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Por: Esteban Arias Cáu 

Técnicas operatorias - Crudo Caamaño 

Cloruros - Silicio en aleaciones metálicas - Hierro total 

Calidad. Detección de molibdeno - Hierro ferroso - 

Determinaciones Fotocolorimétricas Control de 



-Pesar 0.1 g da la mestra saca y finamente pulverizada an arlan- 
meyer d 250 ml de capacidad. Agregar 10 ml da leido parcl6r1co al - 
60%,y,calentar hasta que la muestra se haya disuelto. Llevar a ebmll¡ 
c16n hasta qua los humos densos lleguen hasta el cuello del frasco. 

-Enfriar y agregar 30 ml de la mezcla S04H2:ClH. Enfriar a la 
temperatura ambiente y agregar aon una bureta 10 ml de soiiuc16n de 
SCNNa al 5%. Hezclar cuidadosamenta:.- 

-Agragar con una buret~ 8 ml de Cl2Sn y sacudir durante un minu- 
to. Transferir~ tUl frasco volum,trico d• 100 ml y diluir hasta la - 
marca con soluc16n de SO~H2 1:6. Mezclar con cuidadp. Tanar una po¿ 
c16n en tubo de totocolor!metro y medir an apsrato,ajustando a O 6 
100 %T con agua destilada.- De la observac16n de la lactura,an la e~ 
cala se determina el contenido de molibdeno en el provle.ma por rafe - 
rencia a la curva da claibraci6n.- 
NOTA: Si el desvanecimiento del color es apreciable,se debe establecer 
un factor del tiempo entre la adic16n de los reattiv.os y la lectura - 
final del color. EL MISMO FACTOR DE '.r'I&M.t>O D.l:'iBB S:SR USADO TANTO EN - 

TECNICAS EN FOTOCOLORIMETRIA,EN APjRATO CRUDO CAAMANO.- 
Determ1nac16n de Molibdeno.- 

-Este •s un procedimiento simpli!icado,el cuál ha sido usado 
con mucho 'xito en nuestro Laboratorio de Química. La usual extraa- 
ci6n dal molibieno con un solvente orgin1co se omite. La maestra - 
se disualv• en 4cido percl6rico,la soluc16n s• trata con tiocianato- 
do sodio y con cloruro esta.nnoso. Daspu's da la diluci6n apropiada.- 
en frasco volum,trico,sa lea an el colorímetro y la concantraci6n de 
molibdeno se busca en la curva de cal.ibración.- 
Solucionas Raquaridasa 
1.-Acido percl6rico al 60%.- 
2.-Mezcla da 'cido sulfár1co y ácido clorhidr1co.- 
3.-Sulfoc1anuro da sodio al 5%.- 
4.-Cloruro estannoso.- 
5.-Acido sulfdrico 1:6.- 
6.-Filtro ve~d• 530 mu.- 
Aruflisis: 

Laboratorio. - Esteban Arias -1- 

DIRECCION PROVINCIAL DE MlNERtA 
Ju Ju y 



-Agregar 2,5 ml de ClH concentrado,mezclar bien,entasar y final.man~ 
ta agregar l ml de soluc16n de ferrocianuro da potasio 10%, g1tar des 
pues da transcurrido 1 minuto leer en aparato.- 

-Controlar con agua dastilada el lOO%T.- 

" " 
0.001 % Fe 
0.002 % Fe 

10 p.p.m. 
20 " 

P ra l g de muestra 

-Disolver la cantidad necesaria de sql 
fato ferroso valorado que contenga exactamente 0.0272 g de sulfato ti 
rroso en un litro de agua destilada,con el agregado de unas gotas d•- 
ClH. Cada ml da asta soluci6n contiene 0.01 mg de Fa(lO p.p.m.).- 
Curva patr6n: 
1 ml patr6n 
2 " 

Se valora una sal ferrosa para preparar con ella una so~uci6n 
patr6n,la cuil es di.bu!~ en distintas concentraciones en orden ere - 
ciente del a 100 p.p.m. de hierro.- Bn medio del ClH al i6n ferroso- 
dl una coloraci6n azul,cuando reacciona con al ferrocianuro de po~a - 
sio,l intensidad del color está en relaci6n proporciona~ con l& con- 
centraci6n dll i6n ferroso. La c001paraci6n cuantitativa se efect~a en 
fotocolor!metro usando filtro rojo 670 mu,el cu4l deja pasar a.na ban- 
da completa entre 6~ y ~0 mu de longitud de onda para la luz roja.- 
Valoraci6n de sulfato ferroso desacadoa 

-Disolver unos o.8 g de sulfato ferro- 
so an 25 ml de S04H2 dilu!do 1 25 ml da agua destilada,y valorar con- 
MnOl.tK O.lN hasta obtener un tinte rosado persistente. Cada ml da Mn 
o4K 0.1 N precipita 0.01519 g de sulfato ferroso.- 
Soluc16n patr6n de hiarro: 

-2- 
LA CALIBRACION COMO PARA LA DETERMINACION DE 
Preparac16n d• soluciones: 
2.-Mezcla de ácido sulf~rico y clorh!drico: A ~50 ml de agua dest1l.!. 
da,agregar 100 ml da leido clorhídrico 1:1 y ~50 ml de 4cido. sulf6ri 
co 1:1 p.a.- 
3.-Sulfocianuro d• sodio al 5%: Disolver 50 g de sultocianuro de so- 
dio cristalizado en agua destilada y diluir a 1000 ml .- 
~.-Cloruro estannoso: Disolver 250 g de cloruro estannoso en una. m•M 
cla da 200 ml de ácido clorhÍdPico y 800 ml de agua destilada. Agregar 
unos trozos de estafio metálico p.a.- 
Daterm1nac16n cuantitativa de hierro ferroso.- - 
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-Pesar 0.2 g d muestra en erlen~ayer de 250 ml da 
capacidad. Atacar hasta d1soluc16ncomplata con 25 ml d1 4cido sUlf4- 
r1co 8:82.- Adicionar 10 ml de soluc16n de persulfato de amonio al- 
3~, Hervir un minuto y retir r del baño mar!a. Agregar 100 ml de a&- 
gua destilada. hf'riar,transfarir matraces da 250 ml aforados y an- 

D termin ci6n de silicio: 
-El c4tolo est4 basado en la formac16n d1 azul de 

molibdeno procedente d l raducci6n del 'cido s!lico mo1Íbd.1co,s1ando 
s guida la ley de B er dentro de grandes mplitudea da concantrac16n - 
de silicio. Se ha r alizado un stud1o conp r t1vo entra al m'todo e~ 
lor1m,tr1co citado y el grav1m,trico,s11ndo analizados estad!stic men- 
te. El m'todo fotométrico reveló s r más pr ciso que al grav1m4trico- 
amén de ser más r'pido.- 
T4cn1ca oparatori s 

-S• pipetean 1n un tubo de tiassler de 50 ml.- 
-Agregar agaa destilada h sta un volumen de 20 ml,mas 1 

ml de N'03H 3N enrasar a 50 ml con agua d stilada. Agitar y agregar- 
1 ml de N03Ag O.lN. g1tar s61o wia vez y dejar rapos r en la obscuri 
dad durante cinco minutos. Leer n aparto.- 

-La muestra se pesa 1n vaso de pracip1taci6n l g,y sa- 
la gregan 25 ml de agaa de&tilada.- 

" 

Carva patr6ns 
0.10 ml ClH 0.02N •••••• 35.4 p.p.m. de Cl 
O. 25 ml " •••••• 17?. O " 

-3- 
Prueba turbid1m,tr1ca par~ la detarm1nac16n da 
Control de calidad.- 

-La turbiedad producida por la suapansi6n del precipitado de c~ 
ruro de plata puede ser comprad& cuantitativamente hasta no m4s de- 
350 p.p.m. de cloruros pres1ntes,debido a la turbiedad no as directA 
mente proporcional m yores concentraciones. La co~parac16ne sa e- 
fectda en fotocolor!metro,usando filtro azul 4?0 mu.- 
Soluc16n patr6n de ClH 0.02Ns 

-Preparar una soluci6n d• ClH midiendo 
la cantidad qua corresponde a un ClH lN,diluy,ndolo 50 v c1s.- 

l ml ClH o.02N •••• 0.000709 g Cl.- 
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agua destil da. Filtrar si fuera necesario.- 
4.-Fluoruro d so!io 5%: Pes r 5 g de droga llevar a 100 ml con agu& - 
de1tilada. Debe filtrarse hasta que se obtenga una soluc16n l!mpida.- 
MUY IMPORTANTE: En n1ngdn caso debe us rse agua desmineralizada prove- 
niente de columnas d resina 1ntercamb1 doras de 1onas,n1 vapor11 pro- 
v nientes de e ld ras.- 
Siempre debe usarse agua b1destil da fr sea y guard da en r cipientaa- 
d pl4st1co incoloro. Daba tenerse n cuenta qua al ataque debe ha- 
cerse en b ño de rana,par vitar 1bullic16n violanta,qu1 adem(a del- 
ri sgo da perder muestra por proyecciones,an algunos caso1 ya sea por- 
evaporaci6n brusca,s produc n materias insolubles qua inducen a error. 

-Loa reactivos daban usarse en el ord n ind1cado,ut111zlndose- 
mater1al muy limpio y enjuagado con gua bidest1lad .- 
D1t1rminac16n de Hierro: 
Control da calidad.- (Como' impurezas.-) 
Curva pa tr6n: 

-Pipetear en v so1 da vidr1o,l a 10.ml suces1v mente de - 
soluci6n de sulfato de hierro y amonio; 1 m1 contiene O.Ol g de hierro 
y agregar a cada uno 5 ml de una mezcla de l. volumen de N03H y 9 vol.d- 
menes de agu& de&t1lada. calentar y hervir durante un minuto cada con- 

nra sando a 100 ml. - 
esar 5 g de reactivo y llevar a 100 ml con 

de amonio en gua destilada 
3.-Molibdato de amonio 5%: 

-1+- 
ra~ar. Homogeneizar. Pipetear 25 ml de soluci6n a un erlenrneyar de - 
125 ml,agregar 5 ml de agua destilada,10 ml de soluci6n de mol1bdato 
d• amonio al 15% y homogeneizar. Esp rar 8 minutos y agregar 10 ml de 
tluoruro de sodio al 5% y proceder a la 1 ctnra en fot6~1tro.- 

-Debe tenerse en cuenta que en esta tlcn1ca,no es posible etectu r 
diluciones pwa disminuir el color. Cundo esto sea necesario,deb1 - 
pesarse m nos muestra. Par construcci6n del curva de calibrac16n- 
puede usarse un acero de Nation 1 Bureau of Stand rd 6 similares d1n- 
tro del r n10 que se desel tr bajar. 
~reparac16n de loa reactivos: 
1.-Acido sulfdrico 8;82: Seprapar• 8 ml de 4cido sulf4r1co maa 92 ml 
de agua d1st1lada.- 
2.-Persulfato d amonio 3%: SG pr para d1solvi ndo 3 g da persulfato- 

DIRECCION PROVINCIAL DE MINERIA 
Ju Ju y 



san Salvador de JUJUY,24 de Julio de 1974.- 

tracicSn.- 
-Bnfriar y enrasar con agua deatilada a 50 m.l,mazclar vien y- 

agregar 5 ml de soluc16n de sultoc1anuro de amon:1JQ .Idem al ••rroao.- 
-Efectuar las lecturas en al totocolorímetro uaando f1~tro N- 

530 mu verde.- 

-5- 
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