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RESUMEN

El proposito del presente trabajo de graduacion fue la propuesta y
aplicacion de una metodologia para la determinacion de Zinc en muestras
mineras con contenido de hierro. El método utlizado consiste en la
complejometria del metal Zinc con la sal disodica de EDTA y el uso de 3,3

dimetilnaftidina y ferricianuro como indicador.

Para llevar a cabo dicho objetivo, se evalu6 el método variando la
concentracion de ferricianuro, el numero de dias de preparacion del ferricianuro
y la eliminacién de hierro por medio de precipitacion basica con filtracion y su

comparacion respecto a andlisis del laboratorio SGS.

Con base en los resultados se determind que la cantidad de Zinc en
muestras mineras varia significativamente al cambiar la concentracion de
ferricianuro, al eliminar el hierro por medio de precipitacion basica y al variar el

namero de dias de la preparacion de ferricianuro cuando la muestra es filtrada.

La metodologia que presentd el menor error de 2,49%, fue cuando se
utilizé una concentracién de 0,006 g/muestra, se precipitd y filtrd el hierro y la
preparacion de ferricianuro fue menor a 4 dias. La cual estadisticamente con un

nivel de confianza de 0,90 es igual al valor de comparacion de SGS.
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OBJETIVOS

General

Proponer y aplicar una metodologia en la determinacion de Zinc para
muestras procedentes de minas que contengan alto y bajo contenido de hierro,

asi como material organico.

Especificos
1. Determinar un factor para la medicion de Zinc, utilizando Zinc estandar.
2. Determinar y comparar con andlisis de SGS la variacion producida en el

porcentaje de Zinc utilizando precipitacion y luego filtracién.

3. Determinar y comparar con analisis de SGS la variacion producida en el

porcentaje de Zinc, al variar la concentracion presente de ferricianuro.

4. Determinar y comparar con analisis de SGS la variacion producida en el

porcentaje de Zinc, al variar los dias de preparacién del ferricianuro.

5. Proponer una metodologia final para la determinacién de Zinc.
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HIPOTESIS

Investigacion

H1

o Es posible proponer una metodologia alterna a SGS para la
determinacién de Zinc con contenido de hierro y material organico.

Estadistica

Ho

o El cambio en la concentracion de ferricianuro no afecta en la
determinacion de Zinc.

o La precipitacion basica y filtracion de la muestra, no afecta en la
determinacion de Zinc.

o El nimero de dias desde que se prepara el ferricianuro y su utilizacién no
afecta en la determinacion de Zinc.

Ha

El cambio en la concentracion de ferricianuro si afecta en la determinacion

de Zinc.
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La precipitacion basica y filtracion de la muestra, si afecta en la

determinacion de Zinc.

El nimero de dias desde que se prepara el ferricianuro y su utilizacion si

afecta en la determinacion de Zinc.
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INTRODUCCION

Guatemala, a pesar de no ser un pais eminentemente minero, posee
recursos minerales, debido a estudios realizados durante décadas, estas se
pueden clasificar en cuatro regiones, dependiendo su localizacion geogréfica.
Los cuales a su vez se pueden clasificar en metalicos y no metalicos y estos

recursos alimentan a las industrias con materia prima.

Por la alta demanda y amplio mercado que poseen los metales
internacionalmente, es factible la extraccion de dichos yacimientos, para ello, es
necesario establecer el porcentaje contenido dentro dichas minas, esto se
puede llevar a cabo por medio de analisis cuantitativos, por lo que en el
presente trabajo se plante6 una metodologia y se aplicé para la determinacion
de Zinc dentro de la mina Caquipec, Alta Verapaz, Guatemala.

El Zinc es un metal utilizado en varias aplicaciones entre las cuales
estan: galvanizado del acero para protegerlo de la corrosién, baterias,

metalurgia, fertilizantes, entre otras.
Con base a la caracterizacion de los yacimientos, se establece el costo

del material extraido, es por ello, la importancia de un analisis confiable y

seguro que sea adaptable a muestras de distinta procedencia.
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1. ANTECEDENTES

En Guatemala, el uso de minerales data desde la época prehispanica, la
civilizacion maya, hizo uso de rocas igneas para la fabricacion de matrtillos,
altares, piedras de moler, esculturas, entre otros, durante la época colonial, la
explotacion de plomo, plata y oro fue muy considerable. La explotacion abarca
el area denominada Las Minas, ubicada a 12 km de Huehuetenango y a 8 km

del municipio de Chiantla.

Otras minas se encuentran a 12 km al Oeste del area denominada Las
Minas y se conocen con el nombre de Las Animas y Térlon. Estas minas
actualmente poseen el nombre de mina Esperanza y la mina Torlon conserva

su nombre colonial.

En la época de la independencia, por los afios 1860 a 1870, se di6
principio a la extraccion de oro de los lavaderos en jurisdiccion de Las
Quebradas, lzabal. Por el afio 1887 se emprendieron trabajos en el antiguo
mineral abandonado de Sacramento en jurisdiccibn de Mataquescuintla, de

Santa Rosa.

En 1898 y 1899 se iniciaron los trabajos de exploracion en la zona de
Concepcion y Alotepeque, dando como resultado el descubrimiento de
importantes depositos de Zinc, plomo argentifero y cobre.

En Jalapa, en el afio 1917, la compafiia de los Ferrocarriles
Internacionales, explot6 las lineas de ferrocromo, extrayendo un total de 390
toneladas de dicho lugar.



En 1957, se inicio la primera exploracion de los depdsitos lateriticos de
niquel en el departamento de Izabal. En 1960, los derechos de exploracion de
niquel fueron transferidos a la International Nickel Company of Canada (INCO),
fundandose asi, EXMIBAL. En el 2004, Skye Resources adquirio6 EXMIBAL y en
el 2005 EXMIBAL pas6 a llamarse Compafiia Guatemalteca de Niquel (CGN).

La valoracion de zinc por volumetria y utilizando ferricianuro potasico
como solucién acuosa valorada fue realizada primeramente por M. Galletti,
operando directamente en un medio acido. C. Fahlberg modifico el
procedimiento propuesto por Galleti, empleando uranilo como indicador externo,

indicador que también fue utilizado por E. Murmann.

En 1905 Nissenson y Kettembeil proponen el uso de molibdato de
cadmio como indicador para la determinacion de Zinc. W. Cone y L. Cady
introducen la difenilamina y difenilbencidina como indicadores internos en esta
valoracion, afiadiendo un poco de ferricianuro potasico, para formar el par

ferricianuro-ferrocianuro.

Posteriormente, en 1928 W. Scott utilizé como indicador el sulfato
ferroso. Luego I. Tananaew y M. Georgobiani sugieren el rojo de metilo para la

valoracion de disoluciones neutras de Zinc.

En 1939, Evistavi y Barnabischvili basandose en que la sal compleja es
floculada por iones Zinc y peptizada por iones ferricianuro proponen un nuevo

meétodo para la determinacion de Zinc.



En 1943 H. Frost utilizo la o-dianisidina como indicador en la valoracion
de Zinc con ferricianuro potasico. Este mismo indicador es vuelto a usar méas
recientemente por A. Crawford y E. Bishop. En 1951 ha sido utilizado por R.
Belcher y A. Nutten la naftidina como indicador muy sensible y su aplicacién en
andlisis metallrgicos. Por ultimo Yoshio Fujita valor6 Zinc con ferrocianuro

potésico con una solucion de iodo-almidén como indicador.






2. MARCO TEORICO

2.1. Equilibrio quimico

El equilibrio quimico es el estado en el que las concentraciones de los
reactivos y productos no tienen cambio neto en el tiempo. La reaccion se

representa de la siguiente forma:

aA +bB = cC +dD

Donde Ay B representan a los reactivos y C y D representan los productos.
Las letras minusculas a, b, c, d son los coeficientes de la reaccion balanceada.
El estado de equilibrio de una reaccién quimica, a una temperatura dada, se
define en términos de la composicion de la mezcla denominada constante de
equilibrio. La expresion mateméatica para la constante de equilibrio, K, de una
reaccion quimica, en funcion de las concentraciones en el estado de equilibrio

es:

La constante de equilibrio expresa una relacion que debe existir entre las
concentraciones de los componentes de una reaccion quimica cuando ésta se
encuentre en equilibrio, como menciona Gilbert Ayres en el libro Analisis

guimico cuantitativo.



2.1.1. Principio de Le Chatelier

El principio de Le Chatelier establece que cuando un sistema esta en
equilibrio quimico, el cambio de cualquiera de los factores que influyen en él,
hard que se desplace el equilibrio de manera que se disminuya el efecto del
cambio, segun Ayres.

Los factores que influyen en el estado de equilibrio de una reaccion quimica
son la concentracion, temperatura y presion. Es conveniente mencionar que la
presencia de un catalizador no afecta el estado final de equilibrio, ellos solo

afectan la velocidad con que se alcanza dicho equilibrio.

Si en el estado de equilibrio se afiade una cierta cantidad de reactivo, se
altera el equilibrio, provocando un aumento en la concentracion de reactivos vy,
por lo tanto, un aumento de la velocidad de la reaccion, hasta alcanzar un

nuevo equilibrio.

Si la reaccién reversible es exotérmica, es decir, que libera energia al
exterior, un aumento de la temperatura desplazard el equilibrio hacia la
formacion de reactivos hasta alcanzar nuevamente el equilibrio. Por el contrario
si la reaccibn es exotérmica, causara un desplazamiento del equilibrio en

sentido contrario.

Un catalizador no afecta el estado de equilibrio, sélo altera la velocidad en la
cual se alcanza el equilibrio, es decir, en el punto de equilibrio las

concentraciones de productos y reactivos no cambian.



Para las reacciones en fase gaseosa, un aumento de presion hara que el
equilibrio se desplace en la direccibn que resulte en una disminucion de
volumen y una disminucion de presion hara que el equilibrio se desplace en la
direccién que resulte en un aumento de volumen. Si en una reaccion en fase
gaseosa no hay cambio en el numero de moles, el cambio de presion no tendra
efecto en el estado de equilibrio, caso que sucede de forma similar en una

reaccion en fase acuosa.

2.1.2. Producto de solubilidad

El producto de solubilidad es la constante de equilibrio para la reaccion en
la que una sal solida se disuelve, liberando sus iones constituyentes en
solucion. Una solucion esta saturada con un sélido si contiene un exceso de

sélido sin disolver.

La constante del producto de solubilidad para un ionégeno poco soluble
establece el criterio para la formacién de un precipitado. “Si el producto de la
concentracion molar de los iones, con sus exponentes correspondientes es
menor que la constante de solubilidad del compuesto, la disolucion no esta

saturada”.}

La solubilidad de un compuesto ibénico puede variar con la temperatura,
dependiendo de la caracteristica del compuesto. Al aumentar la temperatura la
solubilidad en la mayoria de los casos aumenta, en otros disminuye y en otros

se mantiene casi invariable.

1 AYRES, Gilbert. Anlisis Quimico Cuantitativo. p. 98.



2.1.2.1. Separaciones por precipitacion

Las separaciones pueden llevarse de distintas maneras, en la mayor parte
de estas separaciones se forma una nueva fase, en el caso de precipitacion
sélida a partir de una fase liquida. La fase separada debe contener todo el

constituyente requerido sin ninguna interferencia.
Uno de los métodos mas usados para la separacion es la precipitacion, el
precipitado puede contener el constituyente deseado o la sustancia interferente

relacionada con el mismo.

Figura 1. Precipitacién de plomo al adicionar yodo

Fuente: HARRIS, Daniel. Analisis quimico cuantitativo. p. 107.



2.1.2.2. Hidréxidos

Los hidroxidos de la mayoria de los elementos que se separan de la
disolucidén por precipitacion deben llamarse mejor O6xidos hidratados, ya que
llevan asociada al éxido una cantidad de agua indefinida. En la siguiente tabla
se muestran elementos comunes y sus valores de pH de precipitacion de sus

hidroxidos.

Tabla I. pH aproximado de precipitacién de los hidroxidos

Elemento pH
Pb (IV), Mn (IV) <1
Fe (1) 3-4
Al (111), Cr (11 5-6
Cu (1), Pb (1), Fe (11 5-6
Cd (1), Ni (1), Zn (I1) 7-8
Mg (I1) 11
Ca (II), Ba (1) <12

Fuente: AYRES, Gilbert. Analisis Quimico Cuantitativo. p. 157.

2.1.2.3. Precipitacion fraccionada a pH controlado

Los compuestos mas utilizados para la precipitacién de los cationes son
los hidréxidos, sulfuros, oxalatos, fosfatos y carbonatos. Todos estos aniones
provienen de acidos débiles. Por consiguiente la concentracion de ion

hidrogeno controla la concentracién de aniones.



Haciendo uso de los valores de los productos de solubilidad de los
compuestos insolubles y de las constantes de ionizacion de los iondégenos

débiles involucrados, es posible deducir por calculo las separaciones posibles.
2.1.2.4. Coloides
Cuando una sustancia esta dispersa en el seno de otra de forma que sus
particulas tienen un tamafo aparente del orden de 1 a 200 micrometros, se dice
que estan en condicion coloidal. Las particulas dispersas son tan pequefias que

no se sedimentan y bajo la accién de la gravedad constituyen emulsiones.

Figura 2. Precipitado coloidal

Comienzo de precipilacion
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Fuente: CABRERA, Néstor. Fundamentos de quimica analitica basica. p. 122.

2.2. Analisis volumétrico

El analisis volumétrico es un método comun usado dentro del laboratorio
para determinar una concentracion desconocida de cierto analito. Debido a que
la medicion de un volumen juega un papel importante, este método se conoce

como analisis volumétrico.
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El proceso de adicion de un volumen medido de la disolucion de
concentracion conocida para que reaccione con el constituyente buscado, se

denomina valoracion.

La disolucién de concentracién conocida se conoce como disolucion
patron. El punto final de la valoracion se aprecia por un cambio de alguna
propiedad medible, en el momento en que se haya afadido una cantidad de

reactivo equivalente a la de la sustancia desconocida.

El punto de equivalencia es el punto en que la cantidad de valorante
afiadida es exactamente la necesaria para que reaccione estequiométricamente

con el analito.

La diferencia entre el punto final y el punto de equivalencia es el error de
valoracion que es inevitable. Normalmente, es posible estimar el error de
valoracion con una valoracién de blanco que consiste en realizar el mismo

procedimiento sin el analito, segun Daniel Harris.

A diferencia de lo que sucede en la gravimetria de precipitacion, en la
gue se afiade un exceso de precipitante, la determinacion del volumen exacto
de agente valorante necesario para alcanzar el punto de equivalencia es

esencial, segun Daniel Harris.

Debido a que en la mayoria de las valoraciones no suelen existir signos
evidentes de que se haya alcanzado el punto de equilibrio, es necesario afiadir
un compuesto que indique el punto final. Estas sustancias se conocen como

indicadores.

11



Figura 3. Valoracion de una muestra

Pirza de

Fuente: HARRIS, Daniel. Analisis quimico cuantitativo. p. 130.
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2.2.1. Tipos de valoraciones

Las valoraciones se clasifican por el tipo de objeto a analizar, estas
pueden ser valoraciones acido-base, redox, de formacién de complejos y de

precipitacion.

2.2.1.1. Valoraciones acido-base

Es una técnica que permite determinar la concentracién desconocida de
una sustancia por medio de una neutralizacion. La cual puede ser por
alcalimetria o acidimetria. La alcalimetria se basa en la determinacion de la
concentracion de una base empleando un acido de concentracién conocida. La
acidimetria se basa en la determinacion de la concentracion de un &cido

empleando una base de concentracion conocida.
2.2.1.2. Valoraciones redox
Es una técnica que permite conocer la concentracion de una disolucién
de una sustancia por medio de una reaccion redox. En esta valoracion es
necesario el uso de un indicador redox o el uso de un potenciometro para
conocer el punto final.
2.2.1.3. Valoraciones de formacién de complejos
Se basan en la reaccion de formacion de un complejo entre el analito y la

sustancia valorante; el EDTA es el quelante mas usado para titular iones

metalicos en disolucion.
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2.2.1.3.1. Valoracién utilizando EDTA

El acido etilendiaminotetraacético (EDTA o AEDT), tiene cuatro grupos
carboxilo y dos grupos amino que pueden actuar como bases de Lewis. La
capacidad del EDTA para potencialmente donar hasta sus seis pares de
electrones libres, para la formacion de enlaces covalentes coordinados, a los
cationes metalicos hace del EDTA un ligando hexadentado. Sin embargo, en la
practica el EDTA estd, por lo general, solo parcialmente ionizado, y por lo tanto

forma menos de seis enlaces covalentes coordinados con los cationes.

Figura 4. Estructura del EDTA

HOL— .. . —C
HN I
0L N—CO,H

Fuente: HARRIS, Daniel. Analisis quimico cuantitativo. p. 260.

El EDTA disédico se utiliza comiunmente para estandarizar las soluciones
acuosas de cationes metélicos de transicion. EI EDTA disédico (a veces escrito
como Na2H2Y) solo forma cuatro enlaces covalentes coordinados con los
cationes metalicos a valores de pH < 12. En este rango de pH, los grupos amino
permanecen protonados y por lo tanto, no pueden donar electrones para la
formacion de enlaces covalentes coordinados. Téngase en cuenta que la forma
abreviada Na4-xHxY puede utilizarse para representar una especie de EDTA,
donde x designa el nimero de protones acidos unidos a la molécula de EDTA,

segun Daniel Harris.
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El EDTA forma un complejo octaédrico con la mayoria de los cationes
metélicos divalentes, M2+, en solucion acuosa. La principal razén de que el
EDTA se utilice tan ampliamente en la estandarizacion de soluciones de
cationes metélicos es que la constante de formacion de la mayoria de los
complejos cation metalico-EDTA es muy alta, lo que significa que el equilibrio

de la reaccion siguiente:

M2+ + H4Y — MH2Y + 2H+

Se encuentra muy desplazada hacia la derecha. Para la mayoria de los
propésitos se puede considerar que la formacion del complejo cation metalico-
EDTA es completa, y es por esto, por lo que el EDTA se utiliza en las

valoraciones y estandarizaciones de este tipo.

2.2.1.3.2. Complejos metal-quelato

Los iones metdlicos son &cidos de Lewis, que aceptan pares de
electrones de ligandos donadores de electrones, que a su vez son bases de
Lewis. El cianuro (CN-) se denomina ligando monodentado, porque se enlaza a

un ion metélico a través de un solo atomo (el atomo de carbono).
La mayoria de los iones de los metales de transicion se enlazan a 6

atomos del ligando. Un ligando que se une a un ion metalico a través de mas

atomos del mismo se llama ligado multidentado o ligando quelante.

15



Un ligando quelante sencillo es la etilendiamina, el cual es bidentado,
porque se une al metal a través de dos atomos del ligando. Otro quelante
conocido es el EDTA, abreviatura del acido etilendiaminotetraacético, un
compuesto que forma complejos 1:1 fuertes con la mayoria de los iones

metélicos y que se usa ampliamente en el andlisis cuantitativo.

Tabla Il. Constantes de Formacion del EDTA
I6n Log k1
Ba++ 7,78
Ca++ 11,00
Cd++ 16,59
Cu++ 18,79
Fe++ 14,3
Fe+++ 24,23
Mg++ 8,69
Mn++ 13,6
Na++ 1,66
Ni++ 18,56
Pb++ 18,3
Zn++ 16,26

Fuente: AYRES, Gilbert. Analisis Quimico Cuantitativo. p. 705.
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En muchos complejos, el EDTA rodea completamente al ion metalico, a
través de seis enlaces o puntos de coordinacion. El EDTA juega un papel
importante como agente complejante fuerte de metales en procesos industriales
y en productos tales como detergentes, productos de limpieza y aditivos
alimentarios que impide la oxidacién de alimentos catalizada por metales. El
EDTA comienza también a desempefiar un papel importante en quimica

ambiental, segun Daniel Harris.

Figura 5. Formacion de complejos con EDTA

QZI'I o .C o N

Fuente: HARRIS, Daniel. Analisis quimico cuantitativo. p. 259.

Una valoracion basada en la formacion de un complejo se llama
valoracion comlejométrica. El efecto quelato es la capacidad de los ligandos
multidentados de formar complejos metalicos mas estables que los que pueden

formar ligandos monodentados similares a los primeros.
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pH minimo para titulacion adecuada de diversos iones

Figura 6.
metalicos con EDTA
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Fuente: CHRISTIAN, Gary. Quimica analitica. p. 297.
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La titulacion se efectia afadiendo el agente quelante a la muestra,
mientras mas estable sea el quelato, la deflexién del punto final serd mayor.
Ademas mientras mas estable sea el quelato, sera menor el pH al cual pueda
efectuarse la titulacidon. Esto es importante porque permite titular ciertos metales
en la presencia de otros cuyos quelatos con EDTA son demasiado débiles para

titularse a un pH inferior.

En el rango de pH mas elevado, pH > 10, todos los metales seran
titulados. En el rango intermedio, pH < 6, el tercer grupo no se titulara y podra
titularse el segundo grupo de metales en presencia del tercer grupo. Es decir a
un pH < 6, el Galio, Estroncio y Magnesio no interfieren en la titulacion del resto
de metales. En un rango de pH mas acido, pH < 4, solo podran titularse los
cationes, Fe +3, In +3, Th +4, Hg +2 y Sc +3, lo que significa que todos los
demas cationes que estén no interferirdn durante la titulacion, segun Gary

Christian.

Figura 7. Curvas de titulacién de Ca* versus EDTA apH 7y 10

ml EDTA

Fuente: CHRISTIAN, Gary. Quimica analitica. p. 296.
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2.2.1.3.3. Equilibrios complejos

“El EDTA tiene cuatro valores de K, que corresponden a la disociacion de

los cuatro protones paso a paso”.?

HyY =H' +HY™ Ky =10x107 = %
H,Y?~ = H* + HY® K, =69x1077 = %
HY3 = H* +Y* Ka1=5.5x10_11:%

El equilibrio de las especies se desplaza hacia la izquierda conforme el

pH aumenta, como se observa en la siguiente figura:

Figura 8. Fracciéon de especies de EDTA en funcion del pH
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Fuente: CHRISTIAN, Gary. Quimica analitica. p. 294.

2CHRISTIAN, Gary. Quimica analitica. p. 294.
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2.2.1.3.4. Competicion del EDTA con otros
ligandos

Para mantener un pH constante, es necesario afiadir una solucion buffer,
si el compuesto de dicha soluciéon forma un complejo con el metal ligando, el
EDTA debera competir con dicho compuesto. El tampén NH4/NH3 contiene
ligando NH3 que forma complejos con gran parte de metales. El EDTA forma en
algunos casos complejos mas fuertes que el ligando NH3, sin embargo, se

reduce la estabilidad de los complejos, segun David Harvey.

Tabla Ill. Fraccién Zinc en concentraciones de amoniaco

seleccionadas

[NH3] (M) a Zn +2
1,000 3,95x 10
0,500 6,27 x 10
0,100 3,68 x 10°
0,050 5,45 x 107
0,010 1,82 x 10
0,005 1,27 x 10™%°
0,001 7,48 x 10

Fuente: HARVEY, David. Quimica analitica moderna. p. 222.

Como se observa en la tabla anterior al existir amoniaco, este acompleja
al Zinc y modifica la constante de formacion final para el ligando EDTA, la cual

varia en concentracion presente de amoniaco.
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2.2.1.3.5. Valoracién directa

Se valora el ion metalico con una disolucion estandar de EDTA. La
disolucidon se tampona a un pH adecuado, para que la constante de formacién
condicional metal-EDTA sea grande y el color del indicador sea suficientemente

distinto del complejo metal-indicador.

2.2.1.3.6. Valoracion por retroceso

Una valoracion por retroceso consiste en afiadir una cantidad en exceso
de EDTA y valorar a continuacién el exceso de EDTA con una disolucién
estdndar de un ion metalico. Se tiene que recurrir a una valoracién por
retroceso cuando el analito precipita en ausencia de EDTA, o cuando el analito
reacciona lentamente con EDTA en las condiciones de la valoracién o cuando
bloquea al indicador. El ion metalico usado en una valoracion por retroceso no

debe desplazar el ion metalico de su complejo con EDTA.

2.2.2. Indicadores

Es una sustancia que al afiadirse a una muestra sobre la que se desea
realizar el andlisis, se produce un cambio quimico que es apreciable,
generalmente, un cambio de color; esto puede ocurrir por diferentes reacciones,
como redox, acido-base o formacion de complejos. Este cambio en el indicador
se produce debido a que durante el analisis se lleva a cabo un cambio en las
condiciones de la muestra e indica el punto final de la valoracion. El
funcionamiento y la razén de este cambio varia mucho segun el tipo de

valoracion y el indicador.
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2.3. Reacciones especificas

Son reacciones propias 0 peculiares a una molécula y sirven para

distinguirlas de otras.
2.3.1. Zinc

El Zinc en solucion acuosa es incoloro y da reaccion bastante acida, por lo
cual se hidroliza facilmente. Al estado metélico, actia como un fuerte reductor y
reduce a todos los elementos que se encuentran en la serie electroquimica a

excepcion del niquel, cobalto, ferroso y cromo +3.

Con las bases fuertes, el Zinc precipita como hidréxido de Zinc, Zn(OH).,
de color blanco:

Zn*? +20H" = Zn(OH);

El cual en presencia de exceso de iones oxhidrilo, se disuelve

formandose el i6n complejo, zincato, ZnO,™:

Zn(OH); + 20H™ = [Zn0,]? + 2H,0
2.3.2. Hierro

El hierro es un metal maleable, de color gris y de propiedades
magnéticas. Se encuentra en la naturaleza formado por numerosos minerales,
entre ellos oxidos. El hierro se disuelve en é&cido clorhidrico o se ataca por

fusién con bisulfato alcalino.
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Los minerales son casi inatacables por el acido nitrico o sulfarico o por
fusion alcalina. Aquellos minerales, en especial los sulfuros, se atacan con

frecuencia con acido nitrico, agua regia o por fusiones alcalinas oxidantes.

El hidroxido de hierro (Ill) es muy insoluble y se puede precipitar
facilmente inclusive a pH acido. A causa de su solubilidad extremadamente
pequefia, la sobresaturacion relativa del hidréxido de hierro durante la
precipitacion es muy alta, y el precipitado es un coloide floculado, donde

guedan iones adsorbidos.

2.3.3. Ferricianuro

El ferricianuro es el nombre para el anién [Fe(CN)6]3. Su nombre
sistematico es hexacianoferrato (Ill). La sal mas comun de este anion es
ferricianuro potasico, un material cristalino rojo que se utiliza como oxidante

dentro de la quimica orgéanica.

En presencia de hierro, se reduce facilmente al ion ferrocianuro, esta
reaccion es reversible. “Si el ferricianuro se encuentra en grandes cantidades

de hierro forma un pigmento brillante de color azul, llamado Azul de Prusia”.?

El ferricianuro en solucion acuosa, colorea esta de un amarillo intenso.
Su caracter es neutro. Se comporta como oxidante aun en medio alcalino. El

ferricianuro oxida a muchos indicadores que se utilizan en las reacciones redox.

3 LUNA, Raymundo. Fundamentos de quimica analitica. Volumen Il. 3a ed. México: Limusa,

1985. p. 180.
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2.3.4. 3,3 Dimetilnaftidina

La dimetilnaftidina es un indicador selectivo utilizado en valoraciones
donde intervengan iones Zinc. La dimetilnaftidina es una amina aromatica, que
presenta dos grupos metil en su estructura y presenta un nitrégeno unido

directamente al anillo aromaético.

La 3,3 dimetilnaftidina se oxida en presencia del ferricianuro, dando una
coloracion magenta, esta reaccion es muy lenta, pero en presencia de Zinc, la

velocidad de reaccién se incrementa notablemente.

Dimetilnaftidinarequciga + ferricianuro == Dimetilnaftidinacyigaga + ferrocianuro
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables

Como resultado de la revisidon bibliografica sobre aquellos factores que
influyen en la determinacién del porcentaje de Zinc presente dentro de las
muestras, se establecieron las variables de entrada a modificar para medir el
efecto sobre los resultados, ademas se determinaron qué factores se

mantendrian constantes:

Tabla IV. Definicion operacional de las variables, para la determinacion

del porcentaje de Zinc

Factor potencial Factores
No. Variable Dimensional de disefio perturbadores
Ctes. Var. | Controlables | Ruido

Andlisis de proceso

1 | Masa muestra g X
2 pH solucién pH X
Concentracion
3 ) g/muestra X
amina

Concentracion
4 o g/muestra X
ferricianuro

Volumen
5 mL X
EDTA
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Continuacion tabla IV.

Porcentaje
6 . % X
Zinc
Tiempo
7 preparacion dia X
ferricianro
Precipitacion _
8 o Si/No X
béasica
9 Filtracion Si/No X
Temperatura
10 . °C X
solucion

Anélisis de Ambiente Externo

Temp.

9 . °C X

ambiente

Presion _
10 . Psi X

atmosférica
11 Humedad % SIE
Fuente: elaboracion propia.
3.1.1. Variables Independientes

pH:
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El pH se ajustdé segun las
necesidades presentadas,
esta se realizd agregando

hidroxido de sodio para subir el
pH o bien acido clorhidrico para
bajar el pH.



Masa muestra inicial:

Concentracion amina:

Concentracion ferricianuro:

Tiempo preparacion ferricianuro:

Precipitacion basica:

Filtracion:

29

La masa inicial se refiere al peso
inicial tomado por medio de una

balanza analitica.

Son los gramos presentes para
cada muestra a trabajar de 3,3’

dimetilnaftidina.

Cantidad de ferricianuro para cada

muestra.

Es el numero de dias desde que
se preparé el reactivo, lo cual
influye en la determinacion del
porcentaje de Zinc en la muestra,
debido a que el reactivo se

degrada facilmente.

Se refiere a la adicidon o no adicion
de hidroxido de amonio para la
precipitacion de los metales
interferentes, va acompafada de

la filtracion.

Es la separacion de una fase
liguida de wuna mezcla con

presencia de solidos.



o Temperatura solucion: Se refiere a la temperatura de la
solucibn al momento de la

titulacion.

3.1.2. Variables dependientes

o Volumen EDTA: El volumen de EDTA depende del
porcentaje de Zinc presenta en la
muestra de material mineral, el
cual se determina en el cambio de

viraje del indicador.

o Porcentaje de Zinc: El porcentaje de Zinc presente en
la muestra dependié de las
caracteristicas del suelo, de la cual

procede cada muestra.

3.2. Delimitacion de campo de estudio

. Area: mineria

. Industria: minera

o Proceso: determinacion de Zinc de las muestras procedentes de distintas

minas por complejometria.
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3.3.

3.4.

Ubicacién: la materia prima a evaluar se obtuvo de la mina Caquipec
ubicada en el departamento de Alta Verapaz, Guatemala. La
determinacion de Zinc de cada una de estas muestras fue realizada en el
laboratorio del Ingeniero Qco. Mariano Arturo Eskenasy ubicado en la

zona 1 de la ciudad de Guatemala.

Clima: semicalido (15 °C — 25 °C), tanto en la ciudad de Guatemala,

como en el departamento de Alta Verapaz.

Recursos humanos disponibles

Persona que realiza el estudio:
Gerardo Antonio de Leon Izeppi

Asesor:
Ing. Qco. Mariano Arturo Eskenasy

Recursos materiales disponibles (Equipo, cristaleria, reactivos)

En el presente trabajo se hizo uso de las siguientes materias primas,

reactivos, cristaleria y equipo, todo con el objeto de llegar a los logros

esperados por esta investigacion, los cuales a continuacion se detallan:

3.4.1. Materia primay reactivos

Muestras de minas
Acido clorhidrico
EDTA

Hidréxido de sodio
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Ferricianuro de potasio
3,3’ dimetilnaftdina
Acetato de sodio

Agua destilada

3.4.2. Cristaleria

10 beackers de 500 mL
10 varillas de agitacion

10 erlenmeyer de 300 mL
2 vidrios reloj

2 cajas de papel filtro

1 microbureta de 5 mL

3 pisetas

10 embudos

2 balones aforados de 1 L
2 pipetas serolégicas de 10 mL
3 probetas de 10 mL

1 espatula

3.4.3. Equipos

Balanza marca Adventur, serie: G1231202040133, voltaje 8-14,5 V,
frecuencia 50/60 Hz. maxima capacidad 150 g, lectura minima 0,001 g.
hecha en U.S.A.

2 planchas de calentamiento con agitacion, marca Corning, modelo PC-
620, 120 V/100 V, frecuencia 60 Hz, Potencia 1113 w, rango 0 — 4800 C,
0 — 1100 rpm
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. Potenciometro marca Oridn Research

o Campana de extraccion

3.5. Técnica cualitativa o cuantitativa

Se utilizé una técnica cuantitativa para buscar las causas del fenomeno a
través de hipdtesis. Esto se realizé por medio de las variables preestablecidas

anteriormente, agrupadas Ccomo muestras.

Figura 9. Disefio general técnica cuantitativa

Recolecciéon
INICIO informacion
tedrica

Planeamiento de
los distintos
procesos a seguir

Recoleccion
materia prima

Determinacion de Propuesta
Zinc metodologia

Presentacion
técnica

Fuente: elaboracion propia.
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3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion

La determinacion del porcentaje de Zinc en muestras mineras se trabajo
con distintos lotes procedentes de la mina Caquipec, Alta Verapaz, con bajo
contenido de hierro, asi como muestras procedentes de una mina en San
Marcos, con alto contenido de hierro, y muestras con contenido organico. Para
ello se tom6 una serie de muestras modificando variables como peso de la
muestra, concentracion de ferricianuro, filtracién, precipitacion béasica con
amoniaco, y se mantuvo constante el pH dentro del rango de 5-6, debido al

rango en que trabaja el indicador 3,3’ dimetilnaftidina.

Se trabaj6 con las muestras del lote 204 de la mina Caquipec
muestreadas por los laboratorios de SGS Perq, se realizaron un total de 4
de 12

tratamientos, con el objetivo de evaluar la preparacion del ferricianuro y la

variaciones con 3 observaciones cada una, haciendo un total

filtracion y precipitacion de la muestra.

Tabla V. Evaluacion de la preparacion del ferricianuro y la
precipitacion con filtracion de la muestra
Muestra pH Peso Preparacion | Concentracidon | Precipitacion | Filtracion
Muestra | Ferricianuro | Ferricianuro con NH40OH
(0)] (dias) (g/muestra)
Lote 5-61(004 - >4 0,006 No No
204 - 0,06
SGS
Lote 5-61(004 - <4 0,006 No No
204 - 0,06
SGS
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Continuacion tabla V.

Lote 5-6 0,04 - >4 0,006 Si Si
204 - 0,06

SGS

Lote 5-6 10,04 - <4 0,006 Si Si
204 - 0,06

SGS

Fuente: elaboracion propia con datos de mina Caquipec.

Posteriormente, se trabajoé con las muestras del lote 179 SGS de la mina
Caquipec, muestreadas por los laboratorios SGS Perq, se realizaron un total de
3 variaciones con 3 observaciones cada una, con el objetivo de evaluar la

concentracion de ferricianuro en la muestra y su interferencia en el método.

Tabla VI. Evaluacién de la concentracion de ferricianuro

dentro la muestra

Muestra pH Peso Preparacion | Concentracion | Precipitacion | Filtracion
Muestra | Ferricianuro Ferricianuro con NH40H
(@) (dias) (g/muestra)

Lote 179 |5-6| 0,04 — <4 0,0060 Si Si

- SGS 0,06
Lote 179 |[5-6 | 0,04 — <4 0,0030 Si Si

- SGS 0,06
Lote 179 |5-6| 0,04 — <4 0,0005 Si Si

- SGS 0,06

Fuente: elaboracion propia con datos de mina Caquipec.
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3.7. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion

Consiste en determinar qué resultados de las variables se presentan, los
procedimientos y las relaciones entre las variables para dar respuesta al

problema.

3.7.1. Determinacion de Zinc

Consiste en la determinacion de Zinc, respecto a distintos procedimientos
con el fin de obtener el porcentaje de Zinc dentro de cada muestra:

Procedimiento

o Lote 204 — SGS con preparacion mayor a 4 dias y concentracion 0,006

g/muestra, sin precipitacion y filtracion:

- Se toma una muestra de 0,04 — 0,06 g;

- Se agrega en un erlenmeyer;

- Se adicionan 20 mL de agua destilada;

- Se adicionan 3 mL de &cido clorhidrico al 37%;

- Se coloca el erlenmeyer en una plancha de calentamiento hasta
gue el volumen disminuya a aproximadamente unos 5 mL;

- Se traslada la mezcla a un beacker de 400 mL;

- Se agrega agua destilada hasta alcanzar un volumen de 100 mL;

- Se neutraliza con hidréxido de sodio;

- Se agregan 3 mL de solucion de acetato de sodio 1 M;

- Se ajusta pH en el rango de 5 — 6;

- Se agregan 2 gotas de ferricianuro de concentracion 0,006
g/muestra y mayor a 4 dias de preparacion;
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- Se agregan 3 gotas de solucion de amina;
- Se titula con EDTA 0,05 M, hasta observar viraje; y

- Se anota volumen consumido de EDTA.

Lote 204 — SGS con preparacion menor a 4 dias y concentracion 0,006

g/muestra, sin precipitacion y filtracion:

- Se toma una muestra de 0,04 — 0,06 g;

- Se agrega en un erlenmeyer;

- Se adicionan 20 mL de agua destilada;

- Se adicionan 3 mL de acido clorhidrico al 37%;

- Se coloca el erlenmeyer en una plancha de calentamiento hasta
gue el volumen disminuya a aproximadamente unos 5 mL;

- Se traslada la mezcla a un beacker de 400 mL;

- Se agrega agua destilada hasta alcanzar un volumen de 100 m;

- Se neutraliza con hidroxido de sodio;

- Se agregan 3 mL de solucién de acetato de sodio 1 M;

- Se ajusta pH en el rango de 5 — 6;

- Se agregan 2 gotas de ferricianuro de concentracién 0,006
g/muestra y menor a 4 dias de preparacion;

- Se agregan 3 gotas de solucion de amina;

- Se titula con EDTA 0,05 M, hasta observar viraje; y

- Se anota volumen consumido de EDTA.
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Lote 204 — SGS con preparacion mayor a 4 dias y concentracion 0,006

g/muestra, con precipitacion vy filtracion:

- Se toma una muestra de 0,04 — 0,06 g;

— Se agrega en un erlenmeyer;

- Se adicionan 20 mL de agua destilada;

- Se adicionan 3 mL de acido clorhidrico al 37%;

- Se coloca el erlenmeyer en una plancha de calentamiento hasta
gue el volumen disminuya a aproximadamente unos 5 mL;

- Agregar 15 mL de agua destilada al erlenmeyer;

- Colocar en plancha de calentamiento nuevamente y esperar
ebullicion;

- Agregar 8 mL de NH40H,;

- Filtrar y lavar con agua caliente hasta alcanzar un volumen de
aproximadamente 100 mL;

- Se neutraliza con acido clorhidrico;

- Se agregan 3 mL de solucién de acetato de sodio 1 M;

- Se ajusta pH en el rango de 5 - 6;

- Se agregan 2 gotas de ferricianuro de concentracion 0,006
g/muestra y mayor a 4 dias de preparacion;

- Se agregan 3 gotas de solucion de amina;

- Se titula con EDTA 0,05 M, hasta observar viraje; y

- Se anota volumen consumido de EDTA.
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Lote 204 — SGS con preparaciéon menor a 4 dias y concentracion 0,006

g/muestra, con precipitacion vy filtracion:

- Se toma una muestra de 0,04 — 0,06 g;

— Se agrega en un erlenmeyer;

- Se adicionan 20 mL de agua destilada;

- Se adicionan 3 mL de acido clorhidrico al 37%;

- Se coloca el erlenmeyer en una plancha de calentamiento hasta
gue el volumen disminuya a aproximadamente unos 5 mL;

- Agregar 15 mL de agua destilada al erlenmeyer;

- Colocar en plancha de calentamiento nuevamente y esperar
ebullicion;

- Agregar 8 mL de NH40H,;

- Filtrar y lavar con agua caliente hasta alcanzar un volumen de
aproximadamente 100 mL,;

- Se neutraliza con acido clorhidrico;

- Se agregan 3 mL de solucién de acetato de sodio 1 M;

- Se ajusta pH en el rango de 5 - 6;

- Se agregan 2 gotas de ferricianuro de concentracion 0,006
g/muestra y menor a 4 dias de preparacion;

- Se agrega 3 gotas de solucion de amina;

- Se titula con EDTA 0,05 M, hasta observar viraje; y

- Se anota volumen consumido de EDTA.
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Lote 179 — SGS con preparaciéon menor a 4 dias y concentracion 0,006

g/muestra, con precipitacion vy filtracion:

- Se toma una muestra de 0,04 — 0,06 g;

— Se agrega en un erlenmeyer;

- Se adicionan 20 mL de agua destilada;

- Se adicionan 3 mL de acido clorhidrico al 37%;

- Se coloca el erlenmeyer en una plancha de calentamiento hasta
gue el volumen disminuya a aproximadamente unos 5 mL;

- Agregar 15 mL de agua destilada al erlenmeyer;

- Colocar en plancha de calentamiento nuevamente y esperar
ebullicion;

- Agregar 8 mL de NH40H,;

- Filtrar y lavar con agua caliente hasta alcanzar un volumen de
aproximadamente 100 mL;

- Se neutraliza con acido clorhidrico;

- Se agregan 3 mL de solucién de acetato de sodio 1 M;

- Se ajusta pH en el rango de 5 - 6;

- Se agregan 2 gotas de ferricianuro de concentracion 0,006
g/muestra y menor a 4 dias de preparacion;

- Se agregan 3 gotas de solucion de amina;

- Se titula con EDTA 0,05 M, hasta observar viraje; y

- Se anota volumen consumido de EDTA.
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Lote 179 — SGS con preparaciéon menor a 4 dias y concentracion 0,003

g/muestra, con precipitacion vy filtracion:

- Se toma una muestra de 0,04 — 0,06 g;

— Se agrega en un erlenmeyer;

- Se adicionan 20 mL de agua destilada;

- Se adicionan 3 mL de acido clorhidrico al 37%;

- Se coloca el erlenmeyer en una plancha de calentamiento hasta
gue el volumen disminuya a aproximadamente unos 5 mL;

- Agregar 15 mL de agua destilada al erlenmeyer;

- Colocar en plancha de calentamiento nuevamente y esperar
ebullicion;

- Agregar 8 mL de NH40H,;

- Filtrar y lavar con agua caliente hasta alcanzar un volumen de
aproximadamente 100 mL;

- Se neutraliza con acido clorhidrico;

- Se agregan 3 mL de solucién de acetato de sodio 1 M;

- Se ajusta pH en el rango de 5 - 6;

- Se agregan 2 gotas de ferricianuro de concentracion 0,003
g/muestra y menor a 4 dias de preparacion;

- Se agregan 3 gotas de solucion de amina;

- Se titula con EDTA 0,05 M, hasta observar viraje; y

- Se anota volumen consumido de EDTA.
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Lote 179 — SGS con preparacion menor a 4 dias y concentracién 0,0005

g/muestra, con precipitacion vy filtracion:

- Se toma una muestra de 0,04 — 0,06 g;

— Se agrega en un erlenmeyer;

- Se adicionan 20 mL de agua destilada;

- Se adicionan 3 mL de acido clorhidrico al 37%;

- Se coloca el erlenmeyer en una plancha de calentamiento hasta
gue el volumen disminuya a aproximadamente unos 5 mL;

- Agregar 15 mL de agua destilada al erlenmeyer;

- Colocar en plancha de calentamiento nuevamente y esperar
ebullicion;

- Agregar 8 mL de NH40H,;

- Filtrar y lavar con agua caliente hasta alcanzar un volumen de
aproximadamente 100 mL;

- Se neutraliza con acido clorhidrico;

- Se agregan 3 mL de solucién de acetato de sodio 1 M;

- Se ajusta pH en el rango de 5 - 6;

- Se agregan 2 gotas de ferricianuro de concentracion 0,0005
g/muestra y menor a 4 dias de preparacion;

- Se agregan 3 gotas de solucion de amina;

- Se titula con EDTA 0,05 M, hasta observar viraje; y

- Se anota volumen consumido de EDTA;
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3.7.2. Determinacion de pH

El pH es un valor que representa la concentracion de los iones hidrogeno
dentro de una solucion acuosa, es importante la toma del mismo, debido a que
el indicador no trabaja en un pH con extremo basico o acido. Por razones
practicas se define de manera experimental con un potenciometro calibrado

periodicamente.

3.7.3. Preparacién amina

La amina es un indicador selectivo para el Zinc, es por ello, que se
utilizara para esta metodologia. La amina presenta la caracteristica de ser muy
insoluble en agua, por lo tanto, es necesario preparar la solucion en é&cido

acético glacial:

Procedimiento

o Se pesa 0,1 g de 3,3’ dimetilnaftidina;

o Se agrega la muestra en un recipiente de color &mbar;

. Se adiciona 10 mL de &cido acético glacial; y

o Se agita hasta disolucion completa.
3.7.4. Preparacién de solucion acetato de sodio 1 M
El acetato de sodio es necesario para mantener el pH dentro del rango

aceptable durante la titulacion debido al efecto buffer producido por su ién

comun, es por ello, que se prepara una solucion de 1 M.
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Procedimiento

o Se pesa 136 g de acetato de sodio;
o Se agrega la muestra a un balén aforado de 1 L;
o Se afora el recipiente; y

o Se agita hasta disolucion completa.

3.7.5. Solucién en blanco

La solucién en blanco se realiz6 utilizando cloruro de Zinc estandar en
solucién, con la finalidad de modificar el factor en la determinacion de Zinc
debido a discrepancias en el método por factores perturbadores. Estos factores
incluyen la temperatura ambiental, humedad, pequefias variaciones en la

concentracion de la solucion titulante, entre otros factores o variables.

Procedimiento

o Se pesa una muestra de 0,04 — 0,06 g de la solucion de cloruro de Zinc;

o Se mide un volumen de 100 mL de agua destilada;

o En un beacker de 400 mL se agrega la muestra y el volumen de agua;

o Se agregan 3 mL de solucién de acetato de sodio 1 M;

o Se ajusta pH en el rango de 5 - 6;

o Se agregan 2 gotas de ferricianuro de concentracion 0,005 g/mL, con
preparacion menor a cuatro dias;

o Se agregan 3 gotas de solucion de amina;

o Se titula con EDTA 0,05 M, hasta observar viraje; y

° Se anota volumen consumido de EDTA.
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La solucion en blanco con cloruro de Zinc se realiz6 cada dia que se

llevan a cabo muestreos.
3.7.6. Tabulacién de datos

Consiste en presentar los datos en tablas o cuadros, necesarios para

alcanzar los objetivos planteados.

Tabla VII. Determinacion de Zinc porcentual por medio de EDTA
Volumen
Factor de
No. Masa EDTA _ ) » T
. pH % Zinc | determinacion
Observacion (9) 0,05M _ (°C)
Zinc
(mL)
1 mi pH; V1 Zny F1 T1
2 mo sz V2 an F2 T2
3 ms pH3 V3 N3 F3 T3

Fuente: elaboracion propia.

Nota: esta tabla se realizd para todos los procedimientos anteriormente

descritos.
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3.8. Analisis estadistico
El andlisis de varianza de dos factores consta de dos factores y cuatro
tratamientos, cada combinacion define una celda en un arreglo de la siguiente

forma:

Tabla VIII. Celda arreglo para el analisis de varianza de dos factores

A B Total
1 2
1 K14 K1, Ty
2 K> K> T,
Total T, T, T

Fuente: DEVORE, Jay. Probabilidad y estadistica para ingenieria y ciencias. p. 442.

La finalidad del andlisis de varianza es comprobar cual hipétesis es la
que mejor se ajusta a la parte experimental del estudio, aceptando la hipétesis

nula o la alternativa. Para el analisis se utilizan las siguientes ecuaciones.
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Tabla IX.

Ecuaciones para el analisis de varianza de dos factores

Fuente de Suma de cuadrados Grados de | Cuadrado f
variacion libertad medio
Numero 1< 1 I-1 SSA/(l-1) | MSA/MSE
i SSA=—in2——x2
fas Ji I
I1=1
preparacion
Filtracion J 1 J-1 SSB/(J-1) | MSB/MSE
- 2 _ — .2
SSB =7 _ X Ux
j=1
Error SSE = SST —SSA—SSB | (I-1)(3-1) SSE/((I-
1)(3-1))
Total 13-1

Fuente: DEVORE, Jay. Probabilidad y estadistica para ingenieria y ciencias. p. 446.

Se utiliz6 un andlisis de varianza de un factor para evaluar la

concentracion de ferricianuro dentro de la muestra, para el cual se tiene el

siguiente arreglo:
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Tabla X. Celda arreglo para el analisis de varianza de un factor
A 1 2 3 n Media (o]
ny Ni1 Ni2 Ni3 N1n ny 01
ns N1 N2 N23 N2n n, o)
Nn Nn1 Nn2 Nn3 Nnn nz O3

Gran media ne

Fuente: DEVORE, Jay. Probabilidad y estadistica para ingenieria y ciencias. p. 412.

Tabla XI. Ecuaciones para el analisis de varianza de un factor
Fuente de Suma de cuadrados Grados Cuadrado f
variacion de medio

libertad
Concentracion 1 L 1 -1 SSTr/(I-1) | MSA/MSE
I 2 _ .2
ferricianuro $STr = Ji le I]x
I=1
Error SSE = SST — SSTr 1(J-1) SSE/(I(J-
1))
Total rJ 13-1
2 1 2
i=1 j=1

Fuente: DEVORE, Jay. Probabilidad y estadistica para ingenieria y ciencias. p. 418.
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4. RESULTADOS

Tabla XIlI. Factor promedio en la determinacion de Zinc con una
concentracion de EDTA de 0,05 M

Factor
determinacioén 0,30550635

Zinc

Fuente: elaboracion propia basado en tabla XLI.

Tabla XIII. Determinacion del porcentaje de Zinc para muestra
procedente mina Caquipec, utilizando ferricianuro

con preparacion mayor a 4 dias y sin filtrar

. . . Dato % Error
Muestra % Zinc % Zinc media )
SGS media
1 21,54526
2 21,29662 21,8513167 17,91 22,1737394
3 22,80207

Fuente: elaboracién propia basado en tabla XLIII.
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Tabla XIV.

Determinacion del porcentaje de Zinc para muestra

procedente mina Caquipec, utilizando ferricianuro

con preparaciéon menor a 4 dias y sin filtrar

_ _ _ Dato % Error
Muestra % Zinc % Zinc media )
SGS media
1 22,83469
2 21,50293 21,8844038 17,91 22,190976
3 21,31559
Fuente: elaboracion propia basado en tabla XLIV.
Tabla XV. Determinacion del porcentaje de Zinc para muestra
procedente mina Caquipec, utilizando ferricianuro
con preparacion mayor a 4 dias y con filtracién
_ _ _ Dato % Error
Muestra % Zinc % Zinc media )
SGS media
1 16,76414
2 16,71617 16,9097578 17,91 5,584825
3 17,24896

Fuente: elaboracion propia basado en tabla XLV.
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Tabla XVI.

Determinacion del porcentaje de Zinc para muestra

procedente mina Caquipec, utilizando ferricianuro

con preparaciéon menor a 4 dias y con filtracion

_ _ _ Dato % Error
Muestra % Zinc % Zinc media )
SGS media
1 17,23071
2 17,74384 17,4631822 17,91 2,49479511
3 17,41500
Fuente: elaboracion propia basado en tabla XLVI.
Tabla XVII. Determinacion del porcentaje de Zinc para muestra
procedente mina Caquipec, con 0,006 g
de ferricianuro
_ _ _ Dato % Error
Muestra % Zinc % Zinc media )
SGS media
1 17,89542
2 17,18424 17,7750255 17,59 2,58972104
3 18,24542

Fuente: elaboracion propia basado en tabla XLVII.
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Tabla XVIII. Determinacion del porcentaje de Zinc para muestra
procedente mina Caquipec, con 0,003 g

de ferricianuro

_ _ _ Dato % Error
Muestra % Zinc % Zinc media )
SGS media
1 16,18603
2 16,24293 16,4006039 17,59 6,76177416
3 16,77286

Fuente: elaboracion propia basado en tabla XLVIII.

Tabla XIX. Determinacion del porcentaje de Zinc para muestra
procedente mina Caquipec, con 0,0005 g

de ferricianuro

_ _ _ Dato % Error
Muestra % Zinc % Zinc media )
SGS media
1 16,51148
2 16,42088 16,338661 17,59 7,11392279
3 16,08362

Fuente: elaboracion propia basado en tabla XLIX.
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Figura 10. Determinacion de Zinc al variar nUmero de dias de
preparacion de ferricianuro y filtracion

de la muestra

25 77

15

% Zinc

10

204 SGS 204 Ferri>4 204 Ferri<4 204 Ferri>4 204 Ferri <4
Sin Filtrar Sin Filtrar Filtrado Filtrado

Fuente: elaboracion propia basado en tablas XLII-XLVI.

Figura 11. Determinacién de Zinc al variar concentracion de

ferricianuro en la muestra

20 7

% Zinc
=
o
L

0 . 1 1 1 1
179 SGS 179 Ferri 0,006 179 Ferri 0,003 179 Ferri 0,0005

Fuente: elaboracion propia basado en tablas XLVII-XLIX.
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Figura 12. Porcentaje de error en la determinacion de Zinc al variar
numero de dias de preparacién de ferricianuro y

filtracion de la muestra

% Error

204 Ferri >4 Sin 204 Ferri <4 Sin 204 Ferri >4 204 Ferri<4
Filtrar Filtrar Filtrado Filtrado

Fuente elaboracion propia basado en tablas XLII-XLVI.

Figura 13. Porcentaje de error en la determinacion de Zinc al variar

concentracion de ferricianuro en la muestra

% Error
D
1
kN

179 Ferri 0,006 179 Ferri 0,003 179 Ferri 0,0005

Fuente: elaboracion propia basado en tablas XLVII-XLIX.
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Tabla XX. Comparacion de costos y tiempo de analisis respecto a SGS
y laboratorio de la mina Caquipec

Tiempo Costo (Q)
SGS 2 meses 500,00
Laboratorio mina 2 dias 46,64
Caquipec
Fuente: elaboracion propia basado en tabla LI.
Tabla XXI. Condiciones propuestas para la metodologia en la
determinacion de Zinc
Variable Valor
Tiempo de preparacion de < 4 dias
ferricianuro
Concentracion ferricianuro 0,006 g
Precipitacion y filtracion Si

Fuente: elaboracién propia basado en tabla L.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

El objetivo del presente trabajo de graduaciéon fue la propuesta de una
metodologia para la determinacion de Zinc en muestras procedentes de minas

con contenido de hierro, asi como material organico.

Las muestras estudiadas provienen de la mina Caquipec, ubicada en Alta
Verapaz. El Zinc en dichas muestras se encuentra en carbonatos, el porcentaje

de Zinc varia en profundidad y por sector de muestreo.

Para llevar a cabo este objetivo se evalué un método que consiste en la
complejometria del metal Zinc con la sal disodica de EDTA vy la utilizacion de
3,3 dimetilnaftidina y ferricianuro como indicador, variando la concentracién de
ferricianuro, el tiempo de preparacién y la utilizacibn de amoniaco para la

precipitacion del hierro y como estos factores alteran el método.

Primeramente se evalud el porcentaje de Zinc cuando se precipita el
hierro y se filtra, contra el numero de dias de preparacion de ferricianuro. En
dicha evaluacién se encontr6 que cuando la preparacion de ferricianuro es
menor que cuatro dias y la muestra no es filtrada el error respecto a SGS es el
mas elevado y que cuando la muestra es filtrada y la preparacién de ferricianuro

es menor que cuatro dias el error es el mas bajo.

Se evaluaron asimismo, las hipotesis nulas de que la determinacion de
Zinc no varia significativamente cuando se precipita el hierro y que la
determinacion de Zinc no varia significativamente cuando se cambia el nUmero

de dias de preparacion de ferricianuro.
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Esto se realizd por medio de un analisis de varianza de dos factores con
un nivel de significancia del 0,10 y se encontré que la determinacion de Zinc si
depende de la precipitacion y filtracion del hierro dentro de la muestra,
asimismo, se hallé6 que el nimero de dias de preparacion de ferricianuro no

afecta la determinaciéon de Zinc.

Se realiz0 una prueba de hipotesis para diferencia de medias con
varianzas desconocidas pero iguales, para probar si el nimero de dias de
preparacion no afecta la determinacion de Zinc en ambos casos cuando se
precipita y filtra el hierro, asi también, cuando no se precipita y filtra. Se
encontré que cuando no se precipita y filtra el hierro el numero de dias de
preparacion de ferriacianuro no afecta la determinacion de Zinc, pero, cuando el
hierro si se precipita y filtra, el nimero de dias de preparacion de ferricianuro si
afecta la determinacion de Zinc.

Por altimo, se evalud el porcentaje de Zinc cuando varia la concentracion
de ferricianuro. Utilizando concentraciones de 0,006, 0,003 y 0,0005 g/muestra.
Se hall6é que cuando la concentracion es de 0,006 g/muestra el error respecto a
analisis de SGS es el menor y cuando la concentracion es de 0,0005 g/muestra

el error respecto a SGS es el mayor.

Se evalud la hipétesis nula que la determinacion de Zinc en tres dichas
concentraciones es la misma. Esto se llevd a cabo por un analisis de varianza
de un factor y se encontr6 que la determinacion de Zinc varia significativamente

al variar la concentracion de ferricianuro.

Para tener un analisis mas detallado si utilizé la prueba de Turkey para
observar si la determinacién de Zinc es diferente en las tres concentraciones o

si varia significativamente solo en una.
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Se hall6 que la determinacion de Zinc solo varia significativamente
cuando la concentracién de ferricianuro es de 0,006 g/muestra. Mientras que
para concentraciones de 0,005 y 0,0003 g/muestra la variacibn no es

significativa.

Por ultimo se evalu6 por medio de una prueba de hipotesis para la media
de una poblacion para determinar a qué condiciones el método proporciona un
valor igual a SGS. Utilizando un nivel de significancia de 0,10 se encontré que
el método es igual a SGS cuando la concentracion de ferricianuro es de 0,006
g/muestra, el numero de dias de preparacion de ferricianuro es menor a cuatro

dias y cuando se precipita y se filtra el hierro de la muestra.
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CONCLUSIONES

El menor porcentaje de error en la determinacion de Zinc, se obtuvo
cuando la concentracion de ferricianuro es de 0,006 g, el tiempo de

preparacién de ferricianuro es menor a 4 dias y la muestra es filtrada.

El mayor porcentaje de error en la determinacion de Zinc, se obtuvo
cuando la concentracion de ferricianuro es 0,006 g, el tiempo de
preparacién de ferricianuro es menor a 4 dias y la muestra no es filtrada.
Existe variacion significativa en la determinacion de Zinc cuando existe
variacion en el tiempo de preparacion de ferricianuro cuando la muestra

es filtrada.

Existe variacion significativa en la determinacion de Zinc cuando se varia

la concentracion de ferricianuro.

La gestion para el tramite de analisis por muestra se reduce de 2 meses
a 2 dias.

El costo de andlisis por muestra se reduce de Q500,00 a Q46,96.
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RECOMENDACIONES

Cerca del punto de viraje es conveniente esperar medio minuto entre

gota y gota de titulante, debido a que el viraje no es rapido.

Proponer otros métodos para determinacion de otros metales en

muestras mineras.

Al realizar cualquier andlisis, procurar el uso de equipo de seguridad
personal.

El rango de pH para el presente método debera ser siempre entre 5 — 6,

fuera del cual no es posible realizar el analisis.

La temperatura de la solucion debera estar en el rango de 25y 30 °C.

Estudiar el efecto que tiene el amoniaco como acomplejante en la

determinacién de Zinc por medio de EDTA.
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Apéndice 1.

Quimica

Operaciones
Unitarias

Fisicoquimica

Ciencias Basicas

y
Complementarias

Fuente

Quimica 3y
Quimica'4

Q-1
Balance de Masa
y Energia

1Q-2
Flujo de Fluidos

1Q-3
Transferencia de
Calor

Q-4
Transferenciade
Masa

1Q-5
Transferencia de
Masaen
Unidades
Continuas

Principios
Fisicoquimicos

Estadistica 2

. elaboracién propia.
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Tabla de requisitos académicos

Analisis
Cualitativo y
Cuantitativo

Quimica
Organica

Balance de Masa

Transferencia de
Momentum

Transferencia de
Calor

Principios de
Transferencia de
Masa

Contacto
Interfacial
Liquido Sélido

Experimentos
Factoriales

Reacciones
REROXs
precipitacion,
complejometria

Naturaleza del
indicador

Evaporacion

Difusividad

Lixiviacion

Analisis de
Varianza




Apéndice 2. Arbol de problemas

Toma de
decisiones lenta

A
EFECTOS
Costos altos Tiempo gl(_a\{ado
de andlisis
A A
Dependencia de PROBLEMA
laboratorios
externos CENTRAL
A4 A 4
Desconocimiento Laboratorio no
del % de zinc del o
. certificado
material
CAUSAS
A 4
Falta de
metodologia
confiable

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3. Muestra de célculo
Determinacion del porcentaje de Zinc dentro de las muestras:
[Ecuacion 1]

V
%Zn:Fa

Donde

% Zn = porcentaje de Zinc [%)]

V = volumen de EDTA consumido [mL]
m = masa de la muestra desconocida [g]
F = factor [g/mL]

Ejemplo: determinacion del porcentaje de Zinc de la muestra 1 de la tabla XLIII.

(3,6 mL)
0,0508 g

% Zn = (0,304028)
% Zn = 21,5426

Nota: de la misma forma como se determiné en el ejemplo, se determinaron los

valores en las tablas XLI y XLII.
Determinacion valor promedio:

[Ecuacion 2]

Z?=1 Xi

x|
Il
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Donde
x = valor promedio
n = nimero de datos totales

x; = valor dato i

Ejemplo: determinacion del factor promedio para la determinacion de Zinc

segun datos de la tabla XLlI.

0,3033982 + 0,306503 + 0,306104 + 0,305436
4

F =

F =0,0305506

Nota: de la misma forma como se determind en el ejemplo, se determinaron los

valores en las tablas XLIII hasta XLIX.
Determinacion error de precision:

[Ecuacion 3]

Dr—D
o gr = \Pr — DI

Donde
% Er = porcentaje de error
Dy = dato tedrico

D = dato a comparar

Ejemplo: determinaciéon del error por precision para la determinacion de Zinc

para la muestra 1 de la tabla XLIII.
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117,91 — 21,54

% Er =
% Er 1791

% Er = 20,30

Nota: de la misma forma como se determiné en el ejemplo, se determinaron los

valores en las tablas XLIII hasta XLIX.
Determinacion de la desviacion estandar:

[Ecuacién 4]

Z?=1(xi - f)z

Donde

x = valor promedio

n = numero de datos totales
x; = valor dato i

o = desviacion estandar

Ejemplo: determinacion de la desviacion estdndar para el método cuando

ferricianuro es mayor a 4 dias y no se filtra la muestra, segun tabla L.

j(22,17 —20,29)2 + (22,17 — 18,91)2 + (22,17 — 27,31)?
o=
3

o =450
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Nota: de la misma forma como se determiné en el ejemplo, se determinaron los

valores en la tabla L.
Determinacion t de student:
[Ecuacion 5]

_EH
Z_a/\/ﬁ

Donde

o = desviacion estandar
x = valor promedio

u = media poblacional

z = estadistico de prueba

Ejemplo: determinacion del estadistico de prueba para la t de student para el
método cuando ferricianuro es mayor a 4 dias y no se filtra la muestra, segun
tabla L.

22,17
zZ=—-=
4,50/+/3

z=2,84

Nota: de la misma forma como se determiné en el ejemplo, se determinaron los

valores en la tabla L.
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Apéndice 4. Analisis estadistico

El andlisis de varianza es una coleccién de modelos estadisticos y sus
procedimientos asociados, en el cual la varianza esta particionada en ciertos

componentes debidos a diferentes variables explicativas.
El andlisis de varianza de dos factores consta de dos factores y cuatro
tratamientos, cada combinacion define una celda en un arreglo de la siguiente

forma:

Tabla XXII. Celda arreglo para el analisis de varianza de dos factores

A B Total
1 2
1 K14 K1, Ty
2 K> K> T,
Total T, T, T

Fuente: elaboracion propia.

La finalidad del andlisis de varianza es comprobar cual hipétesis es la
que mejor se ajusta a la parte experimental del estudio, aceptando la hipétesis

nula o la alternativa. Para el analisis se utilizan las siguientes ecuaciones.
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Tabla XXIII.

Ecuaciones para el andlisis de varianza de dos factores

Fuente de Suma de cuadrados Grados de | Cuadrado f
variacion libertad medio
NUmero 1< 1 I-1 SSA/(l-1) | MSA/MSE
, SSA=—Zx-2——x2
dias Ji g
I1=1
preparacion
Filtracion 1 J 1 J-1 SSB/(J-1) | MSB/MSE
SSB=—=) x?——x?
I £ 7y
j=1
Error SSE = SST —SSA—SSB | (I-1)(3-1) SSE/((I-
1)(3-1))
Total rJ 1J-1
SST = 2 _ 1.2
=1 j=1

Fuente: elaboracion propia.

Empleando un analisis de varianza de dos factores (numero dias de
preparacion ferricianuro y filtracion) con un nivel de significancia de 0,10 se

busco probar las siguientes hipotesis:

Ho: la determinacién de Zinc no depende del nimero de dias de preparacion de
ferricianuro.
Ho: la determinacién de Zinc no depende de la precipitacion basica con

amoniaco y su posterior filtracion.

Ha: la determinacién de Zinc si depende del nimero de dias de preparacion de

ferricianuro.
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Ha: la determinacion de Zinc si depende de la precipitacion bésica con

amoniaco y su posterior filtracion.

Comparativo: 39,86

Con base en los datos de error de las muestras se construyo la siguiente
tabla:

Tabla XXIV. Andlisis de varianza del numero de dias de preparacion
de ferricianuro contra precipitacion y

filtracion de la muestra

Dias Precipitacion y filtracion Total

preparacion Si No

ferricianuro

>4 5,58 22,17 27,75
<4 2,49 22,19 24,68
Total 8,07 44,36 52,43

Fuente: elaboracion propia basado en tablas XLIII, XLIV, XLV y XLVI.

77



Tabla XXV.

Fuentes de variaciéon del andlisis de varianza del niumero

de dias de preparacién de ferricianuro contra

precipitacion y filtracién de la muestra

Fuente de Sumade | Grados de | Cuadrado f f
variacion cuadrados libertad medio calculada | tabulada
Numero dias 2,35 1 2,35 0,96 39,86
preparacion
Filtracion 329,23 1 329,23 135,48 39,86
Error 2,43 1 2,43
Total 334,01 3
Fuente: elaboracion propia basado en tabla XXIV.
Con base en esto se concluye que:
o La determinacion de Zinc si depende de la precipitacién béasica con
amoniaco y su posterior filtracion.
. La determinacién de Zinc no depende del niUmero de dias de preparacion

del ferricianuro.

Al aceptar la hipétesis en la a cual se afirma que la determinacion de Zinc

no depende del nimero de dias de preparacién del ferricianuro, se evalué por

tratamiento separado, es decir, cuando hay filtracién y cuando no hay filtracion

Para ello, se hizo uso de una prueba de hipétesis diferencia de medias

de dos poblaciones. El primer grupo evaluado es cuando no hay precipitacién,

con un nivel de significancia de 0,10 se busco evaluar las siguientes hipotesis:
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Ho: la determinacion de Zinc no depende del nimero de dias de preparacion de

ferricianuro cuando no hay precipitacion.

Ha: la determinacion de Zinc si depende del nimero de dias de preparacion de

ferricianuro cuando no hay precipitacion.

El comparador es 2,132

El estadistico de prueba es:

Donde
Xn = media de los datos
sp = desviacién de varianzas desconocidas

N, = nUmero de datos

Tabla XXVI. Estadistico de prueba determinacion de Zinc en funcién
numero dias de preparacién ferricianuro

cuando no hay filtracién

Muestra x n sp
1 22,17 3 4,56
2 22,19 3

Fuente: elaboracion propia basado en tablas XLIII y XLIV.
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La t calculada es de 0,011, el cual es un valor menor que 2,132 por lo
cual se acepta la hipétesis nula: la determinacion de Zinc no depende del

namero de dias de preparacion de ferricianuro cuando no hay precipitacion.

El segundo grupo evaluado es cuando si hay precipitacion, con un nivel
de significancia de 0,10 se busco evaluar las siguientes hipotesis:

Ho: la determinacion de Zinc no depende del nimero de dias de preparacién de

ferricianuro cuando si hay precipitacion.

Ha: la determinacién de Zinc si depende del nUmero de dias de preparacion de

ferricianuro cuando si hay precipitacion vy filtracion.
El comparador es 2,132
Tabla XXVII. Estadistico de prueba determinaciéon de Zinc en funcién

numero dias de preparacion ferricianuro

cuando si hay filtracién

Muestra x n sp
1 5,58 3 1,54
2 2,49

Fuente: elaboracion propia basado en tablas XLV y XLVI.

La t calculada es de 2,45, el cual es un valor mayor que 2,132 por lo cual
se rechaza la hipétesis nula: la determinacion de Zinc si depende del nUmero de

dias de preparacion de ferricianuro cuando si hay precipitacion vy filtracion.
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Por ultimo, se realizdé un analisis de varianza de un factor para evaluar la

concentracién de ferricianuro dentro de la muestra.

Tabla XXVIII. Celda arreglo para el anélisis de varianza de un factor
A 1 2 3 n Media o
ny N11 N12 N13 N1n ny o}
n, N21 N22 N23 N2n n, o)
Nn Nn1 Nn2 Nn3 Nnn Tl_3 O3

Gran media n;
Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXIX. Ecuaciones para el andlisis de varianza de un factor
Fuente de Suma de cuadrados Grados Cuadrado f
variacion de medio

libertad
Concentracion 1< 1 -1 SSTr/(I-1) | MSA/MSE
I 2 _ .2
ferricianuro SSTr = VT
I=1
Error SSE = SST — SSTr 1(J-1) SSE/(1(J-
1))
Total ! 1J-1
SST =ZZx2 1 x?
L)
=1 j=1

Fuente: elaboracion propia.
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Empleando un andlisis de varianza de un factor (concentracion de

ferricianuro) con un nivel de significancia de 0,10 se busco probar las siguientes

hipotesis:

Ho: la determinacion de Zinc no depende de la concentracion de ferricianuro.

Ha: la determinacién de Zinc si depende de la concentracion de ferricianuro.

Con base en los datos de error de las muestras se construyo la siguiente

tabla:

Tabla XXX.

Analisis de varianza de la concentracion de ferricianuro

Concentracion 1 2 3 Media (o}
0,0060 0,08 4,05 1,87 6,00 2,00
0,0030 9,62 7,65 4,76 22,03 7,35
0,0005 6,06 6,61 8,62 21,31 7,10

Gran media 16,45

Fuente: elaboracion propia basado en tablas XLVII, XLVIIl y XLIX.




Tabla XXXI. Fuente de variacion de la concentracion de ferricianuro
Fuente de Sumade Grados de Cuadrado f
variacion cuadrados libertad medio

Concentracion 295,08 2 147,54 21,22
ferricianuro

Error 23,44 6 3,90

Total 318,52 8

Fuente: elaboracion propia.

El comparador es F = 3,11, por lo cual se rechaza la hipétesis nula: la

determinacién de Zinc si depende de la concentracion de ferricianuro.

Se realizd por ultimo la prueba de Turkey y se encontr6 que a las

concentraciones de 0,003 y 0,0005 gramos por muestra no existe variacion

significativa.
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Apéndice 5. Datos originales

Tabla XXXII. Volumen consumido EDTA para muestra 204 procedente
mina Caquipec, utilizando ferricianuro con preparacion

mayor a 4 dias y sin filtrar

Muestra Masa pH Vol EDTA T
Factor
No. (9) (mL) (°C)
1 0,0508 6,00 3,60 0,304028 30
0,0414 5,80 2,90 0,304028 28
3 0,0560 575 4,20 0,304028 28

Fuente: elaboracion propia basado en datos de mina Caquipec.

Tabla XXXIII. Volumen consumido EDTA para muestra 204 procedente
mina Caquipec, utilizando ferricianuro con preparacién

menor a 4 dias y sin filtrar

Muestra Masa pH Vol EDTA T
Factor
No. (@) (mL) (°C)
1 0,0466 5,60 3,50 0,304028 27
2 0,0509 5,90 3,60 0,304028 26
3 0,0542 5,80 3,80 0,304028 27

Fuente: elaboracion propia basado en datos de mina Caquipec.
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Tabla XXXIV.

Volumen consumido EDTA para muestra 204 procedente

mina Caquipec, utilizando ferricianuro con preparacion

mayor a 4 dias y con filtracion

Muestra Masa pH Vol EDTA T
Factor
No. (9) (mL) (°C)
1 0,0535 6,00 2,95 0,304028 25
2 0,0484 5,80 2,65 0,305307 28
3 0,0531 5,75 3,00 0,305307 28
Fuente: elaboracion propia basado en datos de mina Caquipec.
Tabla XXXV. Volumen consumido EDTA para muestra 204 procedente
mina Caquipec, utilizando ferricianuro con preparacion
menor a 4 dias y con filtracion
Muestra Masa pH Vol EDTA T
Factor
No. (9) (mL) (°C)
1 0,0567 6,00 3,20 0,305307 26
2 0,0542 5,80 3,15 0,305307 26
3 0,0561 5,75 3,20 0,305307 26

Fuente: elaboracion propia basado en datos de mina Caquipec.
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Tabla XXXVI. Volumen consumido EDTA para muestra 179 procedente

mina Caquipec, con 0,006 g de ferricianuro

Muestra Masa pH Vol EDTA T
Factor
No. (9) (mL) (°C)
1 0,0563 5,45 3,30 0,305307 25
2 0,0533 5,75 3,00 0,305307 25
3 0,0502 5,75 3,00 0,305307 25

Fuente: elaboracion propia basado en datos de mina Caquipec.

Tabla XXXVII. Volumen consumido EDTA para muestra 179 procedente

mina Caquipec, con 0,003 g de ferricianuro

Muestra Masa pH Vol EDTA T
Factor
No. (9) (mL) (°C)
1 0,0545 5,90 2,90 0,304186 29
2 0,0515 6,05 2,75 0,304186 28
3 0,0535 5,80 2,95 0,304186 29

Fuente: elaboracion propia basado en datos de mina Caquipec.
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Tabla XXXVIII.

Volumen consumido EDTA para muestra 179

procedente mina Caquipec, con 0,0005 g de

ferricianuro

Muestra Masa pH Vol EDTA T
Factor
No. 9) (mL) (°C)
1 0,0490 5,35 2,65 0,305307 28
2 0,0502 5,50 2,70 0,305307 27
3 0,0541 5,80 2,85 0,305307 26
Fuente: elaboracion propia basado en datos de mina Caquipec.
Tabla XXXIX. Factor Zinc metalico
Muestra Masa pH Vol EDTA T
Factor
No. 9) (mL) (°C)
1 0,0152 6,05 5,00 99,994 19
2 0,0141 5,80 4,60 99,994 19
3 0,0150 5,75 4,90 99,994 20
4 0,0168 5,75 5,50 99,994 19

Fuente: elaboracion propia basado en datos de mina Caquipec.
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Tabla XL.

Factor solucién estandar de Cloruro de Zinc

Muestra pH Vol T % Zinc Factor
Masa
No. EDTA (°C)
(9)
(mL)
1 0,0412 6,05 2,90 19 21,4 0,304028
2 0,0428 5,80 3,00 19 21,4 0,305307
3 0,0597 575 4,20 20 21,4 0,304186
4 0,0428 5,50 3,00 20 21,4 0,305307

Fuente: elaboracion propia basado en datos de mina Caquipec.
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Apéndice 6.

Datos calculados

Tabla XLI. Determinacion factor promedio Zinc estandar
Muestra Masa Vol EDTA _ Factor
% Zinc Factor .
No. (@) (mL) Medio
1 0,0152 5,00 99,994 0,303982
2 0,0141 4,60 99,994 0,306503
0,305506
3 0,0150 4,90 99,994 0,306104
4 0,0168 5,50 99,994 0,305436
Fuente: elaboracién propia basado en ecuacién 1.
Tabla XLII. Determinacion factor para solucion estandar de
cloruro de Zinc
Masa Vol EDTA )
Muestra No. % Zinc Factor
(9) (mL)
1 0,0412 2,90 21,4 0,304028
2 0,0428 3,00 21,4 0,305307
3 0,0597 4,20 21,4 0,304186
4 0,0428 3,00 21,4 0,305307

Fuente: elaboracién propia basado en ecuacién 1.
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Determinacion Zinc para muestra 204 procedente mina

Tabla XLIII.
Caquipec, utilizando ferricianuro con preparacion
mayor a 4 dias y sin filtrar
Muestra Masa Vol EDTA
Factor % Zinc % Error
No. (9) (mL)
1 0,0508 3,6 0,304028 | 21,54526 | 20,2973885
2 0,0414 2,9 0,304028 | 21,29662 | 18,9090934
3 0,0560 4,2 0,304028 | 22,80207 |27,3147362
Fuente: elaboracion propia basado en ecuaciones 2 y 3.
Tabla XLIV. Determinacion Zinc para muestra 204 procedente mina
Caquipec, utilizando ferricianuro con preparacién
menor a 4 dias y sin filtrar
Muestra Masa Vol EDTA _
Factor % Zinc % Error
No. (9) (mL)
1 0,0466 3,50 0,304028 22,83469 27,4968746
2 0,0509 3,60 0,304028 21,50293 20,0610479
3 0,0542 3,80 0,304028 21,31559 19,0150055

Fuente: elaboracion propia basado en ecuaciones 2 y 3.
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Tabla XLV. Determinacion Zinc para muestra 204 procedente mina
Caquipec, utilizando ferricianuro con preparacion
mayor a 4 dias y con filtracién
Muestra Masa Vol EDTA
Factor % Zinc % Error
No. (9) (mL)
1 0,0535 2,95 0,304028 16,76414 6,39788866
2 0,0484 2,65 0,305307 16,71617 6,66571200
3 0,0531 3,00 0,305307 17,24896 3,69087433
Fuente: elaboracion propia basado en ecuaciones 2 y 3.
Tabla XLVI. Determinacion Zinc para muestra 204 procedente mina
Caquipec, utilizando ferricianuro con preparacion
menor a 4 dias y con filtracion
Muestra Masa Vol EDTA _
Factor % Zinc % Error
No. (@) (mL)
1 0,0567 3,20 0,305307 17,23071 3,79278875
2 0,0542 3,15 0,305307 17,74384 0,92776196
3 0,0561 3,20 0,305307 17,41500 2,76383462

Fuente: elaboracion propia basado en ecuaciones 2 y 3.
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Determinacién Zinc para muestra 179 procedente mina

Tabla XLVII.
Caquipec, con 0,006 g de ferricianuro
Muestra Masa Vol EDTA _
Factor % Zinc % Error
No. (9) (mL)
1 0,0563 3,30 0,305307 17,23071 1,73631383
2 0,0533 3,00 0,305307 17,74384 2,30676329
3 0,0502 3,00 0,305307 17,41500 3,72608599
Fuente: elaboracion propia basado en ecuaciones 2 y 3.
Tabla XLVIII. Determinacion Zinc para muestra 179 procedente mina
Caquipec, con 0,003 g de ferricianuro
Muestra Masa Vol EDTA _
Factor % Zinc % Error
No. (9) (mL)
1 0,0545 2,90 0,304186 16,18603 7,98164522
2 0,0515 2,75 0,304186 16,24293 7,65817929
3 0,0535 2,95 0,304186 16,77286 4,64549797

Fuente: elaboracion propia basado en ecuaciones 2 y 3.
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Tabla XLIX. Determinacion Zinc para muestra 179 procedente mina
Caquipec, con 0,0005 g de ferricianuro
Muestra Masa Vol EDTA _
Factor % Zinc % Error
No. (9) (mL)
1 0,0490 2,65 0,305307 16,51148 6,13142028
2 0,0502 2,70 0,305307 16,42088 6,64652261
3 0,0541 2,85 0,305307 16,08362 8,56382549
Fuente: elaboracion propia basado en ecuacién 2y 3.
Tabla L. Determinacion estadistico de prueba para cada método
Método Error o n Z
Ferri > 4 dias sin filtrar 22,17 4,50 3 2,84
Ferri < 4 dias filtrado 22,19 4,62 3 2,77
Ferri > 4 dias sin filtrar 5,58 1,64 3 1,95
Ferri <4 dias filtrado 2,49 1,45 3 0,99
Ferri 0,006 g filtrado 2,58 1,02 3 1,46
Ferri 0,003 g filtrado 6,76 1,83 3 2,12
Ferri 0,0005 g filtrado 7,11 1,28 3 3,20

Fuente: elaboracion propia basado en ecuaciones 4 y 5.
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Tabla LI.

Determinacion costo por andlisis

o Costo . Costo Unidad
Descripcion Cantidad
(Q) (Q)
Laboratorista 3 500,00 mes 400 muestra/mes 8,75
3,3
L . 2 400,00 1,009 3,60
Dimetilnaftidina
Ferricianuro 397,00 250,00 g 0,01
Hidréxido de
. 373,00 2,50L 0,50
amonio
Acetato de sodio 392,72 250,00 g 0,65
EDTA 500,00 2,00 L 1,25
Agua
_ _ 25,40 18,90 L 0,13
desmineralizada
Electricidad 1,78 kwh 0,50 h 1,75
Combustible 30,00 galon 10,00 galones 30,00
TOTAL 46,64

Fuente: elaboracion propia basado en Merck.
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