANTE PEDRO SOTTO ALBA’

ilizacidn del método de determinacidn
321$§:$::d391:i:::?:o; ZDTA, usando Tiron como indica= MEDIANTE LA PROGRAMACJON DINAMICA
dor en mineral later{tico, ya que el mismo es mas rapido,
sencillo ¥y economico que el método habitual con dicromato
de potasio.
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