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RESUMEN.

En este reporte se establecen las condiciones y
parametros utilizados en el analisis volumétrico,
para determinar la concentracion del Zn en las
distintas corridas. Para llevar a cabo dicha
experimentacion, se ensayaron diferentes muestras
(muestra conocida, concentrado, colas y muestra
028) con diferentes reactivos, tomando una muestra
de forma representativa y referencial, con el
objetivo de hacer las comparaciones (forma
cuantitativa) con el resto de las muestras. Se
observd que mediante este método analitico se
obtuvieron resultados favorables, ya que al repetirse
la experimentacion bajo las mismas condiciones y
parametros, los resultados reflejaron valores
confiables.

INTRODUCCION.

El analisis volumétrico es un método analitico
cuantitativo ampliamente utilizado. Este método
implica la medicién del volumen de una solucién de
concentracion conocida que se usa para determinar
la concentracion del analito [1]. “La cantidad de una
sustancia se determina midiendo el volumen que
ocupa y el volumen de una segunda sustancia que
se combina con la primera en proporciones
conocidas” [2].

La necesidad de determinar el concentrado de Zn de
diferentes muestras de minerales provenientes de

distintas minas, asi como establecer un estandar de
procedimiento para las muestras conocidas,
conlleva a determinar un método analitico. Para las
muestras de Michoacan y el Monte, se realizan
pruebas volumétricas en el laboratorio de
ENSAYES, hasta el momento con el procedimiento
establecido y estandarizado se han obtenido
resultados certeros y confiables. El error aleatorio y
sistematico siempre estara presente y a menudo dara
como resultado, un punto final de cuantificacion
equivoca, punto en el que se detiene un andlisis
volumétrico, ya que no es exactamente el mismo
que el punto equivalente entre la muestra conocida
y la referencial.

MATERIALES.

En la tabla 1.1 se observan los materiales, equipos y
reactivos utilizados para el andlisis de la prueba de
volumetria.

Tabla 1.1.- Materiales y reactivos para el analisis
volumétrico [3].

MATERIALES Y EQUIPO

REACTIVOS

Parrilla de gas

Acido clorhidrico ( HCI) al 36.5 %.

Balanza analitica Marca Mettler Toledo
PR/SR

Acido nitrico (HNO3) al 65.2%.

Espitula

Acido nitrico (HNO3) al 65.2%.

Embudo de vidrio Pyrex de 65mm de
didgmetro

Cloruro de amonio (NH,Cl)

Vasos de precipitados (250mL, 600mL)

Peréxido de amonio (NHy) O )

Vidrio de reloj de 65mm

Hidroxido de amonio (NHs OH).

Pinzas para vaso de precipitado

Azul Bromotimol (Cy7HagBry05S )(0.1g de
sal en 100m! de alcohol etilico)

Bureta de S0mL

Buffer de zine(pH 7-8, 165g de acetato de
amonio, 65g de Thiosulfato de sodio, 34g
de Cloruro de amonio y aforar con agua
desionizada a 1000mL)

Frascos Goteros

Anaranjado de xilenol (500mg de sal,
disolver en 100mL de agua
desmineralizada)

Picetas de 500mL

Acido etilendiaminotetraacético (EDTA)

Papel filtro Whatman No. 91

Agitador de polietileno

Brochas de pelo de camello

Cuchara de polietileno

Para la preparacion de la solucion EDTA, se tomo
como referencia la siguiente estandarizacion [3]:

» Pesar 0.150 mg de Zinc quimicamente puro.
» Colocar la lamina o granalla de Zinc en un vaso

de 600mL.

» Agregar 100mL de agua desionizada mas 10mL

de 4cido clorhidrico.

» Poner a hervir hasta que se disuelva el Zinc.




» Sacar, enfriar y lavar la tapa y las paredes del
vaso en un vaso aforar a 200mL.

» Poner 3 gotas de azul de bromotimol, pasar a
basico con hidréxido de Amonio.

» Se neutraliza adicionar &cido clorhidrico al
50% lentamente agitando la solucion hasta tener un
cambio de color azul a amarillo.

» Adicionar 30mL de solucién buffer mas 3 gotas
de anaranjado de xilenol.

» Calcular el factor (véase Ecuacion 1).

FML100

Donde:

(F) Factor=de solucién de EDTA (g de Zn/mL
gastados de EDTA).

ML= De solucion de EDTA gastados en titulacion
de solucién problema.

W= Peso de la muestra.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL.

1.- Se pesan las muestras de interés, asi como una
muestra conocida como referencia (0.250 g en una
bascula analitica).

2.- Se vierte el material previamente pesado en un
vaso de precipitado de 250 mL, adicionando 15 mL
de acido clorhidrico (HCI) al 36.5 %. Enseguida se
lleva a fuego lento por 10 minutos
aproximadamente.

3.-Se agrega 10 mL de é&cido nitrico (HNO3) al
65.2%. Llevando a fuego lento durante 10 minutos.
Se retira del fuego y se deja enfriar por 5 minutos.

4.- Se colocan 1 g de cloruro de amonio (NH4Cl), 4
gotas de perdxido de amonio ((NH4)2 O2) y se afora
con agua destilada a 50 ml, por ultimo se vierten 20
ml de hidréxido de amonio (NH4 OH).

5.- Se coloca al fuego agitando con pinzas para
evitar posibles explosiones, una vez que la muestra
se halla consumido hasta 50 ml del vaso de
precipitado se retira del fuego.

6.- En un embudo se coloca papel filtro. Se lleva
acabo el filtrado colocdndolo en un vaso de
precipitado de 600 ml, el sedimento obtenido se

enjuaga con agua destilada previamente calentada,
hasta obtener 200 ml del filtrado.

7.- El sedimento lavado se recupera con ayuda de
agua destilada, colocandolo en vaso de precipitado
de 250 ml usado anteriormente, volviendo a agregar
1 g de (NH4Cl) ,5 ml de (HCI) y 20 ml de (NH4
OH). Repitiendo el paso 5y 6.

8.- Posteriormente se agregan 3 gotas de azul de
bromotimol (C27H2sBr20sS ) acompafiado de una
agitacion, enseguida se adiciona por goteo (HCI) al
50 %, hasta que la solucidn se aclare.

9.- Se adicionan 30 ml de Buffer de zinc y 3 gotas
de anaranjado de xilenol precedida de una agitacion
para dar paso a la titulacion.

10.- En una bureta de 50 ml se vierten acido
etilendiaminotetraacético (EDTA). A continuacién
se mezclan la solucién antes preparada tomando
encuentra los mililitros gastados al cambio de color
de la solucién azul cielo a amarillo.

11.- Para obtener la concentracion de Zn, esta se
calcula mediante la siguiente formula (Ecuacion 2).

(mL gastados)(factor)(0.005)(100)

% deZn =
¥ode Zn peso de la muestra

(2

Para automatizar el calculo del % de Zn se optd por
disefiar un programa en LabView. Imagen 1.
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Imagen 1.- Programacién en el software Labview® para la obtencidn de % del Zn.

Para deducir a una expresion menor la formula del
% de Zn, se aplicé la serie de Taylor, dando como
resultado las siguientes ecuaciones (3 y 4).
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Donde:

X=mL gastados

Condicion de borde=muestras de 0.500g
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Donde:
Y=mL gastados

Condicion de borde=muestras de 0.250g

ANALISIS DE RESULTADOS:

En la siguiente grafica (1) se puede observar los
valores arrojados del analisis volumétrico y por
absorcion, en ella se aprecia que los valores por
volumetria presentan una minima diferencia en
comparacién con absorcion atdmica. Sin embargo
para la cola #4 (muestra 4, véase tabla 1.2) se
observa una discrepancia entre los dos métodos para
Volumetria se obtuvo un resultado de 2.46% de
Zinc mientras que por absorcion 1.1% de Zinc.

Existe el margen de error de +1.36
aproximadamente. Lo anterior se atribuye al manejo
incorrecto de la bureta, donde al momento de la
titulacion, el personal descuid6 el goteo del EDTA
obteniendo un valor incorrecto.

En la tabla 1.3 se muestra una comparacion general
de andlisis estadistico en donde se observa la
desviacion estandar y la mediana la diferencia entre
los valores de volumetria y absorcion reflejan un
margen de error minimo excepto la cola #4 que
presenta una diferencia significativa resultado de lo
discutido en el parrafo anterior.

Concluyendo que es de gran importancia el cuidado
y manejo del material, asi como la observacién al
momento de llevar acabo el ensaye, mostrando
confiabilidad ambos métodos. Sin embargo es
importante recalcar la diferencia entre estos
métodos como se muestra en la tabla 1.4
respectivamente.
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Grifica 1.- Andlisis volumétrico de las distintas muestras.

MUESTRAS

Tabia 1.2 Resultados de % de Zn por volumetria y absorcion atomica,

NOMBRE NUMERO %In (método | % Zn (absorcion
volumétrico) atomica)
Muestraconocida |0 4767 47,67
Muestra 1 38.021 3861
concentrada rotger
Concentrado #4 2 46.49 459
Concentrado #5 3 15.216 2.9
Cola#3 4 1.37 19
Cola#4 5 246 11
Cola #5 b 049 042
Muestra 028 7 8.07 8.27
Tabla 1.3.- Andlisis general estadistico de las muestras ensayadas.
NUMERO % In % Zn (absorcion Media Desviacion
(método atomica) M) Estandar
volumétrico) (©)
0 47.67 47.67 3178 2752229
1 38.021 38.61 25.877 2154613
2 46.49 459 31.46333 255177
3 25.216 24.92 17712 1274183
4 187 19 2.59 1.22119
5 246 11 2.85333 1.97953
6 049 042 230333 3.2016
7 8.07 8.27 7.78 0.68286
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Grafica 2.- Barras de error de las muesiras de ensaye.
Tablal.4 Comparacidn general entre Andlisis volumérico vs Absorcion atamica.
Utilidades Analisis Volumétrico Absorcion Atomica
Tiempo Aproximadamente | horapor | Aproximadamente 15
muestra IINNtos Por muestra
Costo Aparentemente mavor Aparentemente menor
Manejo del material Manipulacion complicada Manipulacion simple
Cantidad de muestras 10 muestras por dia aprox. 40 por dia aprox.
analizadas
Elementos analizados en | Una (Zn) Cmeo(Ag. Pb, Zn, Cu. Fe,
una sola muestra As, Sb)
Cantidad de reactivos Trece Cuatro
utilizados

1. Los andlisis arrojados por el método volumétrico
y el método de absorcion atomica fueron
influyentes, al obtener resultados favorables por los
dos métodos, ya que la complejidad del método
volumeétrico resulta con un procedimiento extenso y
con un alto consumo de reactivos.

2. En el método experimental por absorcion
atomica, los resultados fueron eficientes y con un
nivel de consumo de reactivos minimo, tomando en
cuenta que el tiempo para tomar lectura de
resultados en el equipo de absorcion es corto
relativamente vs volumetria.

3. Los resultados obtenidos en volumetria donde se
realizaron 8 muestras se obtuvo una lectura con un
margen de error minimo ya que los resultados
fueron comprobados por el equipo de absorcion
atdmica, obteniendo una variacion del +0.03 en el

total de las muestras, indicando que los métodos
experimentales fueron realizados correctamente,
desde su preparacion hasta su lectura final.

4. Como se puede observar en la tabla 1.4 el equipo
de absorcion atdmica tiene grandes ventajas por lo
cual para futuras ensayes se recomendaria,
ampliamente este método.
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