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RESUMEN 

En e l presente trabajo se estudia la in
fluencia de terceros componentes como el 
Fe , Mg , Si, Al, en las de t erminaci ones de 
Ti en cos tras de reactores de l i xiviacion 
y se busca la manera de e liminarlos, l o
grandose con la utilizacion de un buffer 
a base de Si02 . 

·ABSTRACT 

In the pPesent work i t is studied the in
fluence of third components (Fe , Mg , Si 
~nd Al) i n the determination of Ti , in 
scaling formed inside of l eaching reac
t ors. The way of r emoving t hat sca l ing is 
al so sought for; and i t is achi eved by 
using an Si0

2 
base buffer-solut ion. 

INTP.ODUCCION 

Como complemento al método de de

_terminaciÓn cuantitativa de tita

nio en costras de reaotores quÍmi

cos de la planta procesadora de 

n!quel en Moa, fue necesario rea

lizar el presente estudio de la 

influencia de los terceros compo

nentes, sobre la intensidad rela-

tiva del par analÍtico Ti./Pd, usa

do, debido a que la complejidad de 

la muestra, as!.oomo las amplias 

variaciones en el contenido de al

gunos elementos como por ejemplo 

Fe, Si, Al y Mg hacen suponer que 

la influencia del tercer componen

te sea significativa. 

La influencia de los terceros com

ponentes sobre la intensidad de la 

l!nea espectral se mani.~iesta de 

dos ~ormas ~undamentales: variando 

el flujo de part!culas que pasan 

del cráter del electrodo a la zona 

de descarga y por variaciÓn de los 

parámetros del plasma [ 2 ] . 

Esto es debido a que influye tanto 

por su actividad qu!mioa, reaccio

nando con el elemento a determinar 

y formando un compuesto de evapo

raciÓn di~erente, as! como provo

cando alteraciones en la tempera

tura y concentraciÓn electrÓnica. 

Las influencias antes señaladas no 

necesariamente ocurren en la misma 

magnitud en el elemento anal!tioo 

y en el de re~erenoi.a, por ese 

cualquier a de los factores señala

dos puede provocar cambios en la 

intensidad relativa de los pares 

anal!ticos, lo cual se puede mani

festar como un e rror de determina-
. , 

c1on. Con el fin de eliminar o re-

ducir estos efectos se usan di~e

rentes métodos, como son: la eleo-. , , , 
c1on de pares anal1tidos lo mas 

homÓlogos posible, la uti.li~aoi.Ón 

de métodos anal!ticos de correc

ción, la separaciÓn del elemento 

anal!tico de la base por métodos 

qu!mi.oos o bien diluyendo la mues

tra en una mezcla bl~~er, este Úl

timo es el método comúnmente usa

do, el cual también utilizaremos 

nosotros en el presente trabajo. 

El buffer espectroscÓpico es una 

mezcla en la cual se diluye la 

muestra con el fin de independizar 

las condiciones de excitaciÓn de , 
las variaciones de su composioion. 
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En la mayor!a de los casos la ao

ciÓn de estos buf~ers descansa en 

la adiciÓn de elementos de bajo 

potencial de ionización, en nues

tro caso el litio en ~orma de car

bonato [ 1 ] , que serEt el que apor

te mayor nÚmero de eleotrones a la 

zona de descarga, lo que implica

rá que la conductividad eléctri

ca, resistencia y disipaciÓn de 

energ!a y por tanto . la temperatu

ra del plasma esté determinada 

por la concentraciÓn electrÓnica 

oreada por el litio ~undamental

mente y sea este elemento el que 

controle las oondioiones de exci-

t 
, , 

acion y evaporacion de la mues-

tra. Generalmente los buf~ers_P&.!: 

ticipan en el proceso de maner~· 
pasiva, es decir, no reaccionaXl. 

con la muestra durante la excita

ciÓn de ésta. La mezcla utili

zada por nosotros tiene la ca

racterlstica de ser una mezcla ac

tiva por la adiciÓn de Si02 , el 

cual si entrará a ~ormar parte en 

las reacciones qu!mioas que ocu

rren en el cráter del electrodo 

mediante un mecanismo explicado 

[ 3 ] de la siguiente manera: 

Durante la descarga en el oráter 

del electrodo se producen reaccio

nes qu!micas con la trans~ormaciÓn 

de Óxidos a carburos, compuesto 
, , 1 
este de mas di~1cil evapo~aciÓn 

que los Óxidos, esto hace que la 

entrada al plasma de los elementos 

sea lenta. El Si0
2 

tiene la pro

piedad de presentar una gran velo

cidad de reacciÓn en el paso a 

carburo, por lo que al encontrare~ 

en grandes cantidades en el bu-



ffer, ocurrirá que el será el que 

en mayor cantidad se oonvierta en 

carburo permitiendo as! que los 

otros elementos evaporen directa

mente desde la forma de Óxidos , 

con lo cual pasarán rápidamente a 

la zona de descarga. También en 

la determinaciÓn de elementos en 

muestras de variadas composiciÓn 

mejora grandemente la reproducibi

lidad del análisis con el empleo 

del bu:ffer. 

El objetivo de este trabajo fue 

ver primeramente como influla cada 

uno de los componentes antes men

cionados mayoritarios de la base , 

al variar su concentraciÓn, sobre 

la intensidad relativa del par an.a , 
l1tioo y probar si era posible la 

reducciÓn de este efecto con el em 

pleo de una mezcla buffer. 

TRABAJO EXPERIMENTAL 

El primer paso en nuestro estudio 

lo constituyÓ la elaboraoiÓn de 

patrones sintéticos de composiciÓn 

similar a las muestras naturales a 

partir de Óxidos. En los cuales '·en 

una base constante se varía la con -
centraciÓn del tercer componente 

estudiado en el mismo rango que en 

la muestra natural. Para la selec

ciÓn de los intervalos de varia

ciÓn de cada co~onente fueron re

visados loe resultados del análi

sis qu!mico de un amplio per!odo 

de tiempo. La composiciÓn qu!mica 

de los patrones usados se muestra 

en la tabla 1 • 

TABLA NQ.1 COMPOSICION . DE LOS PATRONES 

El·emento ConcentraciÓn (%) 

Ni 0,5 

Co 0,8 

Cr J,O 

Pd o, 1 

Zn o, 1 

Cu o, 1 

Hn 0,8 

Ti 0,08 

Grafito El resto 
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VariaciÓn de los terceros 
tes ( ~~ ) 

componea 

Fe: 35; JO; 20; 10; .5 • 
Si: 15; 12; 8· .5; 2 , . 
Al: 12; 10; 8· 5; 2 , • 
Hg: 20; 16; 12; 8· 4 , 

Después d e preparados los patrones · 
se procediÓ al registro d 1 . e os es-
pectrogramas en lo ' s cuales se 

mismos parámetros 
condiciones de e.xci tacio'n 

plearon los 

que 
el análisis e ti uan tativo, estas 
son las siguientes: 

a) Arco 

e m-

y 

en 

b) 

e) 

d) 

C.A., 10 amp • 

Tiempo de exposiciÓn 

Prediafragma 5 mm • 

Ancho de 1~ hendidura 

da: 20 micras • 

60 seg • 

de entra-

e) Atenuador de tres pasos. 

AY 

1.0 

o.s 

o 

• lO 

-0.5 

-1.0 

F 1 GURA 
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20 

f) Espectró~afo STE-l • · o• IV orden 
del espectro • 

g) Placas espectrales Tipo-1 (URSS) 

Primeramente se realizaron las ti-

espectros con los pa-
trones sÓlo d , 

radas de los 

s, espues se repitiÓ 

el e~perimento añadiéndole a cada 
patron una mezcla buf~er .,. en una 
relación de diluciÓn 1·.4 , con la 
siguiente composiciÓn.· Sio2 70 <f, ; 
LiCOJ 10 % ; PdCl O 1 d 

4 
~ 2 ' ~ Y grafito 
¡o • 

Se hicieron gráf· 1Cos en los cuales 
se planteó el logaritmo de la in

tensidad relativa del par Ti/Pd 
f , en 
uncion de la concentración de los 

terceros componentes. Estos son 

mostrados en las figuras 
4 

1,2,Jy 
respectivamente. 
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FIGURA 

Al analizar los gráficos de varia

ciÓn del J.ogar i tmo de la intensi

dad relativa del par a.nal{tico con 

J.a concentraciÓn del tercer compo

nente para la tirada sin buffer se 

ve una marcada tendencia a bajar 

esta al aumenta·•: la concentraciÓn 

del te.r··cer componente. 

ól rle más influencia es el hierro 

aunque debe señalarse que esto es 

deb i do a que es el elemento que 

t:i.ene mayor rango de vaciaciÓn, ya 

que comp::!Yá.ndolo con la illiluencia 

de los otros elementos (excepto al 

Si) se nota q·ue la magnitud del 

efecto es similar para· ie;t.mles in

terva.los de variaciÓn. 

Como se le adiciona el buf:fer se 

ve que el efecto es prácticamente 

eJ ; m.i.nado, ya q ·ue este re(;,''1.Üa las 

condiciones de excitaci6n de la 

8 3 

N!. 4 

CON BUFFER 

SIN IIUfTER 

muestra y disminuye considerable

mente el ef'ecto del tercer compo

nente. 

La marcada influencia de la varia

ciÓn en la concentraciÓn de hierro 

sugiere la posibilidad de que ésta 

fuera ejercida mediante cambios en 

la temperatura del plasma debido a 

la dependencia exponencial de la 

intensidad relativa con esta. Para 

ello se determinÓ la temperatura 

del plasma para las distintas con

centraciones de hierro, encontrán~ 

dose . que esta no sufre variaciones 

significativas (ver tabla 2) ¡ por 

lo cual se inf'iere que la influen

cia de terceros· componentes [ 3 J 

no ejerce influencias en la tempe~ 

ratura del plasma sino en fenÓme

nos de transporte en el plasma. 



'fABLA NQ. 2 VARIACION DE LA TEMPERATURA 
CON LA CONCENTRACION DE Fe2o

3 

5 
10 

20 

30 

35 

Con lo cual disminuye la intensi

dad relativa de la l{nea espec

tral en ese caso las variaciones 

r.ü'ectarán de manera distinta al 

titanio y al paladio debido a sus 

diferentes pesos atÓmicos, que 

los harán que se comporten de ma

nera diferente en los distintos 

fenÓmenos de transporte 1ue ocu

rren en el arco. Al igual que pa

ra el hierro este efecto es obser

vable para el magnesio y el alumi

nio, H'> _as{ para el silecio en 

presencia del cual la intensidad 

relativa del par permanece casi 

inalterable, esto puede ser expli

cado mediante un mecanismo simi

lar al señalado anteriormente pa

ra el buffer. 

4 740 
4 570 
4 570 
4 590 

4 650 

Al diluirse la. nniestra en el bu

~f'er la concentraciÓn de los ter

ceros componentes es reducida co~ 

siderablemente respecto a la can

tidad de muestra diluida en el 

cr~_ter del eJ.ectrodo, proporcio

nando asf que el litio haga su pa

pel de regulador con lo cual se 

obtendrá una dependencia de los 

terceros componentes. 

Los resultados experimentales reci 

bieron tratamiento estad:Ístico, 

pues para cada experimento, es de

cir, ser1a de diez tiradas de qada 

patrón, se le hallÓ la media, la 

desviaciÓn Standart y el Lntervalo 

de confianza para ll1~ coe~iciente 

de Student de 0,05 todo esto segÚn 

el tratamiento dado en [ 6 =! 

CONCLUSIONES 

1. Se comprueba que la inrluencia 

de terceros componentes sobre 

la intensidad relativa del par 

ana11tico Ti/Pd usado es signi
ficativa. 
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2. Se. demuestra que la acciÓn del 

bu~fer de silició es e~icaz pa

ra disminuir este e~ecto en el 

intervalo de variaciÓn de con

centraciÓn de las muestras es

tudiadas. 

J. Se demuestra que el Fe O 
2 J' como 

tercer com t ponen e, no ejerce 
una inr.luencia signi~icativa 

sobre .la intensidad relativa de 

.los pares ana.l!ticos mediante 

.la alteración de .la temperatura 

del plasma. As! mismo se compr_o 
b' , o la- accion del SJ."O 

2 como re-
gulador de la entrada de .los 

elementos a la zona de descar
ga. 
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TABLA NQ.3 ANALISIS ESTADISTICO DE LOS RESULTADOS 

1 

6T 

2 

6T 

3 

6T 

4 

6T 

1 t 

6T 

2' 

6T 

3' 
6T 

Patrón 

X 

Sx 

X 

X 

Sx 

X 

X 

Sx 

X 

-X 

Sx 

X 

X 

Sx 

X 

X 

Sx 

X 

X 

sx 
X 

X 

Sx 

X 

A 

-0,93 
o ,14 
o, 10 

-o, 16 
0,07 
0,05 

-0,8 
o, 15 
o, 10 

-0,98 
o, 13 
0,08 

-0,44 
o,os 
0,06 

-0,35 
0,06 
0,05 

-0,44. 
0,09 
0,07 

-0,44 
o, 13 
0,09 

"sin Bu:ff'er" 

B e D 

-0,23 0,07 0,56 
0,08 0,06 0,29 
o,o6 o,o4 o, 19 

o, 14 o, 13 0,09 
0,09 o , _12 0,09 
o,o6 0,09 0,06 

-0,50 -0,44 -o, 14 
0,20 o, 13 0,05 
o, 14 0,09 o,o4 

-0,63 -o, 17 o, 15 
0,09 o, 10 0,08 
o,o6 0,07 0,05 

"con Buf':fer" 

-0,33 -0,26 -0,26 
0,06 0,07 0,07 
o,o4 0,06 0,05 

-0,30 -0,26 -o, 18 
0,07 0,05 0,04 
0,05 0,04 o,o3 

-0,32 -0,29 -0,27 
0,09 0,06 0,07 
0,07 0,04 0,05 

-0,32 -0,32 -o, 17 
0,09 0,08 o,o6 
0,07 0,06 o,o4 
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E 

0,88 
0,34 
0,23 

o' 17 
0,7 
0,05 

o' 17 
o,.o6 
0,022 

0,22 
0,09 
0,06 

-0,30 
0,06 
0,05 

-0,20 
0,05 
0,0.5 

-0,30 
0,08 
0,06 

-0,26 
0,07 
0,04 
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RESUMEN 

En el presente trabajo se expone el resul 
tado de un estudio sistematico encaminado 
a la proposicion de nuevos metodos, para. 
la determinacion de hierro en concentra
do de cobre (que se produce en la Empresa 
Cptan. Alberto Fernandez Montes de Oca de 
la Empresa Minera de Occidente), consis
tentes en las valoraciones: 

Pot en.:iometrir?a automatizada con diera
ma t o de: potusio 

Volumetrica con EDTA utilizando tiran 
como indicador 

- Potenciome.trica ínanual con EDTA . 

Los metodos propuestos fueron aplicados 
a cinco muestras del concentrado de co
bre por quintuplicado y los resultados 
obtenidos se compararon estadisticamente 
(por ana lisis de disper>sion simp Ze) con 
los alcanzados por el metodo que se em~ 
plea en el Laboratorio Central de la E.M. 
O. (volumetria con dicromato como valo
rante y difenilaminasulfonato de sodio 
como indicador visual del punto final) 
sin encontrar diferencias significativas 
entre ellos. 

La inclusion de cualquiera de las var>ian
tes propuestas en el control de la cali
dad; disminuye el tiempo de trabajo y la 
cantidad de reactivos necesarios para la 
realizacion del analisis. Con el sequndo 
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y tercer> metodo se logra una contribucion 
importante en este sentido pues se exclu
ye la necesidad de reducir el hier>ro (III) 
a hierro (II) y eliminar el exceso de re
ductor (clorur>o stannoso) antes de la va
loracion con clor>uro mercurico. 

Se hace un aporte a la conservacion del 
medio ambiente y salud de los trabajado
res al eliminar reactivos nocivos como son 
las sales de mercurio. 

ABSTRACT 

The present work presents the results of 
a systematic study aimed at proposing new 
methods for iron determination in copper 
concentrat~ (this is done in the "Alberto 
Fernandez Montes de Oca" Mining Enterpri
se of the Western par>t of Cuba). These me
thods are based on the following apprai
sing techniques: 

- Automated potentiometr>ic appraisal with 
Potassium bichromate 

- Volumetr>ic appraisal with eDTA, using 
Tiran as indicator 


