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BAUXITA,=-

Es un minefal relativamente friable de dureza 1 a 2 en la
escala de ilohs, de color blanco a pardo rojizo segun le canti
dad de hierro que contenga. IEs una mezcla del monohidrato Yy
(hematita), va-

2831
rios 6xidos de hierro hidratados como la goethita y xantoside

trihidrato de alimina con impurezas como Fe

rita, silice generalmente como caolin y a veces libre como
cuarzo.

Tambien contiene titanio posiblemente en formna de un hi-
dréxido, rutilo, ilmenita, o como titanato bdsico de aluminio
xantitane.

En algunas bauxitas y en menores cantidades hay, magneti-
ta, carbonato de hierro, carbonato de calcio y magnesio, sul-
furo de hierro, fosfato de aluminio y éxidos de manganeso, cro.
mo y vanadio.

Su composicién varfa entre el didsporo (Alpf3 HpQ) v 1la
hidrargilite (Alpf3, 2Hp@) y las hematitas pardas (Fepf3, oHoo)
en cuanto al contenido en hierro se refiere (1) y también es
paso intermedio por la cantidad de aguade constitucidn entre
el didsporo y la hidrargilita ya que ella varfa entre sus res
pectivos porcentajes:14 y 37%.

Tl peso especifico es segin Dana (2) de 2,55 lo que q;n[a
un volumen de 400 1/tonelada pero para los fines prdcticos se
toma debido a los poros: 650 1/tonelada., La densidad de la
bauxita molida es de 1,25 y en trozos segin otros autores es
1,45,

Se la usa comunmente par. la fabricacidn de sulfato de a--
luminio importante en la purifcacion de azguas de consumo,y en
menor escala para la fabricacidn de ciexrtos tipos de papeles

y el curtido de algunos +tinos de cueros.(3)



PRELIIMINARTS

En las plantas de produccidn de sulfato de aluminio desti
nado a la purificacidén de aguas, no tiene mayor importancialaim
purificacidén con sulfato férrico siempre que ella no pase de'§
ciertos limites, cosa que no sucede con ¢l sulfato de alumini
destinado a papeles y cueros en que debe estar exento de ion
Fe+++. E1 ataque de la bauxita se realiza generalmente con
SO4Hs frio dc determinada densidad y sin ayuda de calor exte~
rior ya que la reaccidn de formacién del sulfato de alunminio
a partir de la bauxita es fuertcmente exotérmica.

Como en el cmpleo del sulfato de aluminio para coagulacién
de impurezas en las aguas dec consumo también son dtiles las
sales de hierro y titanio aunque no con el rendimicnto dec las
de aluminio, en los andlisis de.bauxita destinada a c¢sec usoes
corricnte la determinacién de Ios llamados "Oxidos dtiles to-
tales" que comprende: Alpp3y Fc203, Tip2, MnQ, Cr203 & Vo05
(cstos Yltimos casi siempre en muy pequcfias cantidades o au~--
sentes).

Es dcnotar que el ataque industrial de la bauxitc cuc re-

peeppnde a las siguicentes cspecificaciones:
Agua de constitucidn: mfnimo 29%

A1203 : " 55%

Fe203 : mdxino 5%

Residuo insoluble : " 0%

Ti02 : " 1, 5%incluido lo
insoluble

no aprovecha la totalidad de los mencionados dxidos,

Su eficicncia dcterminada por Braga (4) (5) esde 95 a
95,5% cn lo quec recspecta a ¢xidos Utiles totales, opecrando
por cl método dc ataque con S04H2 50% sin ayuda dc calor Ccx—-
terior tal como sc practica cn la Fdbrica de Coagulante de la
Administracidn General dc Obras Sanitarias de la Nacién, c¢n S.
Isidro, Pcia dc¢ Bs.As,

Esto plantca dos tipos dc problcmas:



a) c¢l que sc refierc a la forma de dar las especificacio
nes para la adquisicidn de bauxita destinada a la fabricacion
de sulfato de aluminio para coagulacidén de agus.

b) =Zn el control dc planta lograr un método rdpido de ané
lisis que dentro dec la tolerancia industrial dé datos en con-
cordancia con ¢l rendimicnto industrial dc la bauxita., Ello
posibilitaria un control previo dec las elaboraciones,

Al caso a) podria aplicarse &l método dec andlisis clabora
do por Braga (4) quicn afirma quc reproduce los datos obtenid
dos como rendimiento industrial en la planta de fabricacién y
o2 quc hemos hecho mencidn mds arriba,

Actualmentce la bauxita sc adquicre c¢n gencral de acuerdo,
a cspecificaciones cn que no figura cn dato de "éxidos dtiles
totales industrialmente aprovechables", Basdndose en lo deter
ninado por Braga scria tal vez convenicnte estudiar las posi-
bilidades de introducir tal innovacidn cn las cspecificaciaes

In cuanto al caso b) la conveniencia del pre-control de

cs claboracioncs radica en quc cs importante que el pH dec la
solucidn dec. coagulante scz lo suficientcemente a2lto para que
las cuzlidcdcs fisicas del "flock" que se forma con las impu-
regas del agua scan las ncecesarics para una bucna filtracidn.
Como pcquefias variacioncs en la cantidad de SO4H2 con que se
rcaliza c¢l ctoque de la bocuxita influye mucho en el pH es de
descar, poder para cada fabricacidn o conjunto simultdnco de

cllas, predecir lao cantidad de SO4H2 a agregar para mantencr,
¢l pH supcrior 2l minimo decscable. Dentro de los actuales mé-
todos dc andlisis hallados cn la bibliografia no hay ninguno

quc contcnplc dicha posibilidad o sc prestc a cllo.:

Cao [ R
Como las bauxitas contienen generalmente CaO es convenien-
te que su proporcién no sea alta debido a que al efectuar la

disolucidén del sulfato de aluminio fabricado, de haber excesi-




ve contided de Ca0 la solucidn podriz quecdar sobre saturada
cn S04Cz. Tste SO04Ce sc deposite cn las parcdes de las cafie
rics y depdsitos formando una incrustaecidn (quc cngloba rc-
siduo insolublc) y que con cl ticmpo sc torna sunmcnentc no=
lesta, hocicendo nccesariz una limpicza pecriddica de las co-
fierize: Bn la fobricacidn de sulfeto de cluninio ¢ hierro a
partir del lo~é5pampoano por atcque directo con SO4H2 2lre-
dedor de 60% caliente y con ayuda de vepor, la cantided de
S04Ca formada cs tal que cn rclativementc poco tiempo la in
crustacidn disminuye aprecizblemente el diémetro de la cafic-
ria.

S¢ ha obcervado que =i lag bauxitoes conticnen poco czlcio
2l remplozor cl nétodo de fabricacidn com loess por el de ata
gque de bauxite la solucidn resultante va disolviendo la in--
crustacidn formadc cn las caficrias y depositos.

El ataquc del loess con SO4H2 dejza un gran residuo de si
lice impurificcde con Al1203, Fe203, SO4Ca y silicatos inata-
cables.

Este residuo se elimina pordccantacidn y 2 t2l efecto ¢l
S04Cza jucga un pepel inmportente 2l aumentar la velocided de
sedimentacidn,

Al nodificar cl método de fabricacidn del sulfato de alu
ninio pasando del loess a2 la bauxitz se didncl caso de tener
en depdsito solucidn dc coagulohte bauxitico mezelado con re
siduo dc locss pampcano. Se obscrvd que cn succoivas agita—-—
cioncs y dccantaciones, la velocidad de scdincntacidn disni-
nuiz ¢n forma cpreciable, lo cudl se atribuyd o Iao disolucidn
del S04Cc ppdo sobre los granos dc rceiduo insoluble por cl
coagulante bauxitico no saturcdo cn SO04Cza. Tal tcoria pudo
confirm&rsc ¢n basc o las dctcrminacioncs que sc incluyen cn

la péginz. 57
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Is de notar que la velocidad de scdimentacidn del residuo
del coagulantc bauritico puro eg mayor que la dcl residuo del
locss dcbido priuaricmente a su menor cantidad y también al
nayor tomafio de los granos,Siendo muy convenicente cviter 1la
formacidén de incrustaciones como las ya nencionadas cn las cg
ficrias serfa dc interds incluir en las especificaciones de ad
quisicidn de la bauxita un valor méximo dc Ca0 tal que cn el
etaque con SO4H2 no quede satureda en SO4Ca la solucién al
17 - 18% del coagulante formado/

IMETODOS DE ANALISIS DE BAUXITA

Trautmann W(6) lo realiza con 0,5 gr de bauxite cn crisol de

nfquecl disgregado con una mezela de nucho Na202 y poco CO3Na2
disuclve en cgua y lleva a 200 ml. Deja sedimenter, filtra y
rccojc cn matraz aforado de 1 1t, calcina el residuo y disgre
ga la ceniza con la misme nezels anterior., DisubdlYve ch agua

y cgrega al primer filtrado sin filtrar., Lleva a 1/1t, Filtra
100 ml, Acidifica el filtrado con ClH y prccipita con NH3, L1
prceccipitado lo lava con NO3NH4 débilmente alcalino. Efcctia
reprecipitacidn, Calcinea en cdpsula de platino. Los 8xidos no
muy cclcinados los humedece con gotas de SO4H2 y algo de FH y
lleva a humos blancos, Cclcina y pesa los éxidos totales., En
cl filtrado determina Ca y Mg.

Lundell._ y Hoffmann(7) dan un andlisis pericizl y uno dec ruti

na.

Humcdad: por sccado a 1402 durante 2 hs.

Atcque: con una mezcla de FH,NO3H y SO4H2 lo que permite cli-
ninar lc Si02 y no deja entrar sales cxtrafias. In la solucidn
determinan los d8xidos dtiés totales. Si sc desce determinar
5i02: cfectuar un ataque sobre 0,5 gr en crisol de Pt con

CO3Na2 2 1000-11002C durante 1 hora disolviendo cn SO4H2 10%.
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cvaporando 2 hunmos blancoc y filtrando lucgo de disolver con
aguc. Repite la eveporacidn cn el filtrodo. Calcina 2 12002y
pesa como Si0O2. El1 residuo de ataque lo disgrega con S207XK2

y lo disuclve en SO4H2 precipita los dxidos \dtiles con NH3por
doble pﬁcidn

Sceca el precipitado o 11028 y coleinc o 12002 cen crisol de
Pt con tapas.Si sc descon sepcracionces de los dxidos dtiles:
precipite con NaOH cn exéeso en prescncia dc Na202 el Fe, Ti
y Zr cn cl filtrado hacc colorimecrfa dircctz d2l Cr{4Z y coz0
lorinetria del V por pcroxidacidn. Luego precipita ¢l P cono
fosfomolibdcto y lo determina por volumetrfc del precipitado
o disolucidn y precipitacidn como PO4INH4Mg. En cl precipite-
do dc¢ Fey, Ti y 2Zr, disuclvec con ClH y prccipite ¢l Fo cono
SFc., Bn el filtrzdo ppte con cupferrdn 2l 6% y calcine o
12002€ Disgrcga ¢l residuo con S207X2 y c¢n lz solucidn hace
colorinctr{a del Ti por pcroxidacidn y determinc el Zr con
PO4= y calcinando 21 P2077Zr.

El calecio y lg los determine en nucstra aparte por ¢l rmis
no tractanicento que antes; nautrzliza con NaOH y ponc ¢n NaOH
con CO3Na2, Filtrzs 21l precipitado resultante y disuelve cn
ClH. Preccipitz 1los dxidos con NH3. Bisuclve cn ClH y rcpre-
cipita‘Uﬁc los filtrados, dctcrmina Ca como C204Cz por calei
nacidén a gp (doble preccipitacidn) y el Mg como P207lig2 ton--
bién por doblec precipitacidn.

Urcch(8) Hocc atague con SO04H2 2 humgégnc%%é%ipita cl Fc co-
no SFe., Al filtrado concentracdo zgrege #cido naldnico (10grs
y acctato de sodio (lgr) ncutralize con NH3 = 1z fcnolftalci
na y acidifice con acético. Precipita ¢l Ti con Oxkpjﬂolina

al 3%. Filtra y llcve 2 voluncn. Precipite scea a 1102 y pe-
sc, El1 dato de Ti asi obtcnido no ¢s bucno. Si ¢s bucno 1o

separacidn de Al que de allf resulta. IEn 250 nl del filtrado
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agrcga 100 ml de oxiquinolina y ccetato de sodio y celicenta,
Prccipita con NH3 gota a gota. Filtra y lave con agua., -

Lucgo siguc por cualguier nétodo clédsico.

Post Necumenn(9)hace disgregocidn con CO3Na2 y lucgo sigue lo

linéa,,

METODO DE LA ALUMINUM INDUSTRIE A.G. NEUHAUSZN (10)

Huncdcdj 3«5 gr cn crisol de Pt 2 1002

Si02:2 gr cn porcelna+ 25«30 ml dc H20+20ml1 de¢ SO4H2 concen--
trado cgifando. Cubfe con vidrio y calientza o fucgo suave aéi
tanco haste humos blancos. Enfriar, diluir o 250 nl. Filtrer,
rccogicndo cn notrez de 500 ml. L1 residuo sc calcina y pesa.

Hoce ctaque FH y vuelve a caleinar y pesar. Bl residuo lo
disgrega con SO4HK y disuclve en SO4H2 diludfdo.

Si lc disgregacidn de la bauxita con SO4HK sc hace on Pt,
&stc intcrficre con ¢l Fe++3(I1l) Por cllo este nétodo usa cri
301 de Ni o Al fundicndo con Na OH (30 ml y parcd de¢ 2 mn)

2 gr debauxita + ¥0 gr NaOH+ cclor 20-30 ninutoc agitondo con
cspétulc dc Al o Ni.sf hayx nucho Ti celenter ndes dc 4 hore.
Calentar algo nds 21 fin y volcar ¢l nolde de cluninio. Colo-
car ¢l crisol frfo cn 200 ml de SO4H2 dilufdo en cdpsulza do
porcclana lavar cl crisol Agregar ¢l molde y 25-30 nl dc SO4H?
concentrado y calenter 2 hunos blancos. Si ¢l Fe no sc disucl
ve bien cgreger 15 nl de ClH. Disolver cn cgua. ElL residuo ¢s
Si02 sin TiO2.

Fe+++¢: cn 200 ml del filtrodo por Zinmermann-Reinhordt.
Ti: por Weller(1l2) o si hoy mucho gravimétricancnte por cl né
todo dc Thornton (13).

Mctodo de lo casza Biulini. Ludwishaven

5ie2:2 gr dc bauxitc+ 6 gr de CO3Wa2 y cubrir con 4 gr dcl

nismo. Topor ¥y calenter sucvenente luego nds fuerte 20 ninuts
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con Tecld y 15 nminutos con soplete. Sin enfrier poner cn agua
friz, sin quec nojc la sustencic. Recoger la pastilla en vaso
de 300 nml. Lo que queda pegado sc trota aparte con 20l de -
S04M2 21 1/3. La pastillc sc disuclve en 25 ml de SO4H2 con-
centrado lucgo de agregerle cl contcnido dc lz disolucidn de
lo pegado. Sc¢ cclienta hasta hwas blencos, Disuclve en agua y
calientc a 90-1002 durantc 4 hora, Filtrar y rccoger cen veso
dec 500 ml. L1 rceiduo sc lova can aguc calicnte y sc¢ calcing,

Sce cfectia luego cl ctaque FH y sc¢ vuelve o calcincr, Ia
diferencia cs Si02 purc., El residuo lo disgrega con CO3Na2 y
lo agrege al filtrado. En &1 dcternina Fe por Zinncrmann-
Reinhardt y Ti por Weller. Ca0: En vaso de 250 ml: 2 gr de -
nucstra y 25 dec C1H y 50 nl dc cgue calicente, Hicrve y filtra
por filtro de porcclzna dc¢ 7 cn de didnctro (Nutsche) lavando
con agua czlicente., E1 filtrado =m=c hicrve y sc prccipiten 1los
R203 con NH3, Filtrc y lcve bicn., Concentre a 100 nl. y agre-
ga 20 ml de C204(NH4)2 hirvicndo y NH3 hasts tcner cxeceso Re-
posa 6 hs o 602, Filtrc, Lava con aguc caliente y coleine ol
Cao.

Motodo de I.G. Farbenindustric A.G. (10)

Si02: ¢cn vaso de 400 nl: 1 gr dc bouxite + 30 ml dc cgua re--
gia y 30 ml dc SO4H2 50% cn bafio de arcnz y llever o scco, En
fricr., Disolver cn 10 nl de ClH concentrodo + 200 de cguc y -
celentar a disolucidn,

Filtrar y lavar. Celcinar. Atzque FH. Calcinacidn y dis--
grcgacion con SO4HK del residuo.

Disuleve cn ClH y precipitc con NH3. Filtra y lava., Disucl
ve cn ClH y agrega a la solucidn original ( clinmina el Pt).

Oxidos totalcs: Filtrado 2 500. Toma 200 nl y agrege 50ml
2l dec NO3NH4 10% filtrzdo y calicntc 2 cbullicidn. Preecipita
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con NH3 21144 cxcnto de TO3- hesta virsje dc tornosol rojo ¥

calicnta a“ebullicidn unos nmomentos, Reposcr. Filtror. Lever
2 vecces, Disolver cn 5 ml de ClH cn cl mismo vaso uscéc « Re
precipiter, Lavar con NO3NH4 2% ligeramente amoniacal. Scca
a 1502 durantc 3 hs.. Scco ¥y calcina 2 12002 durconte 30-40
ninutos (14).

Fe: 1,5 gr, 8 id-ctaque anterior. Filtrado de Si02 + cabr
2 cbullicién+C12Sn+ Cl2Hg+20 ml SO4Mn + PO4H3 y pascr o cép-
sula de porcelanc de 2 1lts. Diluir a 1 1t. con cguo cpenas -
rosada con MnO4,”

Volorar con Mnd4‘0,1N.

Ti: 100 ml + 20 ml PO4H3 + 20 ml SO4H2 3 + 5 ml H202 3

Llevar a 100 ml y hacer tipos al nisnmo ticnpo comparcondo

RN

9]
(-}

color{metro.
Ca: Filtrado de oxidos dtiles tosales, sc concentra o pe
quefio volunen, sc agrega CO3Na2 y sc rcposa 24 hs,

Al: por diferencia,

Método de P.Kienlen(10)

Pérdidc por calcinccidn: al soplete 15 ninutos.

Si02: 2,5 gr + 30 nl SO4H2 21 3+ cclor z cbullicidn cgitando
haste vapores de S03. Mocrtin(l5) ataca con 1 volumen de cguc
regic y de 2 de SO4H2 #®B¢ en baio dec arcena hosto scco, En-
fricr y pascr 2 vaso con 300 nl de agua fria(éuc no sczscalign
te mucho por que precipitariz ¢l i)+ 10 ml dec ClH y digerir
6 hs., agitendo de cuando en cuando. Filtrar, Celcinor. Ato-
que FH y colcinacidn.

Ti: 200 nl de filtrado + CO3Na2 o ncutro + SO4H2 dil.(go
tis) + S02 § SO3N22 y diluir a 400 ml, + calor o cbullicidn
2 hs, cficdiendo ecgue con S02 y diluir o 400 nl + calor a cbu
11icién + Zn + SO4H2 dil y titule con MnO4-,
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Oxidos totales:25 ml dec solucidn + pequefia cantidad de

NO3H fumantc + C1lH y diluye mucho. Czlienta 2 cbullicidén y
prccipite con NH3.

Linncau(16) rcconienda precipitar con NH3 gotza o gote

=3

viando hasta olor amonicecl. Lucgo + CH3COOH gota o gotc heg
t2 no nds «olor y hervir suavenente., Deernte y filtre laven-

do con cguz.

Método de Mertin (17)

Deternimm A1203 1libfe, Funde con CO3Ba y ClNo, Laove con
H20 cclicecnte. Tl residuo lo funde verics vececes con lo nisne
nczela rcecunicendo los filtrcdos. Lucgo determina A1 por cucl-

quier nétodo.
Thornton (18)

Usa cupferrdén pera scperar Ti de Al,Fc y PO4E
Brond (19)

U Usa 2 gr dc bouxita + SO04H2 21 4 y cclor suave y filtre
Residuo 1o disgrego pocos ninutos con SO4HX, disuelve y fil-
tre. Redne los filtrados. El residuo cs Si02 pura.

Schnecider y Lipp (10)

Fucnden con 5-10 veces cl peso, de CO3No2 anhidro. Diswul
ve en SO4H2 diluido y czlicntan 2 hunos blancos. Diluyc y
filtra. El1 residuo cs S5i02, El filtrado sc¢ czlicente 2 cbulli
cidn largo rato: da TiO2 y Aléb3. Filtrc, disuclve cn ClH y

precipite con NeOH., Tienc TiO2, Da Al pordifercncia.
Tourel(20)

2 gr dc bauxite + 8-10 gr dc CO3Na2 cnhidro y fundcn, A-
grege 20 nl dc SO4H2 concentrcdo. Zvepora ¢ hunos blancoc.
Infria. Disuclve cn 2gua y filtra. Si sc quierc dctermincr -

s6lo Ti y Fe: sc diluye 2 1000, tonmcn 100 y sc dejon coer cn
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60 nl de NH3 21 1/6. Hierve, Filtra, lave con H20 calicnte,di
suelve cn ClH y reprecipite con NH3 Acidule con dcido férmico
y agregce 5 nl c¢n cxceso y 1 gr dc SO3N22 o corricente de SH2 y
celicnta o cbullicidn 1 horz, Ticne Ti02, Filtrcodo + 8-10 ve-
cce ¢l pecso de A1203 cn citrato o tortrato + S(NH4)2 + calor
o 802, precipitc ¢l SFe, Filtre. El Al sc da por difcrencic,

Pore determinor Fo o y PO4Z ver: lMuller y Wagner(21)

Método de Scott (22)

Huncdad: sccado o 1402 sobrc 10 gr dcnucstreo.

Pérdida por cclcinccidén: sobre 1 gr o 11002 durante 3 ho
rc. Si02: otocquce con nezelo de ClE, NO3H y SO4H2 hosto hunos
blancos.

Filtra. Calcinay Atcque FH y calcinacidén, Residuo sc dis
grega con SO4HK y unc a2l filtredo anterior,

Fe: por dicromataonetrie.

Oxidos fotalcs: Filtroado de Si0O2: tonmz 100 ml climina cl
Pt con SH2 y ppc con NH3 2 veces, Colecinc o 1100 2
Ti: Por colorinctriz con H202 cn colorimetro Duboscq o sini-
lares Al por difercucic.

Co0: cn nucstroe cparte. Disgrcge con 10 gr de CO3N22 y -
1.5 gr dc¢ B4O7Hz22 onhidro, a 11002, Filtra y lcova con CO3Na?2
Disuclve cn ClH. y precipite los 8xidos totales con NH3. Re-
precipita y une los filtrados., Scea y clinina sales de cnomo
Disuclve ¢cn ClH y aguc. Precipitc con NH3 y lucgo con C204 -
(NH4)2 filtrza, disuclve con SO4H2 21 1/4 y titulc con MnO4X.

Deduce un blanco.

Mg: cn cl filtrado de czclecio climina salces de cuonio.Pre
cipitc inmpurczas con NH3 y determina Mg cono P207I1g2. Dcducce

un blanco
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Do Silve Pinto (23)

Humcdadi por esccado o 1102 sobre 5 gr dc nucstro.

Calcinacidn: con 1 gr cn lMcckur o pcso constontce.-
Si02: con 0,5 gr + SO4HZ2 y = hunos bloncos. Colcino el resi-
"duo 2 1100 O%idoc totales: En filtrado con NH3.
CoO: En el filtrzdo de d8xidos cono C204Cz y titule con MnO4K
lg: En ¢l filtrzdo del Co cono P207lIg2.

Dz adends sflicelibre como cucrzo y ¢l 41203 solublc cn

NaOH por trotanicento o 802 durante 3 hs,

Joine Pdertolos (24)

Dz ¢l unico nétodo rdpido de ondlicis que hemos hellado
cn la bibliograffa. In cépsulc dc Pt con 6 gr dec SO4HX  se
disgregen 0,5 gr de minerzal con calor que sc intensifice
cucndo conicnza o solidificar 1o masc. Disuelve en SO4H2 di
luido filtre y cclecinc ¢l residuo o Si02. Diluye el filtra-
do a 250 ml y toma 3 porcioncs de 25 ml:

c) doble precipitacidn con NH3: oxidos dti
lces totales.
b) Prccipitzocidn con 20 ml dc XOH czlicente
Fc203 y TiO2
¢) Colorinctria dc TiO2 segin Wellcr
Do Al por difcrencic. Idel Fe.

Instituto de Pecsquisas Tcecenoldgicas de S. Poulo (25)

Haoce ataque con SO4H2 50% en cdpsula dc porcclanc cubicr
to hastz huios blencos. Disuclve en ClH 5% hirviendo haste -
solubilizacién conplcta de lac sales. Filtrzs con coliente y -
lava con ClH 5% frio y lucgo con agua cclicente. Zvopore cl
filtrcdo o hunos blencos.

Disuclve en ClH 5% hirviendo haoste solubilizacidén. Fil--

tro. Lave conmoe antee,
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Vuclve o cveporar & hunos blencos, disuclve y filtre por
el nismo filtro cnterior. Leva y calcing o 1100412002,
Oxidos: filtrado a 250 ml y tonc 25 nl. Diluyc o 200 y precip:
pite con NH3 (diluido 21 fin)
Love con NO3NHé 2% calicnteyreprecipita
TiO2: por Veller
Fe: Dvepora ¢l filtrado (100 ml) o pequefio volumen y anfric,
Agrcege Cl2Sn y 10 ml de Cl2Hg. Diluyc o 400 nl y agrege
20 nl dc SO4Mn titulando luego con ln0O4X N/10.

Al: por difcrencic,

Método OSN 1943(26)

Utilizc ataque SO4HZ2 hasto hunos blencos, disolucidn c¢n
So4H2 10% por cbullicidn durantc % hora. Filtra:y lava con
SO4H2 10% y lucgo con agua calicente. Celcina o 11002, Inéolg
blc cn SO4H2.

Llcvae cl filtrado o 500. Toma 50 nl y precipitc éxidos U
tiles totcles por doble preccipitocidn. con NH3 y coleinacidn
c 11002,

En ¢l filtracdo deternina Ca concentrado « 50 nl y agrcgan
do C204(NH4)2 scoturado, con ultcricor titilocidn con MnO4K
A/10.

Zn el filtrcdo de cclecio concentrado o 10 il determine -
Ilg cono P207Mg2. In nucstra parte del filtrado de resicduo in
soluble sc deternina Fe con Cr207i2, Ti02 por colorimctric .
P cono fosfoiolibdeto de znonio, I1In0 por oxidacidn con.SZd8:
y titulacidn con As02 . Lo huncdad sc deternina por secado =
1408 y 1z pérdide por cclecinccidn o 11002,

o al por diferencia.

Brege(4) y (5)

Siguc cn sus linccs gencrcoles ¢l nétodo anterior perorea

liza el ctoque sulfurico de tz2l nmonera que @é un dato de -
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dxidos udtiles totales comparcblc ol que sc obtiene en el trg
tanicnto industricl.

Lo rczlize »or tratanmicento de 8 gr del producto conSO4H2
50% cn netraz de Kjcldahl con refrigerantc. e reflujo c¢n ba-
flo de aceite o 120-1302 durantc 2 hs, Disuclve cn zague fria,
y filtre por Buchner con succidn. No detecrnina cl residuo in
goluble. In ¢l filtrado procedc cono en ¢l nétodo OSN sobre

un triplicado de¢ 50 ml, lucgo dc llever 2 2 1ts ¢l filtrado.

Criticc

De todos los métodos hallados sdlo cl de Jaine Puértolacs
cs un nétodo répido aplicoble al control de plantc pero por
lac condiciones de su ataque no pucde compararsc a las del 2
tzoque sulfdrico ni serfz posible obtener con 61 un doto  de

8xidos Utiles totales comparcble 21 rendinicento industrinl.-
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MATZRIALSS

Sc dispuso de una balonze de sensibilided 3,5 div/ ngr -
sin cargc ¥y quce cuncntcba levencnte con lo corga. Les pescas,
fucron controlades contra pesas patrdn y con cllas sc contrs
t4 ¢l noterizcl volunétrico.

Sicnprec que fué.posiblc las drogas cnplcades. (1)

1) fucron de calidad pro-anflisis de nmarcas acreditadocs den-
tro dc las posiblilidades del ncrcado, que coro lucgo sc vid
no cran fovorables cspeciclnente cn 1o que sc reficre a dro-
gos 1iquidas, como SO4H2,ClH, NH3.

Lo bouxito utilizade fudé recibido en Fébricos San Isidro
de 1o Adninistrocidn General de Obras Sanitcrics de la Nacidn
sicndo ¢l pronedio de unc partida de 1000 toneladas. E1 ning
ral sc¢ recibe pulverizodo & pescje totel por tomiz IRAM 250
nicroncs (Tyler 60) y con rectencidn de un néxino de 10% cn
cl IRAII 149 microncs (Tyler 100): Unc partce de lz nuestrafué
porfirizada o inpolpeble cn nmortero de fgcte y lo otrz sc cn
vasd tal cucl cn pesafiltro 2l igucl que lc porfirizeada.

Los ctaques sc realizaron sicrpre sobre nustre hinedo cx

presando lucgo los resultcdos sobre sustancia scec,

STZRMINACIONESPREVIL.S

Il nétodo OSN 1943 ful procticado largonente antes de po
ner neno ol prescnte trebojo y se lo tone cono basce de conpgi
_racidn cn cuanto 2l dcto de éxidos dtiles totoles se refic-
rc.

21 nétodo no sc cdapte 2l control de planta por su lenti
tud y por quc ¢l rendinicento industrizl de dichos éxidos no
es cono yo sc ho dicho total.

Sc anclizé la nucstra por triplicado por el ndétodo 03N

19%3 obtcnidéndosc los siguicntes dotos ncedios:
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~Hunecdzd: 1,5% Fc203 4,65%
Pérdidc por ccleincocidéns 28,85 Ti02 1,0
Insolublc cn S04n2: 3,95 ¢cz0 0,1
Oxidos dtilce totoles: 66,45 MgO 0,09

A1203 (por difcrenciz) 60,8 yP,V,Crino conticne
Lucgo sc rcalizo ¢l andlisis por cl nétodo de Brogo obte-
niéndosc loc siguicntcs resultados:

Oxidoc dtilcs totoles: 63,55%
4103(por difcrencic) 58, 55%

Ti02 0,75%
Fe203 4,25%
Cal 0,1%

Mg0 0,01%

21 doto de 8xidos dtilec totcles como se ve, reproccente -
cl 95,6% dcl doto obtenido por ¢l método OSN 1943 lo quc cqui
yele ¢l rendinicnto industricl Ce la beuxite on la planta de
cleboracidng

0 sca que cn ccte aspecto sc confirmnan las conclusiones -
de Brzge.

oste método no sc¢ precsta tanpoco 2l control répido de les
claboraciones debido 2l largo ticmpo de ataque (2hs) y el
ticnpo que insunie la filtrceidn del 1iquido c¢n que sc preeipi
tan los éxidos dtiles totales y el inherente 21 nonipulco de

nayores voldncenes de solucidn.,
0BJLTO

Sc tratdé dc buscar un nétodo dc andlisis que por su ropi
dez y sinplicidad de nencjo sc prestorc perc ¢l control répi-
do dc lcs elaborocionces dierias y que dierc un doto de dxidos
dtiles totzales comporable al rendimicento industrial_dc la bou
xita cn los condicioncs de atoque cstoblecidas \SO4H2 al 50%

sin cyuda de calor cxterior)
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PRIMCEROS SNSAYOS

Se iniciaron 1los cnsayos de explorcc¢idn utilizado lao poy
cidn dec nucstra porfirizade de la que se pescron cantidcodes 4
de alrcdedor dc 0,1 gric,X 0,0001 gr. Sc hacc unc papilla con
4-5 gotes de cguc y sc ctacan con 1,5 1l de SO4H2 concentrcado
agregendo cn pequeilas porcionces y a2lgunos cristalitos deSO4HK
agitondo con una verille fine de vidrio, cn bafio de arcna reg
tangulcor de 5x5 en de lado y 6 cm de profundided ya celicnte
y s¢ lo mentenia cn &1 o alrededor de 3502 durcnte 15-20 ninu
tos pera ascguRar ataque completo (hunos de SO3) agitondo de
cucndo en cuacndo con la varilla. Una vez conclufdo cl ataque
s¢ coloca ¢l tubo en bafio de cguc hirviente y sc disuclve 1la
nasc ocn SO4H2 10% agitondo cuidadoscnmente. Lo disolucidn con-
plete denore unos 15 ninutos,

Sc¢ contrifugce lucgo o 2000 RPM durcnte 5-10 ninutos y sc
decanta ¢ natroz aforado de 50 ml. T1 residuo sc agzita con
SO4H2 21 10% y sc ceolicnte cn ¢l bafio dec Maria contrifugmdo
lucgo cono cntes.

Sc repite otro vez 1o operacidén y »or fin sc cnrosa cl
natraz,

Dc 1o solucidn sc miden 10 ml, sc ogrege cgue de bromo ¥

)

s¢ diluye 2lgo, sc hicerveg, en veso de 30 nml cubicrto con vi--
drio dec reloj, sc zgregen 0,2 gr dclClNH4 y se precipita con
NH3 usando rojo denietilo como indiccdor, Sc hierve 2-3 ninubds
y sc filtra por crisol dc porcclana filtrantc cspircndo 2 1lae
bonbe y recogicndo en Kitesato de 50 nml. Il vaso se lave cuan
titativenente con NO3NH4 2% cclicente filtrando todos los lave
jes por cl crisol. . comntinuzceidn sc scca éste ¢l nechero y

sc colcine a 11002, Los recsultcodos obtenidos figuran cn ¢l -
cuadro I. (WeEK),
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Sc¢ observd que una cclcecinacidn de 20 ninutos o 11002 do
la constancic de peso nccesaria lo que cvite cfectuar 2 cal
cincciones porc logror dicho constancic,

Se obscrvd tanbién que no crc necccario el agregodo de
SO04HK peora logrer cl atoque conpleto dce lo nuesStra por 1o
que fudé suprinido. NOTA

Sc comprobd que clgunos de los resultados bojos obteni-
dos cc¢ dcbicron o disolucidn de 41203 que scotribuyd o qme 1
gota C¢c NH3 concentrado cs ya cxceso copaz de producir tel
disolucidn dcdo el pequefio volumen con ¢l que sc O perz, Lo
conprobacidn sc cfectud de lo siguiente nonerc:

Z1 filtrcdo de lc precipitocidn de los dxicos dtiles -
totcles sc concentrd o pequcfio volunicn y sc cvapord & seco
cn befio de llaria y sc clinincron los scles de anonio por ccl
cinacidn.

Z1 recsiduo se tond con varias gotas dce ClH filtrando por
papcl pequefio, repiticndo la operccidn hasta aseguror un -
buen lavado. Z1 filtrodo se llevd ¢ 10-15 il con agzue, le)
celentd o cbullicidn y sc precipitd con NH3 usando rojo de
netilo como incdicador. Sc filtrd por papel pcqWedio lavando
con cgua coliente y sc dicolvid el precipitado on gotes de
ClH 4 cclicnte recogicndo cn vaso pcquefio. Sc cgregd 2 la
solucidn cl recactivo 2lumindn (sal de NH4 del dcido curin--

tricarboxilico) y sc¢ precipité ‘con NH3

NOTA: Algunos dc¢ los resultados oltos del cuadro I sc debic
ron ¢ impurificacidén con lo ctmésfera de lo mufle - por
1o cunl con 1o 'Succésivo sc tiparon los crisoles.
al hocer 1z filtroeidn por ¢l crisol filtrente debe cchor
sc la solucidn ol crisol y lucgo poner en marcha la bom
bx de vecio. Si sc agrega la solucidn con lo bombe fun-
cionando sc¢ produce un pasajc dc ppdo dc las primeras
gotas cgregados b que do resultodos bojos.
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S¢ forné la leece ¢fpica dc aluninio. Tenbién sc investigd

Fc de la uisps menera con SCN  gon resultado negativoe Lo uis

no ocurrid 21 investiger Mg con ¢l raxrctive de Suitsu y Okuna

Como 2l tradvajar con 0,1 gr dc bauxita sélo so obtionen e

elyrodedor do 15 ngr de precipitado d¢ dxidos dtilcs totnles o

aca que un crror de 0,) ngr én la pesada representa 0,5%, 8o

ves501vid en adelante duplicer la cantidad ée pusstra (llcvane
do sionpre 2 50 nlje~

AJUSSTE DEL LINTODO

Pora obviar los inconvenicentes encontrades so nodified la
téenieca de la siguicnte nancra:

Se pesan 0,2 gr de bauxita+0,0001 g cn tubo de centrifugs
eSnico de 15 ml vidrio Pyrcx, sc capesta con 0,15 nl de cguc
y sc agrogs dc a poce, 2,5 nl doc SO4H2 econccatrade zgitando -
eon varille do vidrio fina, Sc ponc cnscguidc cen dafio de are~
na caliente (aproxinadamcente 3508) Ver NOTAS) y se dejo 15-20
ninutos agitando de¢ cuando en cucondo,

Sc siguc comno cn ¢l cceo anterior disolvicncdo cn beflo de
aguc hirvicente con SO4H2 10% y ccntrifugondo coda vez, Se conl
pleta ¢l volunen o 50 mls Se tomen de awgqui 10 nl se colocon -
en voso de 30 nml sc oxido con cgua de Br2, sc hierve cubricne
do con vidrio de rclo] y sc cgrege lucgo 0,2 gr do C1lNH4., Se
precipita con NH3 concentrado haste lo apcricidn de precipita
do persistente cohtinucndo lucgo con NH3 dilufdo 21 1/5 usone

do rojo denctilo cono indiccdor,

NOTA: La temperatura sc mide con un termémetro hnsteo 3602 co-
locado parclelomente al tubo de..centrifugo ¥y con cl bul
do sum rgido a su lodo.

OTRA: No sc debe dejor en frio luego de cgregar ¢l SO04H2 por
que se produce una adherencia pronuncicda-cl vidrio que
12 cbullicidn posterior cn ¢l dbaflo dc nrens no oleonza
& qultore
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Los rcsultados obtenidos figuron cn ¢l cuadro II

Como pucdc verse cn ¢1 los rcsultados scguian siendo 2l-
tos.

Ello sc atribuyé o quc la bomba dc vacio produce la 2glo

merocidén del precipitado en cl fondo dcl erisol de porecclana
filtrante: formando grumos grucsos que nc son bien lavados por
1z solucién dc NO3KWH4.

Sc intentd subsanarlo de la mancra siguicnte:

Una vez cl precipitado cn cl crisol y lucgo de lovar cuan
titotivamente ¢l vaso sc romueve suavemnente ¢l precipitado -
cdherido al fondo del prisol filtrante con vorille fino devi
drio dc modo dc cvitar toda incorporzoeidn de vidrio y sc ogre
go m&s NO3NH4 calicnte dc modo que el laveje sca completo.Sc
lava lucgo la warilla con NO3NH4 y sc completa la filtroaciédn
como antes.

También Qurante 1la disolucidn de lo masa atocade en ¢l -
tubo dec centifuga sc vié que on clgunos casos no cran sufi -
cicntes tres lavajes pucs persitic unc débil rcaccidn conSCN™
Aumcntando 2 cuatro cl numero dc lavajes lo icaeccidn del Ford
con SCN cs sicmprc ncgativa.

Sc¢ cfectuaron nucves determincciones con las modificocio
nes cnumeradas cn lo téenice de ctaque y procipitacidn figu-
rondo los resultndos en cl cuadro IIT.

Sus éifras demucstroan que con la téenice utilizada se obtimen
resultados concordantes dentro del 0,7% que ¢s la cxactitud
que pucde csperarsge del método. Ello indiecc que la téenico de
prccipitacidn de los 8xicos Gtiles totales no nccesite mo-

yorcs ajustecs.
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Como los pérdides fucron relativenente frecucntes por szl
tor cl contenido de los tubos de centrifuge durcnte ¢l ctaque
se nodificé el beflo de arcna construycndo uno, de les siguicn
tcs dinensiones:
Izdos: 9 x 9 cn
Profundigad: 3 cn
Tos tuboc sc colocan cn &1 acostados sobre una ariste formane-
do con la horizontal un £ngulo de 10-152 lo que cvita las cel

plecdures si sc aglta 1o nasc con frecuencic,

CUADRO I

L. .
':Mucstraiﬁ uxifﬂ Poscds Oxstxluos t Ca0 ! Observeciones !
' tposada ! totales 'totalos ' 1 o
' Ne  § gr 1.,. gr T 'k ! '
! ' » 0,0150 ' 69,0 '+ 0,5 ¢ Datos sobre sg
') '0.1088 s 920147 v 67,5 ! 0,9 ! tonciz con 4%!
' o * 0,0145 ' 66,6 ¢+ 0,55! dc huncdad. ¢
- ! $ 0,0149 ' 68,5 ! ¢ ‘
- '0,10121 0,0128 ' 62,7 t 1,5 ! Datos sobresug
3
i ' ' 0,0138 v 64,7(') ! 1,6 rtoneic scea. '
; ' ' 0,0063 ' 62,0("): ! (')Dovle prccb

' ' ! ' ' ! pitecidn
' ! ' ' ! ' (M)ic y °obr¢§
' ' ' ! ! ' mL
Vo3 '0, 1032: 0,0140 ' 67,3 ! 0,48: Datos sobresug
} ' ' 0,0143 ' 68,7 ' QJ4Bo toncia scco, o
t ' v

[ ]
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CUADRO II
Il Bouxite Pesada ! Oxs. a0 T1i02 Fc203
pesado 0x.Tot j tots. 3
N2 ar gr [Fbscco % scco % sceco % scco
0,0273 | 68,1 1,3 0,8
1 0,2087 0,0277 | 69,1 1,33 0,83
0,0258 | 66,3 0,95 0,45 1,1
2 0,2027 0,0254 | 65,2 1,0 0,5
0,0263 | 68,3 1,75 1,25 1,1
3 0,2006 0,0259 | 67,4
0,02n4 | 68,1/ 0,9 0,4
4 00,2016 0,0265 | 63,4 0,95 0,45
050250 ] 65,2
5 0,1995 0,0248 { 64,8
6 0,2019/ 0,0261 | 67,3 0,85 0,35
7 0,1935 0,0250 ] 67,4 1,0 0,5
8 0,1966 0,0249 | 65,95 a,7
9 0,1962 0,0251 i66,5 4,45
CUADRO IIT
1 0,1994 0,0249 64,6 0,47 4,6
0,0250 64,85
2 0,1972 0,0246 | 65,0 0,5
0,0249 {65,3 1,1 4,4
3 0,0251 }64,65 0,48
0,2022 0,0254 65,3 1,0
0,0255 }65,2
—
4 0,2018 0,0252 65,1 0,4 ,*
5 0,2004 0,0250 }65,0
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IZSTODO CON B..UXIT.. SIN PORFIRTIZ.R

N

¢ pasd o trebojor con le bauxita nolida, t2l cucl sc lo
Fecibe cn 1z plantae (paezje totel por temiz IR 250 nicrons
y retencidén de un néxino de 10% sobre ¢l teniz IRNID 149 ni--
eroncs).

Se ofcctud ¢l atoque durcnte 15 ninutos o 340-3502 (tmpe
roturce nedids con ¢l bulbo del termdnctro suncrgido cl cocts
do dcl tubo y colocado parclelancente o 41)

Lo dicolucidn de lz nasza atacclde se rcelizd con ClH 2l
1/3 para acclerar la disolucidn de las scles bésicos. fsinig
no sc usd ClH 21 1/3 parc cl lavajgo%osiduo cn ¢l tubo de -
centrifuge.

Zllo cvita cddénds cl agregado de ClNH4 sélido yo que ¢l
nisno s¢ formo durcnte ¢l cygrezado del NH3 nara »recinitor -
los 6xidos utilcs totoles.

Lo hunmedz@ de lo numestro cro de 1,5%.

In los dog dltimoe determincciones gue figurcn cn clcuc-
dro IV sc filtrd 1o solucidn forncdc por »ancl de velocidad
nedis pequefio en luger de centrifuger, levendo princero con

ClH =1 1/3 czlicente y luego con cguc calicntce con nicropicc-

Los rcsultcdos obtenidos figurcn cn ¢l nencioncdo cuzdro
IV.

Cono pucdc versce loc datos son nucvencnte rcproduciblces
dentro del 0, 7%.

2.2.CTITUD DT L. MUSSTR:.

4 cfeédtos dc¢ denostror que la moliendces suficientencnte
fine poroc justificor lo toma de nucestre parc lo pesada sin

nayor nolido y quc lo comnposicidn del ninersl no veric  uon
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distintcs partes de lo nuestra sc efecctucron 3 deterninccio-
ncs con nucstras tonadeos en distintes puntos, de lco nelicque
sc¢ tenic cxtendids sobre un popel. Les tres fucron ctoceodes
durcntc 15 ninutos o 3502 siguicndo la téenica yo descripte.

Los rcsultcdos fizuran cn ¢l cualro V.

Sc cnscyd tombidn filtrar por pepel de velocidod rdpido-
en luger de crisol de porcelono filtrante y colceiner c¢n cri-
sol dc¢ ploatino con tapa. Los resultados son idénticos o los
anteriornente obtenidos y 1la velocidad de filtracidn y lave-
do la nisnc. |

Con ¢ste nétodo se hicicron, lo determinacidn N2 7 del

cuadro IV y las 1 y 3 del cucdro V.



27

CU_.DRO IV
N j e o 1 2

Ne gr | gr | % scco | % scco % scco | % scco
1 0,2018 | 0,0263/ 65,5 0,47 4,35
2 0,2025 0,0263 65,4 0,52 4,45 1,1
3 0,2003 0,0262 65,9 0,3 4,4 1,1
4 0,2021 | 0,0264 65,75 0,32 4,55
5 0,2029 0,0262 66,05 0,45 J 4,55
6 0,2017 0,0261 65,7 0,5 4445 1,1
7 | 0,2007 | 0,0260 65,75 1,1

CUADRO V

. 120

1 66,1 0,5 4,6 0,12
5 65,9 0,48 4,7 0,1
3 65,8 | -- 0,45 4,6 0,12
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ISTODO 2.R.. ST V.L.LOR INDUSTRI.L DS L.. B.UXIT.

Siguicndo cn lincas gencercles cl nétddo cnterior sc tra-
t6 dc conscguir unc técnice que por necdio de un ataque réni
do d¢l aincercl dicre un doto conparcble ol obtenido ¢n la -
plante de fobricaeidn y que como tol eirviera parzc cl contrd
dizcrio dc¢ 1o plonte.

S¢ ¢ligid cono ticnpo de ctaque 5 ninutoc o unc tenmere-
turc dc 2502 (+ 52 y ncdide como on los ccsos anteriores).

Sc pesan los (0,2 gr dc bauxite vy sc ecnpestean con 0,2 nl
ée cguc. Sc agrege cn Gos porcionce de 1 nl, 2 nl de SO4H2 -
concentrido cgitondo con varillc finc de vidrio. Sc¢ coloco -
inncdictoncnte ¢n cl bafio de arcna y sc agitc constantcenente
y sc girc ¢l tubo 2 intcrvelos,

sl ccbo de los 5 ninutos sc¢ posc o befio dc cguc hirvicn-
tc y sc cgrege ClH 2l 1/3 cgitondo cuidadosancente hoste obtc
ner lo disolucidn totcl de lo nosa ctacada. Se centrifuge -
lucgo o s¢ filtre por popel de veloeidad nedic pequefio, 1oven
do con ClH 2l 1/3 celicnte (cuatro lovojes si es por centrifu
geeidn)y 21 fin con cguo celicente, heste 50 nl., Sc cnrcsc 2
202 con cgua. Sc niden 10 nl de la solucidn y ¢ deterninan
los PYxidos dtiles totcles como yo sc indicd. Tos resultados-
figuran cn ¢l cucdro VI.

Sicndo el aprovechonicnto de los 8xidos de 95 = 95,59 -
del totzl cn este caso particuler ¢l doto 2 obtencer deberiz
fluctuer c¢ntre 63,1 y 63,5% (95 y 95,5% rcshcctivamente del
dato dc¢ riqueze totcl e¢n éxidos detcrmincado por clmreronctodo
quc cre de 66,45%)

In cucnto ¢l doto de ..1203 quc sc obtendric por diferen-
cic, con uste nétodo no concucrde con lo aprovechable indus-

riclacentce sino que ¢s clgo inferior.



Se ¢studio adends lc zcecidn Cel tienpo de atoque o

csto 2

sobrc los rcsultados,

quc industrialnente sdlo cs utilizeble ol

ninutos dc¢ durccidn.

do dc¢ atmguce lo solubilizototalnente.

1,1% cs necesario cgreger 21 dato dc Al

2°3

Sicndo

50% acl Ti02 contenido ¢n la bauxita nientros que cste nito-
2l dato de TiO2
0. holledo: 0,55%.

250

cfectuondo detcrniincciones o 3,4 y 7

Los rcsultados obtinidos figurcn cen ¢l cucdro VII

A

CU..DRO Vi

e

OS] Bact sdons sot] tose.| 0 | volum,odor| T02 | 10
Ne Er gr %scco| bsceo % scco % scco | % scco
1 0,2011 | 0,0255/63,3 | 0,48 4,65 1,1 0,15
2 0,2035}{ 0,02601 63,6 0,481) 4,6 0,09

_ 0,0258| 63,8

3 |o0,2005 0,0253 63,6 | 0,45} 4,7 4,3 |1,1 0,12
s lo,2002] 0,0251] 63,2 | 0,48] 2,55 4,0 0,09
5 0,2054| 0,0258 63,5‘— 0,47} 4,65 1,1 0,12
6 |0,2023] 0,0256/ 63,7 | 0,5 | 4,6 ¢,55
7 0,2040} 0,0257| 63,6 £,6 4,4
8 0,2021} 00,0253} 63,3 0,5 4,65 4,4 1,1 0,1




CULDRO_VITI

Picmpo |Oxs.totcles | Ca0 Vgii.gglor 110, g0
ninutos % scco % secco ‘% scco % sceo % secco

3 61,6 0,5 4,55 2,450 1,1 0,1 |

3 61,3 0,45 14,6 4,45 1,1 0,12

4 63,5 0,5 | 0,1

4 63,6 0,5 0,08

1 63,4 0,5 L9l 1,15 0,1

T 63,3 0,48 4,6 4,55 1,1 - 0,09

Cono pucde versc cn ¢l cucdro VII no hoy difcerencic apre
cicble cn los detoe de 4 y 7 ninutos Ce atoque; siendo conve
nicntec tomer como ticmpo stondard cl de 5 ninutos yo que c¢n
4 ninutos rccién sc cleanza ¢l % dc atzque busccolo y llevar
o 7 ninutos rcprescente un cunento indtil cn el ticnpo.

Coitlo sc desprende cde los datos del cuadro VI 1o difercencic
néxine ha sido de 0,6% muy cnconsoncncic con leo coroxincceidn
dc los cwrdros anteriores. .. c¢cfcetos de lograr lo ncyor -
cxactitud c¢s canvenicente llevar los actoques y determinccio--
nes por duplicado lo que pucdce haocerse con nuy »oco ticnpo -~
nds del uscdo on unc sola determinacidn y »Hronediar los re-
sultados. Si la difcranciz fucre nayor dc 0,7% debe cfeetucr

sc unc tercerc detcrninccidn.

Conclusioncs.

21 nétodo rénido propucsto sc cjustc bicn o les ncccesida
des del control de plenta yaque los dotos de Sxidos dtiles -
totales, Fe203,.1203 y TiO2 pucden tencersc cn clrededor de 4
horzcs. Lo precisidn se fija cen 0,75,
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Zn ¢l nétodo dcl ataque totcl (3502) producc resultados

2lgo nés bojos que cl nacronétodo.
Z1 gosto de reoctivo es bejo por lo que no hay inconve--
nicnte cn rcelizer ¢l andlisis pere cuclquicr ndnero de fo-

bricociones dicrias, o grupo dec fobricacionus scgun desce.

DOTCRITINLCIONTS DIL CzO

Sc¢ adoptd cl nétodo del C204Ca c¢n su forne cldsica pero
cdeptado & las pequefics centidades de rOceperades, reclizon
do los éeterminccione sobre cl filtrado de los 6xidos dtilce's
totclcs.

Los datos que figuran cn cl cuadro I sc obtuvicron si——
cuicendo la tdéenica de Claxk y Collip (27) Ver nota (7)

Los dotos del cucdro I fuceron crréticos pero por ser nuy
supcriores hicicron sunoncr un crror cn ¢l nacronétodo. Parc
conprobarlo sc¢ nodificd 1z téenico del nétodo OSN 1943 »nare
deterzinacidn del Cz0 lo formo quec siguc:

21 filtrado de la determinacidn de éxidos dtiles totalces
8C cvapora & scco y sc cclcecina pora clininar scles de cnionio
Sc disuclve el residuo cn 2-3 il de ClH y sc precipiton 1les
inpurczas con NH3. Sc¢ filtrc, sc recoge cn tubo dc centrifu-
go, sc ogrege C204(NWH4)2 sc¢ acidifica y sc prcecipito con
NH3 nantcnicndo un rato ccrce de cbullicidn y lucgo varias
horcs cn digestidén. Sc centrifuga y lovae como cn ¢l aétodo
dc¢ Clexk y Collip y sc titule con MnO4X O,01N. Sc obtuvicron

los sifmuicntes dotos:

(') EL MnO4K 0,01N se prepard diluyendo =1 1/10 una solucién 0,1N
con agua bidestilada. La solucién 0,1N se preparé calen-
tando a reflujo 2 hs y filtrando por vidrio G-3
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Iiétodo OSN 1943. 1%

" Braga 1,2% Nota (")
Tomando como Bgse cl date de 1% resulta que al usar 0,2
gr de bauxita, llevar a 50 ml y usar 10 ml para la determi-

nacién debe esperarse hallar alrededor de 0,4 mgr de Ca0.

BIBLIOGRAFIA

Los métodos hallados para esc orden(0,4 mgr) fueron:
Clark y Collip(27). Usan 3-4ml de solucién en tubo de centri
fuga y precipitan con 1 ml de C204(NH4)2 saturado y NH3. Re-

posan media hora y ccexatrifugan 5 minutos a 3000 rpm lavando

2 veces con agua ligeramente amoniacal. Disuelven en 2 nl de
SO4H2 al medio,calientan al bafio de lMaria a 802 y titulan
con I'mO4K N/100 hasta rosado perdistentec (159.

liarsden(28) Para O,lé;i'nkd%kzluego de eliminar sales dellH4
en el filtrado del aluminio. Toma ¢l residuwo con 2 ml dec ClH
2N, filtra y lleva & 10 nl; agrego rojo de metilo y NH3 di-
luido hasta z2lcalino luego acético glacial hasta viraje del
indicador y calienta o cbullicibn. Agrega de 1 o 3 ml dc ER204Ne2.
€.0,5 ‘M- Dejo 30 & 40 minutos cn reposo y filtra por micro
filtro de porosidad G-3. Lova con poca aguc caliente y dismcl
ve en SO04H2 2N. Titula con InO4K O,01N.

Kirk v Schmidt(29)idcaron un microfiltro pora el C204Ca pa-

ra cvitor su centrifugocidén que por 1o tendencia a ~dhorirsc

o 1lc pored dol subo no 4o Lucnos rusuliodos. Consistu ¢n

- 7

(') Los difercneics sc atribuyeron o impurificocién por 1los
reactivos efdetudndose un blonco que arrojé 0,5 % cn CoO 16
que fijaris su valor en lo bauxita cn excmen cn 0,5 %. Las d&
ferencias cntre ambos sc dcben o que no habidndosc cfectuado
simuul téncamente las dctecrmincciones los rcactivos debicron
llevar distintos cantidades de CaO0.
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una picza de vidrio o lo quc sc cdopte on la estrangulocidn
un disco dc’Pt serforado deb-8mm de didmetro. =1 largo cs le
6.5 cn y ¢l ¢idnetro noyor de 1,5 cn. Sobre ¢l disco dc Pt
sc ponc unc pclicule de asbesto y sc filtra por succidn, lao
vanlo con cguc cmonicezl. 1 fin de la filtrocidn, sc quita
¢l Pt y asbesto ciipujoendo con una verille fine de vidrio -
cchondo ¢n un notraz Coe Srlennceycer. Titulen con InO4E cn
prescencic del asbesto y del Pt. Tambidn pucée disolversce -
"in'situ" con SOLH2 2N cilicnte pescndo 1 nl cedo vez y qui-~
toendo con succidn sunve.

Kirk y Sciidt(30) Dicron un nétodo du preparccidn del asbes

to dc modo que no d¢ blanco con iin04

crson y Greenbers;(31) Dan un nétodo para 0,15-0,55 ngr de

CcO, Zn 4 nl sc preecipite con 1 nl dc €, 04(NH4)2 scturcdo y
NH3. Reposcon voricas horas y filtran por ¢l nicrofiltro ae
Kirk y Schnidt, lcvondo con 3 nil de NH3 2+98, 2 veecs., Di--
suclven cn SO4H2 2 1T calicentc (j veces con 1 nl) rceibicndo
cn ¢l tubo Condec sc Hrecipitd.

Luczo hocen cerinctriz.

SNS..YOS PRIVIOS

Sc cfectuaron cnscyos de los nétodos »nrcecipitendo Co cn
distintas condicionces, sc¢ comproboron laos dceficicencics oano-
todas cen la centrifugecidn resolviéndosce adopte por tanto -
¢l nicrofiltro de Kirk Scnmidt 21 quce se lc introdujo lco :fio-
dificacidn siguicnte: Zn la cstrengulacidn del tubo de vie-
drio sc suclde una pequcfic cribe de Govch de 6-8 nn de did-~
netro (ncjor si ticne 7 cgujeros).

La cribc sc corgoe con unc suspcensidn de csbesto que  sc
guitae con succidn y sc¢ love con cguc cnoniezl. 21 fin de
filtracidn sc quite 1lc cape de caicnto sopldédndola 2l intaor

dc un Zrlcnmeyer o s¢ disuclve "in. sity como sc¢ indicd nds
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crribe. Siocl soplor ¢l anianto no ccdicroe pucde ablondorsc
cchondo por ¢l oxtreno de salida ¢l SO4H2 cclicnte con que sc
herd 1o disolucidn y sc reccoge en el Trlemicyer. Sc lave
lucgo ¢l uierofiltro y sctitule con MnO/4.~

Dcbe cuidarse que ¢l asbesto usado no de blanco con iIn04

Boare cllo unc centided de cnianto igjucl o 1o que ve o u
scrsc cn las filtraociones sc soncte o las operaciones fil--
trocidn, disolucidn y titulccidn y se ve si requicre gosto
dc MnO4~,

Cucdroll

4 los filtrados de 1o detornminacidn Ge dxidos utiles to
talcs sc los cvapora & scco ¥ cilceina para'ulininar sales -
dc cnonio, sc disuclve ¢l residuo con fioca cguc y se filtre
nor popcl pequefio rccogicndo cn veso de 30 nl, lavondo con
cgua hastco 10-15 nl. Sc hierve y s¢ precipiton inpurczos -
con NH3. Ic filtra y acidulc con ClH sc¢ cgrege rojo de neti
lo, 2 nl dc C204(NMH4)2 y sc¢ preeinita con NH3. Sc¢ deje va-
rics horas ¢n digestidn y sc filtre por ¢l nicro filtro ceo
Kirk Schnidt nodificedo, lavando con aguc fric ligcrancnte
crionicenl, verics vecces. Sc¢ disuclve"in situ" recogicndo on
Kitasato de 50 nnl y sc¢ titules en &1, cn calicnte con in0%X
0,0ZIW_hasta rosado persistente 15" utilizondo nicroburctc
de 1 ul graducdo =1 1/100.

Doda lo gron difercncic observadc sce cfectud un cnsayo-
¢n blanco que @id un cquivalente & 0,5% dc Cz20. Zn dicho -
cucdro II figuron los rcsultcdos obtnidos y los calculcdos
decscontando pere todos csc 0,5%. Los distintos valores sc
deberion o inpurificecidn cccidentol;otrosc pérdidas y  los
nés o quc no haobidndosc cfectucdo un blenco cn cada oportu-
nidad, no hc sido cquivelente la contaninccidn por los recoc ‘

tivng
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Zn los deteriainaciones del cucdro III sc sisuid uno téce-
nica sinilar pcro utilizondo ton sdlo 1 a1 de C204(NH4)2 so-
turcdo. Los rc¢sultodos son los obtcnidos lucgo de dcscontoer
un blenco _de,0,5 %.

Cucdro IV: id. quc ¢l onterior.

Sc notc unc concordancia de veolores alrcdedor de 0,5% lo
quc csterf{z de ccucrdo con el deoto obtenido por la técnico -
nodificade del nacronétodo.

2Zn cl cuadro VI sc cfcetud lo determinccidn del Cab cn -
condiciones sinilarcs pero tonondo ¢l residuo ée lao clinina-
cidn ¢¢ sczles de cnonio con ClH diluido cn lugnr Cec ocguo so-
1z , y filtraondco. .

L portir del cnsayo Ne 4 sc¢ fectud ¢l blonco ¢n parclelo
con la deterninacidn cn si y pars cada deterninccidn..

Teiztbidén sc coienzd ¢ clininoar lcs scles de crionio con -
NO3H y ccleinaeidn posterior cn luger de hacerlo por caleing
cidn sinplc lo quc chorra tienpo y producc ncnorcs périidas
ncedniccs.

De c¢sto nencra s efcctucron los Ultinas determincacioncs
del cucdro VI, las cdcl cucCro V y los cel VII

Se tentd deteraincr cucl scric lzo fuente de impurifico--
cién cntrc los distintos rcactivos uscdos. Sc detcrmineron -
vor scparcdo laos inpurezes del SO4HZ2, Cl1H, NH3, y H20 desti-
lade enpleados siguicndo lo téenica siguicnte:

v Sc¢ niden 10 nl de lo droge y se colocon cn cépsula de Pt
cveporando o scco soovrc cveporador Hillebrand. Z1 rcesiduo sc
tona con gotas de ClH y H20 bidestilade. Sc filtrc por »opel

pequefio recogicndo cn veso de 30 nl. Sc llicve o 10-15 nl con
ague bidestilads y se calicenta 2 cbullicidn, cgrege 0,5 nlde
C204(NH4)2 szatur-do y sc preccipitc con gotes de NH3  heasta

vircjc del rojo +'éde mnetilo. Sc nenticne cerco de c¢bullicidn

un rcto y sc dejo ¢n rcposo varias horas, Sc¢ filtro por cl
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nicrofiltro crribzs descripto opcrondo como sc indicd. Se di-
suclve en SO4H2 2N cclicntc y sc titula con IInO4K 0,02 N -
con nicroburcta. Se trebojdé por duplicado obtenidéndosc los si
guicntes datos »ronedio cn nl de MnO4=, ©,02N pore 10 nml  de

rcactivo.
SO4H2: 0,13 ml

ClH : 0,165 nl
NH3 : 0,195 nl
H20 : 0,205 nl1.21S504H2 y ¢l ClH cran dc  los

que sc¢ obticnen como cclidad p.o.

létodo dc la urce

S¢ cnsayd eplicor ¢l método de lo urca scgun la téenicea
dc Ingols y lurrzsy (32) cdcpténdola o laos centidzdes de Cel
quc sc¢ ticnen. Z1 filtrado de 1o clinminccidn de inpurczes de
lz solucidn luezo de clininar szles de anonio, sc 1levéd o S0
nl, sc agregd 1,2 nl de ClH 21 % y 2 ml de C204(NWH4)2 soturg
do, vorics gotes de rojo deinctilo, y 4-5 zr dc urec p.o.  Sc
hirvié hasta viraje &1 rojo de netilo, se dcjé cnfricr un no
nento y sc filtrd por ¢l nicrofiltro lavando con agua frie
débilncntce cmenlcccl. Sc disolvid en SO04H2 2H y tituld con -
MnO4K 0,02 N,

Los rcsultados concordanron con lo obtenico por ¢l néto-
do uscco cntes. Iste ndtodo tienc la ventajo de no necesitar
dizestidn luego dec la precipitccidn porque ¢l tancfio de  los
cristales de C204Co c¢s nucho ncyor pudidndosc filtrer inne--
dictancente de precipitados.

21 filtrado sc cvepord o pequeilo volunien y tratd de cli-
nincr sales d¢ cnmonio por cvaporacidén nitrica. Quedc un resi
duo quec moleste lucgo cn lc precipitacidn del g por lo que
no ¢s convenicnte ¢l cnplco del nétodo de 1o urca cn lo pre-

cipitacidn del C204Ca si lucgo vo o ofcctucrse la deterninoe-
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cién C¢c Iig cn su filtrado. Los Cotos obtenidos luego para cl
Mg fuecron bajos.

Con cl objecto e modificar ¢l método d¢ preecipitacibéndcl
oxiquinolato Cec Ilg cn ¢l scentilo d¢ climinor las cvaporacio-
ncs nitricas pora climinccidn ¢e C204= que interficre cn Ji-
cha precipitacidn sce recujc lo cantidacd de C204(NH4)2 usaca
cn ¢l método o 0,5 ml. Los dntos coincicdieron con los hollo-
Cos anteriormente: Cualro V.

Se redujo lucgo o 0,3 ml de C204= cfcetuanco 1o precipi--
tocidn con lo misme téenico sicmpre y los resultalos fueron
otra vez concordontes:

Determinacidn N& 8 del cundro VI y toles los <el cualroVII

Conclusioncs:

Ss convenicnte cucndo mo sc ticne 1z certeze de lo pure
z2 de los recctivos cfcctucr un blonco cn cadn determinacidn
cen porcleclo y descontzar su volor.

=n ¢l accrondtodo le precipitacidn del C20 da valores -
por dcfecto debido o 1o gren cantilad de salcs de anonio.

S¢ dz unc téenica nodificades de dicho nétodo quc permite
obtener vclores nds exactos.

Z1 nétodo de lc urca no cs convenicnte si lucgo va o =~
fcetuarse lo deterninaciédn del Mg. Zn caso contrario tienc
la venteojo de der un precipitodo nds gructo y que no nceesito
digestidn. Se da parc cllo unc téenice ligceranente nodifica-
de la de Ingols y Murrcy quc do buenos resultados parc 0,4

ngr dc Ce0.
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IL.LGNZSIO

Conzo los contidedes esperadas cetoben clredecor de 40 ni
crogranos c¢n los 10 nl de 1o solucidn sc hizo nccesario uti-
lizer cl nétodo dc 1z oxinc, que no he sido usado cr ninguno
Cc los procelimicntaes dc ondlisis de bouxita hollados ¢cn 1o
bibliografic.
BI3SLIOGR..IFI..

H.HN cn 1926(33) aid un nétodo srovinétrico darc el Il

consistcnte en 1o apdn del oxiquinoloto de Mg uscndo conlo -
recactivo 1o 8-hidroxiquinolinz. Z1 precipitado ticne por for
nula: (Oxig.)2lls nertenceicente o la fomiliso de los quelatos,
¢cs Gt color verde claro y sc forie ¢n nedio cleclino sicndo
cl pH éptino 9,5 2 12,6 (34)
Berg  cn 1927(35) @id deos nétodos:
o) prceipite ¢l Iz cn ncdio cnonic-
cal con scles de cnonio, cn celicnte cgresando oxiquinoling
b) . 1o solucion cclicnte con scalces
dc cnonio y oxiquinolinc cgrege NH3 gotarc goto hosto cleoli
no. Lucgo hace grovinctric sceando o 100-1402 ¢l couplejo o
cclcincendo o IIg0 cn drescncic dc¢ C204H2.

Tenbidén 3erp(36) did ¢l nétolo volundtrico de broiuracidn
disolvicndo el precipitcdo ¢n ClH o SO4H2 y titulado con unc
solucidén Stonderd de BrO3K usando indigso crruiin como indice-
dor 6 cgregondo cxceso de la solucidn y hacicendo retorno -
por iodouctric.

Kolthoff usdé ¢l nisno nétodo pero usando rojo de ncetilo couo
indicador.

Strcbinger y Reif con 1929(37) lo filtran nor tubo filtrante

de Pregl y peson cono ilg(Oxiq)2. 2H20 sceando o 1052 durcnte
20 ninutos.
Zn 1930 Haugh y Ficklen(38) den nétodos conparativos pTe

cipitondo con solucidn clcohdlica. Parc 2l ncnos 1 ag de iz



39

ucen ¢l nétodo &) d¢ Berg por groavinetric., Pars 0,1- 2,5 ngr

de llg hocen volunctriz con MnO4K de la oxiguinolina disuclteo

cn £cicdo. Para no nés de¢ 50 ppn hocen colorinetria precipiton
do con unc solucidn Standerd dc Oxiquinolinc y comparcndo cn

cl filtrado ¢l cexeceso de oxiquinolina libre.

En 1929 Yoshinctsu (39) did un nétodo colorindtrico con

el reactivo dc Folin y Dunis y conparc con unc solucidén Ston
derd dc Oxiquinolinc trotad. r1guclientes

Zn 1930 Ticholtz y Berg (40) criticon cl nétodo anterior
porquc cofirnon que trozos de Cu y Zn cotclimon lo oxidecidn.,

Do bucnos rcsultado trebojeondo en cunrzo y con aguc bi-

destilcda,

Zn 1931, 3onskov(4l) aplicd lao bronuracidn o un nicrode-
terninccidn en ¢l sucro on Hrescncic de Co.
Hohn cn 1931 nodificé lo téenice originel usando nclio acctd
nico perc inpedir lao precipitecidn d&l reoctivo durcnte ¢l -
trabzjo, con colintanicnto lento = bafio Ilarfz. Dosa ¢l ¢xecso
de oxinz por brononctric.

on 1931 Rednond y Brizht(43) lo =plican 2 lo detecrninc--

cidn c¢n ccuentos. Znscyzron verios uétolos y llegaron o la

conclusidn dc quec le cbullicidn volatilfg§c§lgg

rcesultados -
cltos, pcro que lao cliuinccidn de 1o cbullicidn do resulto--
dos bajos.

31 acjor es ol udtodo b) de 3ers y helleoron que 1o ogite
cidn continucda rceducc ¢l ticipo de Hrecipitecidn y lo conti
acdé de reagtivo neccescria porc obtencr und orccipitacidén ré-
pida. Don couno temperctur 8ptinic ¢n cecs condiciones: 60-702C.
D¢ no tuncr bueno cgitocidn ucednica, ¢s nejor llever o cbu-
1licidn.

- . usando

In 1932 Greenberg y Mackey(44) 1o aplicen o lo songre cl
nicrofiltro de Iirk Schnidt yz que la centrifusacidn no do

bucnos rcsultados por lo tondencic del precinitado o nador y
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adherirse o las parcdes y subir por ¢llas, .dends sinplifica
¥y cbrevia nucho ¢l treobojo. Loven con NH3 2% colicnte y cleco
hol cinonicccl en csc orden.

Lucgo hocen la bronuracidn con gran cxccso de browo y -
rctorno por iodonetriz.

Bonskov(45)en 1932 hacce todo en tubo de centrifuse y usa on
lz broaurccidn un pequefio ¢cxeeso de bromno.

Zn 1933 Rednond(46) nodifica ¢l nétodo de 1931 porc meyor
rédpidez Oncrs ein scpercr ¢l C204Co precipitodo previcncnte.
Afirnc gque no intcrficrc cn lo preé¢ipitcocidn y titulacidn,

Zn 1933 Fleck y VWerd(47)cstudian ¢l cfceto del »H ¢n 1o

precipitacidn con solucioncs ccedticas. Hicrven 3-5ninutes y
filtren »or vidrio G-3, lavendo con cjuc colicnte. Disulven
cn ClH y titulan por bromurccidn y posterior iodonetric. 21
pH dc la precipitacidn completa cesde 9,44 & 12,66

Zn 1934 Herden y Wiscken(48) epligem ¢l nétoco de Berg o

cxtractos clorhidricos de suclos.

Glencud(49)nodifica ¢l ndtodo dc 3erg oncrando o casi cbulli
cidn Aurantce 5 ninutos(precipitacidn conplets). Afirns que -
cl 2lcohol dc la solucidn de oxiquinolina da neyor scnsibili
dod y que no c¢s bucno un gron cxcceso de rcoctivo. Filtro on
cclicnte por vidrio Jenc 12-G-4.

Zn 1la bronuracidn usc gron exceso de BrX y cn veso cdni-
co perc disninuir leo volotilicoad del 3r2. Do cono ticnpo de
bronurccidn: 20-30 scis.

Scnsibilided: 0,1 ng en 1 1l de solucidn den ppo fino. De
0,05 2 4,9 ngr hay pequcfios crrorcs por cxceso debico o le
volatilizocidn del 3r2 y cdsorcidn dec oxine.

Sn 1934 Velluz (50 y 51) ¢ unca nicrotécnica parc sangre
o0 sucro sin clinincor Ce.
irnoux(52) precipita sin climinar Fe ni Co 8i cstén cn pcque

fia cantided .
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31 oxiquinolcto férrico que sc formo lo disuelve con clo
roforno cn ¢l quc ¢s insoluble cl (Oxiq) 2 lig.
Lovollay(53) hizo un estudio colorimétrico.
Javillicr y Iovolley(54) zfirman que la prescncic de C204- pa2

rcce scr bencficiosz perc cevitor la cdsorcidn de reactivo y
quc no causc inconvenicnte en lz precipitocidn., Usan cono in
dicador rojo dc fenol. Alczlinizon con NoOH cen pcquiio exceso
olinincn loes trozas de otros clencentos por laveje con zclcohol
clcalino 3 veces. Do crror de + 2%

Vucctich(55) cstudiz las condiciones de precipitocidn y do:
scidez nininc: 109 cn volunen - Méxina: 20% cn neso(Zolthoff)
Ticnpo dc¢ contccto pore lo bromuracidn: no nenos de 30 scgun
dos ni nds dec 10 ninutos.

Ixceso de BrO3K: no noyor ¢e 3 nl ac O,IN. Si méqjda crror -
por cxceso. Se basc c¢n ¢l nétodo de Hohn de 1932 y disuclve
el precipitado en CLH 2l 25%.

Crucss_jgo1lc :,_m_(56) Den un nétodo parzs 20 microgroilos pre
cipitando cn tubo de¢ centrifuge con oxiquinolina cn z2lcohol
2 bafio de llariz cosi en ¢bullicidn,Contrifugen, lzoven con -
NH3 2N, disuclven cn ClH y bronurcn.

Titulan el cxceso de Br2 por iodonctria con S203N22 /40 u~--
scondo nicroburcta de Conway (57) cn el nismo tubo ¢n que  sc
precipitd.

In 1937 7.S.Hoffucnn(58) uszc una colorimctris cspecial.,
Prccipitc cn tubo dc centrifuge cstirado ¢n cl fondo calcn
tanco & 752 durantc 2-3 ninutos. Ivite los inconvenientes de
la adhcercencic del nrecipitcdo cubricndo con unc copo Ge ol--
cohol. Disuclve ¢n ClH 0,01N y zgrega Cl3Fe O, 5%.

Conpera cl color verde czulado con ¢l formnecdo con unc solu--
cidén Stordlcrd de oxiquinoline trotode iguclnente.

En 1938 Yolff(59)hace nicrocdosaje con colorimetro fotoe-

1léctrico.
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Kolthoff y Sondell(60) dan un nétodo pora 10-50 ngr do Mg0 u 2
sando como indiccdor 6-cresolftaleinc y prceipitan con oxi-- 7
quinolinc cn celtico 2H. Digicren nedizc horz 21 BlI. Biltraon,
laven con agus c.licntc y scean o 1602 o poeso constonte.
Disuclvun cn ClH 2N y 1llevon 2 volwien. .zregen 3ri, rojo dc
ncetilo y titulean con 3r03X hoasto que hayr cxceso de Cste.,
D¢jon 2 ninutos y hocan retorno por iodonetric,

Dela Ville v Qlivc(61)vrcciniten con oxiquinolinz el 5 cen -

2lcohol. Disuclven ¢n ClH N/40 y hocen retorno del coxceso de
éste con 1IoOH /100,

ILc podn lc haeccn en tubo d¢ centrifugs siguicendo o Hoffzmnn
Usan ¢o0:0 indicodor rojo> neutro y titulan en colicente.

Zn 1939 Frederik, ey y Snith (62) hacen titulacidn no--

tendondétrica de le oxiquinolinc cn nedio clorhidrico con
Bro3i.

Sn 1640, sidcris(63) critics ¢l nétodo de Hoffnonn ofir-
nando quce no sc¢ presto parc concentracioncs noyores dce 10
nicrogrcnos de il por lo tendencic del »pignento formcdo opre
cipiter. 2roponc lce condiciones »narc cvitorlo usoncdo solu--
cidn cn cloroforio y clcohol butilico. Sirve pcra 0,1 2 1 ng
de ilz. 2n 0,65 ng da un crror de 105 cn defeceto.

on 1939 Navez(64) afirne que nora constancic de »eso c¢n
la desceacidn o 1052 sc ncecesiton e 2 o 5 hs y o 130-1400pa
ro ¢l oxiquinolato cnhidro, de 5 « 10 horcs Evite las pddi--
des de Dr2 titulondo on froamco con tubuladur; loternl topocde
con clooddn cidedado on IY. Love” el prceinitodo con NH3 2% --7°
cclicente y clcohol cnioniccal.

Zn 1933 Llten y Yeiller y Xurvics (65)hocen colorinetric

parzc 25-50 nicrogrenos filtrancdo por nicrofiltro, lovaendo con
coonfzeo ¢ilufdo calicnte, disolucisdn cn C1H N cclicnte y dc

scrrollo de color con decido sulfonilico y NO2Nz. Se commareo

G
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trobojanco .por triplicacdo

=n 1S46, Bertoni li.H. (66) do téenicas por: distintescan

ot

idades de Ig. Usz para 40 y 80 nicrogromos tubo dc centrifu
ga pora lo precipitocidén lavendo con alcohol 10% aironiccol.

Disuclve e C1H 2,5 N y titulc en Irlencnycer de 125 1l -
con BrO3X 0,05N (811) dejondo 3 ninutos y hociondo retorno -
con IX y S203He22 0,001N .

Tienpo d¢ bronuracidn. j1a 5 ninutos. Ixcesc de 3r03r:2-3
nl. Is ncjor la solucidn clcohdlica que 1la ceéties con ¢sc or
den ¢d¢ contidad.

Otr,: cutores posteriores han usado Cerinctric del areci
pitado usando fenontrolinc o Sctopclina ¢ coio indiccdores =

con o sin rctorno con SO+Fc,

_NS..YOS PRIVIOS

Coizo las cantidades csperales cran C¢l orden de los 40
nnicrogranos sc hicicron cnsayos previos que confirmiaron la
supcrioridad de la solucidn alcoholica dc¢l rcactivo sobre -
la acltica, 3¢ cnsayd cl nétodo dc Bertoni a»nlicédndolo al -
filtrado dc¢l Ca sin climinar sales d¢ amonio. 21 precipita-
do ¢s poco visiblce o no s. formna y al lavar c¢l rcsiduo con
alcohol awmoniacal s¢ forua un precipitacdo de sales que ulte
riorce leavajes no disuclven lo cual nolesta nucho cn ¢l na-
nipulco y titulacidn.

Zllo no ocurrc lavanco previancntc con azua amoniacolpe
ro csto ticnc ¢l inconvenicente de que ¢l precipitado Ilota
y qucda achcrido a las parcdes, lo quc provoca pérdidas.

Tanbién sc confirud lo obscrvado por otros auborcs dc
quc ¢l C204= rectarda la formacidn dcl precipitado. .dvids la
titulacidn con solucioncs diluicas como ¢n ¢l nétodo de Ber
tdni cnvuclve nayorcs »osibilicades éc crror, sicndo prefc-
rible tcnder a las solucionces concentradas titulando con

nicroburcta coio on cl nétocdo de Cruose v Galiarhan(56)
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Tonbidén s¢ confirnd lo afirmado yor Greenberg y lMockey(.:4)
sobrc¢ los ventojas &1 nicrofiltro de Xirk Schnidt, resolvicn
dosc c¢n consccucencic usar ¢l nicrofiltro g quc sc hizo nen--

cidn ¢n las deternincciones de Ca0.

MZTO0DO

Ticne le ventajodc que cn nocos ninutos sc pucde cfectuar
un laveje o fondo del precipitado sin las pérdides originc--
das por lc tendencic ¢ flotar y cdherirsce o los paredes, 1o
quc por otrc parte sc cvito uscndo como liquido de laveje ,
princro NH3 2% czlicntcy luego clcohol hecho 10% aﬁoniac:l ]
chado por las peredes, 1o quc arrastra todo ¢l precipitedo -
2l fonco dcl filtro. Isto clinminc cdeuds trozos de otros ne-
tales y clinine gron perte del exceeso de oxiquinoline adsor-
bidea.

Jare ascgurcer lo elininacidn de 1o Oxiquinoline sc scced
¢l prececipitado a 1602 verics horcs y lucgo sc 1llevé o 3002 -~
un noncnto.

L1 preccipitedo sc disuclve "in situ" con ClH 2-3 cclicnte
(eproxinadancnte 20 nl) O sc sonla ¢l contenido del nicrofil
tro ¢ un Zrlenneycer de 125 ml con tope csnerilcda, lavéndolo
lucgo con el ClH celiente. Se dejo enfricr, s¢ agregan 5 nl
de 3r037 0,01N lo quc asegurc cxccso dc Br2 y cerco de O,lgr
de BrK solido o conio solucidn 2l 50% cnpapando cl tapdn csne
rilado con una gote de 1K 50%. Sc¢ deje 3 ninutos zagitondo -
ocasionclnonte y sc agregan lucego 0,1 gr dec 1X sélido o corlo
solucidn 21 50%.,Sc titula con S203Nz2 0,05N con nicroburctc
de 1 nl graduada 21 1/100 hasta casi incoloro agregando luc-
go 1-2 nl de ©lniddén 21 0,2% y titulendo hastc decolorccidn.

Sc efcetdc un blanco con solos los recctivos y ¢n las ~
nisnas condicioncs. idends debe efectuarse 1o titulzeidn del

S5203= contrc ¢l Bro3X operando un los nisnes condiciones quce
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en la bromuracidén de lc oxina 2 cfectos dc deterninar ol fac
tor dc la solucidn.

Jsto debe cfectuarsc coda vez, yo que ¢l titulo del -
S203N22 diluido verio con boastente ropidez.

Sc efectuo 1o dcterninacidn de lo contidad Mg de los reac
tivos, o continuccidn dc le cdeterninccidn del cszlcio cn c¢llos
siguicndo la tdécnica siguicnte.

Z1 filtrado del Ca sc concentra o scco por 2 vecees con
NO3H porc clinincr ¢l C204= y sc disuclve ¢l residuo con go-
tos de ClH y ague bidestilecdo, sc cgregon unos :cristclitos -
de ClWH4 sc celicnte o cbullicidn cvonorcndo o nocos rnl y sc
agrege 1 1l de oxiquinolina 21 0,1% en 2lcohol, gotas dc rojo
dc fenol ¥y sc precipitc con NH3 gote o Jote heosto vircje y se
cgregen verias gotos cn cxeeso. 3¢ nenticnce niedic hora o cir-
ca de cbulliéidn y sc dejo revoscr varize horcs. Se filtra -
por ¢l nicrofiltro yz descripto lavando con HH3 2% cclicntc 2
veces y lucgo con clcohol cmoniccal. Se scca o 1602 verias ho
ros y lucgo un nonento o 3002,

Sc infria y disuclve con ClH 2-3 N czlicente, cgregnb nl
de BrO3K unc vez frio, c¢xceso de 3rK sc dejc 3 ninutos y osre
ge 1 nl de 1K 50% y tituls con £203Nz2 0,05M. Sc¢ cfectucron -
los deterninacione por dupliccdo obtiniéndose los sijuicntes
resultados c¢n nicrogranos de Ig por codeo 10 ul de recctivo:

SO04H2: 29 nicrogronos

ClH : 29 "
NH3 : 6,5 "
H20 des$,:23 " Como lo contidod con el cgue destilade ¢s su--

nenentce varicble debe hocersce sicripre un blonco cn pearclclo -
con 1o deterniinccidn cn si poerc cads nuestro que sc¢ anolize

=n leo: determinaciones dcel IMgO en la bouxite sc procecdid
asi:

Z1 filtredo de Co sc concentro cocei o scco, SC ogregon -




varias gotas de NO3H y sc lleve o scco sc repite cl troto--
nicnto, lo cucl clinine el C204= y las salces de NH4. Sc di-
suclve el residuwo c¢n pocc cgus con gotes dc ClH, filtronlo | »
perce clininor inpurczos, s¢ redite ¢l troatanicento y sc loave
con ogoua. Se cgreze rojo de fenol y sce precipite con HH3 -
las trazos de nceteles pescdos que pudicron incornorarsc. Sc
filtra y love con poce aguc. S¢ concentro o 5 ul., s¢ oore-
gon 2 n1 de oxiquinoline 2l 0,25 cn a2lecohol y sc precipita -
con NH3 c¢n cxceso ncntenicendo 2 casi ¢bullicidn durante nce-
diz hora. Se reposc veries horos y sce filtre por el nicrofil
tro lovendo con NH3 2% calicntce 2 veces y lucgo 2 veeces con
2lcohol cnonizceczl. Sce seca ¢l precipitcedo o 1602 vorics ho-
ros y lucgo sc llcva o 3002 un noncnto, Sc enfria, disuclve
cn ClH 2-3 N calicnte (20 ml). Enfric y agrese 5 nl auBrO3K
0,01N y cerca de 0,1 gr de 3rX sélido. Sc cviton lcs p8rdi-
das dc brono si se capope ¢l esneril con unc gota de IK 504

Scéejo 3 ninutos y sc cgrege ceree de 0,1 gr de IK séli
do.cSc titula con S203Nz2 O0,05N con nicroburcta dc¢ 1 ml, g
gregendo ol final 1-2 ml de 2lniddn 0,2%. Doscon torun blonco
llcvado desde ¢l conicenzo del ondlisis. Tituler ¢l S203Ne2 -
contra ¢l 3rO03i proccdicndo de leo nisnc noncr: guc ¢n la de-
terninacidn.

0,1 nl dc S203Lc2 0,05 N cquivelen o 25,2 nicrogranos de
[150.
CONTROL DZL ITCTODO

Sc prepecrocron solucionces nadre y diluida de SO04ilg. TH20

de noCo que 10 ml de la solucidn diluicde cquivelicran o 60ni
crogrenos de il3.

Se practicd ¢l nétodo porc 30 nicrogronos obtenidndosc -
unc recupcracidén de 33 nicrogronos.

Si bicn los contidedes de il heolledas cn 1o bouxite con-

cucrdcn con lo cspercdo las inpurcgas por los recctivoshocecen




subir su caontidod o 60-80 nicrogrenos.
Toncndo corlo c¢jemplo la dcterminccidn N2 5 del cucdro VI
sc tuvicron los siguicntcs lcecctures:
Blanco 0,620 1l de S203Nz22 0,050
Deterninccidéni0,438 nl
sicndo ¢l foctor dc la solucich
de 1,0306 lo que do descontando ¢l blanco ¢l resultado Ac
0,12% 2111 consignado.
Con lc solucidn patrén crriba indicadc sc controld c¢l ué

todo pera 60 nicrogronos de llg obtiniéndosc los siguicntes -

d. Tos:
g colocado IIz rccupcrado

62 ug 65 uz

61 58

61 58

61 59,5

61 64

61 65

Al juzgor los rcsultocos en cxceso hellodos debe tenerse c¢n
cucnte la edicidn do¢ ig por ¢l ClH y ¢l NH3 uscdos cn ¢l né-
todo lo quec hace disninuir su crror cparcentel

1Métddo dec lo urce

Cono yo s¢ hizo prescente, a2l usar el nétodo de lz urce -
cn lo precipitocidn del C204Cz, es Aificil 1o determinccidn

dc Mg cn su filtrado y do resultados bajos,

IIZTODO_R.LPIDO

Pare elinincr los inconvenicntcs y lo pérdida <c  ticnpo
derivada de las c¢veporacionces nitricos pors clininer ¢l C204°
quc rctorde lco precipitocidn del oxiquinoloto de Mg sc cloptd
cl nétodo dc .STM pero ondlisis de vidrios (67) consistentc

cn precipiter cl calcio con lancnor centid: @ »nosible de
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C204(NH4)2 conmpatible con unc bucne prccipitacién(%abiondo
poco Iz como c¢n c¢ste cacso no hobrd neligro de inpurificacidn
por copptdn), y diluir nucho ¢l filtracdo d@c noco de disni
nuir lo concentrocidn d& C204= o t2l »unto gque tengo ¢l ne--
nor cfeccto nosiblc ¢n lo precipitacidn del Il con oxiquinoli
nc.

-1 ndétodo adloptodo o las centidoles d¢ sustoncic con que
SC OpPLIrc: €S COi0 siguc:

21 filtrado acl Ce sc llcve o 50-70 nl, sc cclicente ol
cbullicidn, sc cgrege rojo de fenol, 1 nl de oxigquinolinc 2l
0,25 an alcohol y sc asrege NH3 concentrado hoste vircje del
indicodor y gotos &n c¢xceso. Sce nonticncecceren de nccic hore
2 casi c¢bullicidn, sc dejo scdinentar y-se filtro por ¢l ni-
crofiltro, lavondo con NH3 2% celicnte y lucso con zlcohol c
roniceccl. Luero sc sijuce cono ontes.

Sc¢ ofcctud la deterninecidn wn ¢l filtrado dcCo que con-
tenia aoproxinadencnte 0,5 1 de C04(NH4§2 scturéddo y los re

sultados obtcnicdos descontondo ¢l blonco (que resultd po--
quciio: nenos de¢ 0,05u1) fucron coincidentes con los yo hrlle
doe (clrededor de 0,15) pero las contidedes obsolutes dc iin
prceipitadne fueron nenorcs que con cl nétodo cnterior. Sus
veclores fizurcn cn ¢l cucdro VII.

;1 reducir 2 0,3 nl lo centided de C204(NH4)2 pore 1o
prceipitocidn del Ca0 y deternincndo cl Mz sin clininar cl
C204%1os dotos obtenidos fucron:

0,08% 0,1% y _ 0,115

Los centidades obsolutcs de Il hellades cunentoron nuy -
poco respucto de las anturiores yo quc los blancos osciloron
entre 0.05 y 0,08 nl de S203Nz2 0,05H

Ldends sc cfectucaron nor cste nétolo los deterninacioncs

dcl cuadro V,



Conclusionces

Lo dcterninceidn de Iig por ¢l ndétodo del POSNHAIG cn bou
xitas econ muy poco contcnido cn ¢1 no pucdc éar bucnos resul
tedos. To aplice cn cste coso ¢l nétodo de 1o oxiguinoling -
cosa que no sc¢ he hellado cn la bibliografia consultade.

Sc probd dc¢ utilizar ¢l nétoco de¢ 3ertoni nore (0 nicro-
Gr. 108 J¢ro no c¢s coplicable o filtrodos de Co ¢n los cuc no
sc¢ clininen szclcs de cilonio ¥y C204i.

Parc obtener unc bucna precipitocidn del (0xiq) 2 il s

nccescrio climinor las scles dc cnonio y ¢l C204= pucs <st

e}

rctorde su formcocidn cuando s ¢ trobojo con pequefics conticla-
dces dae llg.

In cs8tos cosos ¢s convenicnte llevar un blonco desde ¢l
conicnzo d¢ la oncrccidn y desconter su volor del resultado
obtenido.

Operando Hor ol nétodo ST sin c¢lininccidn de C204= y
dilucidn dc¢ 1o solucidn porc cvitor su interfercncic pucdoen
obtcenerse datos en concordoncic con lo recal 2 pesar de que

1o prceinitocidn no sco totel.
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DITZRIIIN..CION DL FZ203

Sc¢ trotdé de obtener un scmicicronétodo uscndo la titulo-
¢idn con dicroncto que fuera suficicntencnte ripnido y cxccto.
No s¢ hclleron e¢n 1o bibliografic uétodqidc 1o noturclceze
dc¢l busccado.
PROLIITIN.T.C

Sc couwnzd o dcterninar por tontcos on loe egolucioncs (e
los ctcques sulfuricos de 1o bouxite usando Cr2077Z2 0,05N y
canticodes vericbles dc¢ los restates recoctivos, titulando @n
nicroburcte dc 1 nl. S¢ conenzdé con clgunce deterniinccioncs
del cucdro II (N2 8 y 9) obteniéndosc los dctoe que olli fi-
curan uséndosc 10 1 de¢ lc solucidn.

S¢ prerord unc solucidn nodre de Fo+-+ perticndo de  una
pesade enroxincde do SO4SFe.TH20 ».c., disolucidn c¢n cgous li-
gerenente clorhicdrica, oxidecidn con cgua de bromio calenton-
do o ¢bullicin »ora clininor su cxcceo. Sc 1levd o voluucn
lc. solucidn y sc¢ determind lo cantidéd de Fe203 nor groviue-
tric resultando unc solucidn patrdn que contenic:

1,463 nugr Fc203/nl

Dc cste solucidn sc prederd unc solucidn testiso por di-
lucidén 2l 1/10, de wodo quc 10 1 corespondicn o 1,463 nar
dec Fe 203, lo quc cquivcle o 0,369 ul de¢ Cr20772 0,05N. Tn
lcs condicioncs hcobitucles de trebojo ¢l goasto corrionte ¢s
de 0,4 o nds milde solucidn.

Dete solucidn sc tituld por cl siguicnt. métolos

In Srlcmacycr Ce 50 nl sc colocan 10 al ¢c 1o solucidn -
en cxanen y 1,5 nl do ClH concentrodo. Sc¢ colicnta ¢ cbulli-
cidn y sc rcducc con C125n 1% rccién predarcco (vor cilucidn
de 1o solucidn uedre 2l 10% con ClH £l 10%) osoreaa
gota hoete decoloracidn y 1 goto cn xceso, no nde, S¢ enfric
rénidanentce bajo ¢l czus corricnte,, sc diluyc con zcguo o

20 ml, sc zzregen de golne 0,5 ml de Cl2HE soturacdo y 0,5 nl
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d¢ nezele sulfofosfdérica (32 il de SOSH2 ol 4 + 8 ml de POLEH3
85% + 60 1 dc agua). S¢ agrege unn soto d¢ solucidn do difo-
nilanine 21 0,2% en SO4H2 concentrado y sc titule con Cr20772
0,051 8§ 0,025N sczun convenge. Porc 10 ml de 1o solucidn po-
trdén cuyo ;“sto tedrico erz de 0,369 nl ¢c 0,05 11 8§ 0,738 de
0,025N sc obtuv1uron. 0,374- 0,371-0,366-0, 368~ 0,370~ 0,367
0,367- 0,368 y 0,740- 0,735- 0,740 y 0,737, descrortondo 2lgu
nos deterninccioncs que dicron valores riuy cn ¢xXceso. Sn Cs-—
tos ccsos s¢ notd comlo unc incrcic dcl incicador ol virnje
oucs ¢l cgregar 1 gote de rcactivo se producic ¢l vircje laus
co & colarviolcdo ziuy intcenso sin novices interuclios.

Con csto técnica sc efcctucron los doteruincciones de los
cuadrosIII y IV con los vclorcs quc 2lli fijuraon.

S¢ atribuyd csc “increic" o lo vejeg del indiccador, -

reenplazédndolo por solucidn frosce pero ¢l fenducno sigjuid
prescentindose en clguncs detorninccioncs

Cono cn las deternainccioncedel cuadroVy sisuicntes sc u-
tilizd C1H perc lo disolucidn de lao nasa fﬁndid:, sc nocdifi-
fied 1lc tdécnica de cetc volunctric climando ¢l agregado Qo
1,5 a1l dcCl¥ conc&njrado, ée nodo de¢ haccer lc rcduccidn con
Cl2Sn dircctcizentc sobre los 10 nl cde aucstra toncndos.

Pore cevitor ¢l fondiieno ¢¢ "increici'o que sc hizo nencipn
sc utilizd unc solucidn buffer dc fosfotos cn luger AClPO4H3
concentrado que sc cgregeba con lo uezelo sulfolosfdérice.

Sc calculd 1o contided de enidn 2042 que corrcspondc o
0,5 nl dec dicha ncezele sulfofosfdérica y sc¢ la Civididé por mi
tcdes entre PO4HX2 y PO4LH2X prercrindosce con ¢llos uns s£olu-
cién dc nencroe t2l que ¢n 0,5 nl tuviere cso contidid d¢ —--
anidn P04Z . Resultc una solucidn que c¢n 100 il conticnc 8.02
sr de POLH2X y 10,26 sr 4o POLHX

21 nétodo quedd cn consccucncic asi:



‘e niden 10 0l de solucidn, sc rcducen con Cl2Sn 1%, sc
enfric, 1lcvec ¢ 20 ml y cgrege 0,5 nl de Cl2Hg.

LIuego sc cgrege 0,15 ol de <O0<E2 ¢l § y 0,5 wul de la ucg
cle dc fosfates y 1 gotite d¢ difenilanine 21 0,2 %. Sc titu
1: lucso con Cr207k2 0,025 M. Sisuicncdo ostz téenica lo
sultcdos no vori n y no s¢ obecrvd ¢n ningdn coso 1la opori--
c¢idén del fenduicno dc inercic del indicodor.

Sc¢ reolizoron con est. téenica los deterninceiones - del
cucdro V,lcs N2 6, 7 ¥ 8 del ecuadro VI y los dcl cucéro VIT.

Tenbidn s¢ lo controld con lc solucidn »atrdén cntes nen-
cionadc obtenidénidosc parc un gasto tedrico de 0,735 a1 de
Cr207K2 0,025K los siguicntes resultcdos.

0,731---0,732---0,73%----0,731
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VOLUI'ZTRIS. COLORIIICTRIC..

2. ro ¢l hicrro dc¢ tratd de poner a punto unc volunctric
colorinétrica opcrando de lo siguicnte dancre:

Zn 2 tubos .cecler de 50 ml sc coloccn 5 nl de SCNX 5%y
coue Gestilade hosto cerca de 49 wil. On uno ¢ 2llos sc co=
loca 1o solucidn patrén dc Fe+++ y sc¢ enras., ogitondo lug
0. In ¢l otro sc¢ vo coregondo lo solucidn desconocido cogi-
tondo con cjitedor de vidrio y comyarando o intervalos sobre
fondo..blonco hasta que s¢ iguclon 1los colores. Dado que cl
cO0+H2 ticne une ceeidn de "foding" sobre ¢l color dcl Fe+++
con ¢l SOH cs nccesario preporar la solucidn pctrdén de nodo
quc tengo los nisacs contidades de S04H2 y ClH que 1o colu--
cidén deeconocidlc. ‘

Zn nucstro caso &l hocer ¢l ctocuce de 0,2 or de bouxite
con 2 nl de¢ S04H2 y luczo disolver cen 251 dc ClH 21 1/3,1c
solucidn rcsultonte conticnc cade 10 mg’ég SO4H2 conccntro-
doy 1,6 nl1 de ClH.

Suponicndo un pprcentzjec de Pe203 de 4,5% resultc unc so
lucidn quc conticnc 0,18 :nzr de Fe203/ml.

Como solucidn votrdén sc utilizd 1o nisnc uscda parc lo vo

luwactria.

SNS..YOL PROVIOS

. cfectucron cnszyos previos preporando une solucidn -
que tuvicrs clrededor de 0,2 ngr de Fe203 por nl y con los ¢
ccntidids dc dcido crribe indiccodos.

Con cllc sc cfectuaron comparccioncs tretendo de buscer
lc zona dc ncjor reprocucibilidod del color con los siguicn
tes rcesultodos:

Con 1 ml dc¢ 1lc solucidn 1lc colorcceidn cs CGenesicdo in -
tenes ¥y lo scnsibilicdad nwy deficicente.

Con 0,5 ml 1. rcproducibilicd-d< cs excclente



Lo nisno sucede con 0,2 1l de solucidn tipo.
DET:RHINACION:S

Sc resolvid uscr cn concceucncic 0,5 nl de 1z solucidn
testio porc cfcetuar las conporceisnes DHrocediendo sczin lo
técnica incicado s crribo ogre_cndo adeads 0,5 1 de unc -
solucidn feidco contenicndo las contidodes de &cido o que se
he. hecho nencidn de nodo Cetenerlacn los uisncs condicioncs
quc lco solucidn desconocice. \

Con cstc proccedinicnto sce cefcctucron los deterninccionces
quc figurcon ¢n ¢l cuadro VI couo Fc203-Colorindétrices.

Coro pucdc versc cn (1 los rcesultados no son concordon--
tecs cntre si ni suaerdon unc rclceidn Ceterniincéc con las de-
tcrmnincecioncs voluudtrices.

Sc tentd cntonccee d¢ procider de acncero distinto:

Zn tubos Neseler dc 50 nl sc colocan 5 nl &c SCNI 5% y 2
guc hosto ccreo del cnrosc. on uno de c¢llos sc agrege 0,5 nl
de 1o solucidn dc Jcidos y lo contid ¢ de solucidn potrén -
quc opréxincdconente igucle ¢l color gque producirén 0,5 ul -
dc la solucidn desconocide (¢n nucstra ceso 0,6 nl aproxinc-
dencnte)

Zn ¢l otro tubo dircctoncunte 0,5 ml de 1o solficidn desco
nocidc.

Sc ¢nroscna aubos tubos o 50 211 y sc¢ conparcn sobre fon-
do blanco. Dol tubo quc prescnte coloracidn nds fucrte sc
voen quitcndo pequefics cantidodes de liquito hesta que los co
lorcs sc¢ iguzlcen.

Dc ccucrdo ol wvoluiwen retiencnte sc czleule le cantidod
de Fe203 prescntc cn ¢l desconocido.

Con cstc proccdinicnto s¢ cfoctucron los deterninccion--

nes del cuadro VII. .Junquc los rcsultzdos son :2és cproxinabs
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quecn ¢l caso anterior y ccuscin uno noyor reproducibilicacd
son sicipre nenorc: que los obtecnidos por ¢l nétodo voluné-

trico.

Conclusiones

Sc Co un scininicrométodo parc Fe+++ por volwatric con
Cr207X2.

Jete nétodo reproduce nuy cxoctoncente los Cotos obteni-
¢os por ¢l naccrondétodo.

S¢ recsolvid ¢l fenducno de "increiz" del indiccdor por
agregedo de une ncezeleo buffer de fosfotose e¢n luger del POSH3

cucl cn cstos nétodos par:c complejer cl Fe+++

Los nétodos dc¢ volunctric colorinétrica y coloriuctria
dircets don rccultcados éds bojos y de nels reproducibilidod
y quc¢ no gucrdon une rclacidn conetonte con los dotos volu-

nétricos.
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TIT.LNIO

Se sizuid cl nétodo dc¢ ~Wellcer por colorinctric con H202

-n las deteruinccionces de los cuadros ITTy IV e eizuid -
1o sizuicntce téenica:

In probeto de 25 1l sc¢ colocan 5 wl d¢ 1o solucidn c¢n c-
xcaen, 5 nl de SO4H2 21 50% y 1,5 =1 de 204H3 cl 50% cn volu
nen. Tucgo sc ogrege 1 nl de H202 o 10 volunencs, sc ogits  y
sc ccha cn lc cubeta del colorinctro (sc¢ usd un Hcllige) y
ce commarc con unc solucidn notrdn trotode on lco wisnc formo .

Lo dcbilidcd del tono cnerillo forucodo oblié o coloccr
cl patrdn cn lo posgicidn 40 dcl colorinctro y cfectucr los
conparccionces, no obstocntc cllo rcsulto dificil ascsur.r cl
punto dc cquivolencic de las colorccionce.

Zn vists dc¢ cllo se usé 1o couporcceidn cn Heseler ée le
siguicnte forme.

In tubos Hecseler de 50 1l sc coloecn 5 ml dc 1o solucidn
y s¢ le agregen 1,5 nl de P04H3 2l 50% y 5 1l de 504102 2l
50%. ¢ 1lleve o eorea del cnroseu con aguc destiladc y s¢ o-—-
grege 1 0l de H202 o 10 volwnicncs. To ¢cnrosc ¥y sc coudnron

ae colorocioncs lucgo de cgitar con un testigo »redorcdo cen
uitandc
o nisna forun. Si los coloracioncs no coinciden sc igu:%an
¢l tubo nls colorcodo pequefice contidodes de solucidn,
Dsto téenica pormite lc nisnc o uayor cxactitud que usaon-
do ¢l colorinctro yo quc ¢l tono c¢s néds intenso y los coupo-
rociones nds fécilcs y rdpidas de hocer. Con clle sc c¢foctun

ron los deternincciones de los cucdrocs V,VI y VII.
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Ca0 cn cl rcsiduo incsolublc dc los solucionces de(S04)3.12

Coro couiprobvocidn de la invortancic de lo cantidad de Ca0
cn 1o boauxite pors inpedir 1o forixreidn de incrustonciones de
SO04Co en cofierics y decpdsitos sc »rocedid o deterainar 1o con
tidad de Co0 oun cl resicduo decontacdo dc solucionces 4o cocgu--
lonte cldnino férrico preporcdo o nortir del locse pampeano
antes ¥y despuls de scer ciitado y lavodo con solucionce do cog
sulante bouxitico.

Obtuncidn de nucstre

Poro toncr une nucstra houogénea y cquivalente cn todos -
los caeos sc cxtroajo uno nucstrs Hroniecio Gel resicduo y sc -
nezcld perfectonente. Con csto nezela scillencn 4 tubos de e-
centrifuge d¢ 50 1l y sc centrifugon o 2000 rpm hostc que no
écden nds liquido.

Sc deconta éstc y sc pone o scear o 1o cestufe ¢l tubo con
¢l residuo. Une vez ecco s¢ pulverize ¥y vuclve o sceor envo--
sfndolo cn pese filtro.

Solubllizzcecidn del cclecio y elininccidn de intcrforcncics

De las nuestras csi prepercdas sc »san 4 6 5 ors segun cl
caso ¥ s disuclve ¢l ccleio soluble nor cbullicidn con ClH
a1l 1/10.

Pore clisiner los ucetzles pesados y 1o silice sce agrezd o
lc nezele cn c¢bullicidn NH3 hosto 1o formacidn dc un precipi-
tado rojizo y floculcento que scdinmcentc auy rédpidencnte. Sc¢ -
filtre y love por decantacidn 3 veeccs con iTO2NHZ 29 colicnte
filtrondo o su vez.

Z1 rcsicduo sc vuclve o trotarotrc vez por cbullicidén con
ClH 21 1/10 y sc vuclve o precipitcor con NH3 couo cntes. Se
filtre y love con WO3ITH4 2% calicnte 2 negative ¢e €17, D1 -
filtrado sc cvopora casi o sceco y sc cliuinen scles de cuonio

por trotanicnto con 10 1 de HO3H concentraco y ultcrior ccl-
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cinceidn. 1 residuo sc disuclve cn 50 ul de Clf ol 1/5 co-
lcentondo ¢bullicidn y s¢ prccipiton inpurcezos con TH3. Sc
filtrce y love son czguc. on ¢l Filtrado sc a2dontoron 2 técni
cas Ge deterninceidn Ce C20 segin 1z contided dcl nisno pre
scnte:

5i crzc muche contidod sc drecinite dor ¢l nétodo cldsi-
co con @20.(iH4) 2 y NH3 dcjondo ¢n Cigestidn tods 1o noche

Si 1o contid ¢ cs cscasc sc adodte 1o téenicer de Ingols
y Murrcy (32) que controlcds provicmentc con solucidn o:trén
dc¢ Ca0 hz éodo bucnos resultados.

IEn cnboe cosos sc 1leva un blonco deede ¢l congenzo dc
lc opcer.cién.
€20 Total

Sc cfeetia esto determinacidn sobrec 1o misme mucstrs (o o
cucrdo o lo siguicntc técniceo.

Sc pesa 1-2 gr del resicduo scco cn cdpsula  Jc platino de
50 ml y sc otocan con FH y SOSH2 calentondo cn bofio e arcnn
hesto humos sulfiiricos. Sc repite ¢l troatamicnto. Sc enleino
luego o 8002 con el objeto de ecliminar cl SO3 ¢ insolubilizaor
en parte los dxidos de hicrrc y cluminic resultantes. (68)

I1 residuo sc trata en la cépsula Ce Pt de 50 ml con ClH
diluido calicente trasvasando o un vaso ¢e 500 ml, lovando 1o
cdpsule cuantitativemente. Uno vez todo con ¢l vaso, sc hicrve
la solucidn con ¢l ClH con cl objecto éc solubilizor ¢l CO0 ¥
sc ppa luego con NH3 la parte soluble ¢ insoluble Ce los 6xi-
dos ¢e hicrro y 2luminio. El ppo répicdomente scdinentoble que
s¢ forme sce lave por {ccantamicnto con NO3NH4 2% calicnte co-
mo c¢n ¢l caso anterior y sc rcdisuclve y rcprecipito como on-
tecs. Sc Qecsceha’ ¢l precipitndo y en ¢l filtrado ge climinan
las sales Cc amonio cvoporonco > poqueilo volumcn y cgregandco

NO3H concentraco y luecgo cclceirondo.
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-1 rosiduo s¢ tone con ClH cdiluicdo hirvicndo parc solu--
bilzor el ccleio y su eliminen inpurczos con HH3. Se filtre ¥y
y dove con oguc.

-n ¢l filtrodo sc dcterminc CoO con 1o téenien que ncjor
convenge o los contidadis prescniis.

Sc obtuvicron los siguicntcs resultodos:

Cz0 solublc Cz0 totcl
Reeicuo origincl 495 4, 3%

Nesiduolovado con coagulan

tc bouxitico 0,11 0, 4%
Otro rcsicuo trotado 0,05% 0,15%

cn lo nisnc forue.

Ioss resultaCos indican claramentc que cl S04Co que preci-
pita sobrc lcs gronos ¢ée resicduo insoluble Cel coagulonte o-
limino-férrico procduciCo « partir Jecl locss pompecno ticnc -
importancic cn la vcelocicad de sccdimentncidn Cel rcesiduc pucs
cn casos de mezelo con coagwlante bouxitico ¢e bajo contenico
cn €Ca0 que producc la disolucidn Ce dicho S04Ca (Co0 Cescience
e 4% o 0,1%) 1o velocidad <& sclimentrcidn cs menor.

En ¢l resiluo del coagulante bouxitico purc ta2l cosa no ]
currc debido o su menor conticdad y ol nayor tomefio Ce los gra
nos como ya sc aclerd méds arribe.

Un cumcnto grande cn lo cantidad Ce Ca0 con la bouxite tol

que Cicra unc solucidn sobrescturacs cn SO04Co si bicn tol vez

v
4

polric cumentor la vclociclad Qe scdimentaciin Cel resicdus  de
las soluciones de sulfato de aluminio con clla fobricodos ten
¢ric cl inconvenicnte ¢c¢ prolucir incrustacioncs mclestas cn
las caficrias Cc concluccidn Ce toles soluciones, comec yo scpun

tuclizd 2l »nlantcor ¢l problcma cn 1o pag.6
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CONCLUSIONSS GONIR.LLIS

S¢ proponc por princra vez un nétodo de andlisis rdpido

3¢ bauxitz sc csccla seniiicro por ctaquce con SO4HZ2 cn tubo
de centrifuge durante 5 ainutos o 250°, lo que stondardiza

cl ndtodo dc¢ nodo que reproduzez, los vl ores del rcencinicn
to incductricl de la beuxite destinecde o 1o fabricacidn de
sulfcto de¢ c2luainio por ¢l nétodo d¢ ataque dirccto con
S04H2 50% sin cyude de calor cxterior(95-95,5%).

21 ctaque total de la bauxita (15-20 ninutos = 350°) da
resultados 2130 bajos respecto a2l necronétodo.

21 ataque sc realiza sobre 0,2 gr de nincrel.

Sc proponc 1z filtrceidn el procipitado dc éxido dlti-
lcs totales por crisol de porcelenc filtront. 1 vacio.

Sc rcconicnde ctocar dos nucstros cn parclelo y cfectucr

las deternincciones de los 6xidos totcles ¢n 1o nisne foruc
proncdicndo los rcsultoCos o cfectos dc obtener noyor pesgu-
ridec; y sicndo ¢l crror del nétodo de alrededor de 0,75 c¢s
convanientc c¢fectucr la confirmecidn de¢ resultados quc scC
diferencicn ¢n nés d¢ dicho porcentaje.

Os d¢ notar que ¢l dato de TiO2 que ¢l nétoco do cquive
1¢ 21 1005 dcl totacl prescnte ¢n lo bauxite nicntres que con
el ataque industricl sélo sc solubilize ¢l 50% dc dicho Sxi
do por lo cual cl doto de 41203 incdustricliiente coroveche -
ble obtenido scrd nds bajo que el reclaente solubilizaoble
dcbidndosc en consccucncic tener cn cuentz cstc diferencia en
los cdlculos que sc reclizen.

Sc proponc un seninicronétodo perc le deterninacidén  ve
lunétrica dec hicrro con Cr207i%2 uscndo un buffer cde fosfotos
pcra inpedir lo gporicidn de fendnenos du'"incrcica" cn el vi
rcoje del indicador.

Ho sc¢ rcconicnda 1lo colorinctric pucs de detos niés bajos

¥y de poc. reproducibilidead,
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S¢ rceconicnda cstudiar la posibilicdad de introducir cn
las c¢specificaciones para la coilpra d¢ la bauxita cl dato -
dc éxidos utiles totaleus industrialucntc aprovechables

Sc¢ enaliza tanbidén para ¢l calcio idcando una ::icrotlc-
nica ¢n veso Cc 20 nl sobre la basc el nétodo clésico Ccl
C204Ca filtrando por icrofiltro dc HirkGchunidt 21 que scle
introducc una nocdificacidn.

Sc¢ reecomnicnda adeinds una mnodificacidn cn la técnica de
deterninacidn del Cal0 »nor ¢l nacrondétodo nara obtencr datos
nds cn consonancia con los verdadceros.

Asinisro sc¢ recomionda coilo convenicnte la fijecidn de
un dato mdsxino de¢ CzO cn la bauxite Cc modo que inmpide 1le

fornacidn dc soluciones saturadas dc¢ S04Ca 21 cfectucr

o
o B

disolucidn dcl sulfato dc aluninio fornedo 2l atacerla c
So04li2.

Sc cfeetua rclacionado con lo anterior un cstucdio dc le
influcncia dcl SO04Ca cn la vclocided de scdinenteoeidn  cel
rcsiduo dc las soluciones dc coaculante alwaingsr=-férrico el
riezclarlo con cocgulantce bauxitico.

Sc aplica por primcrae vez c¢n cndlicsis Ac bauxite ¢l nd-
toco dc la pxima para la detcrninacidn dc negnesio usando u
na nicrotécnica para obtuner unc precipitacidn total acl
1l por clininacidén dcl C204= que intcrficre cn la nisi@ y
sc reconicndea adends unc nodificacidn nds répida sin clini-
nacidn de C204% que sin precipitacidn total dec dctos cn con
cordancia con los verdadceros.

Parza las deterninaciones de celcio y nagnesio sc rcco -
nicndc llever un blanco con los nisiios reccetivos y cfcctuan
do las nisncs opcracionses cn parzlclo con la deterninacidn
en si, pucs habiéndosc dctermninado la inpurczzc dc los rcoce
tivos sc demucstra quc son inportantcs para las cantidades
de C20 y FHgO0 que sc util%g%p.

e
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