
Analisis abso'rciometrico 'de pequeiias can

tidades de cobalto en minerales complejos
POR LAiN Db;. (') y CAt'POLIcAN COF),t (")

RESUMEN

Be dem'U••ira la vent1ja del metodo de medir con 'Un absorci6me!ro joloeleclri
co la absorci6n de soluciones de cloruro coballo8o indisociado, y se indwa el pro
cedimient.o de andlisi« para minerales complejos de baja ley en cobaUo.

1.-Se conoce un procedimiento elaborado en 1935 por el ingeniero qulmieo
sedor Gunther Haring para la determinaci6n fotometriea de cobalto en minera

les, baaado en el metodo de mediI Ja extinci6n de solueiones de cloruro de co

balto'indisociOOo (1). Este procedimiento ba sido adoptado por Ja Caja de Cre.
dito M�ero, y el inatrumento empleado, de aeuerdc con Ja t6cnica ideada por el

'inventor, eo un fot6metro Zeiss-Pulfricb.
2.-Conocidas las ventajas del absorci6metro fotoeJectrico sobre los fot6me

tros visuale! (eipectro-fotometria objetiva versus Ja subjetiva}, adaptemos el pro
cedimiento a un absorci6metro de A. Hilger del tipo • Spekkers (2) y 10 proba
mos con minerales complejos de baja ley en cobalto, que contenlan cbalcopirita,
araenopirita, galena, blenda e indicios de niquel.

3.-De las investigaciones de Haring resulta que los unicos cloruros colores
dos que interfieren BOn los de hierro (ILl), cobre y niquel. En nuestro caso po
demos despreciar el nlquel, puesto que con el filtro Zeiss S 61 aparecen 530 par
tes de nlquel como una parte de cobalto, y con el filtro S 66 la raz6n es 267' 8 1.

Como de nlquel 0610 habla indicios, no habia por que preocuparse de BU interfe
reneia y, por 10 tanto, eseogimos un filtro que se acercars en sus propiedades al
S 66. EI filtro que Be us6 en el Spekker fue el Ilford rojo 608, que represents un

porcentaje de transmisi6'n muy satisfaetorio de 16 % para una Iongitud de onda de
o

6600 A, que corresponde al maximo de absorci6_n del clorur.. de cobaJto incliso-
ciado,
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4.-Oe los demils eloruros coloreados molesta ei de cobre y es conveniente
eliminar este metal. Hay varies earninos para esto, EI mils seneillo es la preeipi
taci6n mediante gas sulfhtdrico, pues al mismo tiempo Be eliminan otros Bulfll1'os
del segundo grupo y, aunque los cloruros cormpondientes no son coloreados,
siempre conviene trabajar con soluciones 10 mas desmineraIizadas posibles.

5.-EI hierro solo estorba euando su proporci6n es muy alta con respeeto
al cobalto. En nuestro caso era de temer una ligera interfereneia. De los dos ea

minos indicados por Haring para salir del paso: determiner la absoreien del elo
ruro lerrico 0 reducir la solueion del mineral antes de Ia medida en el absoreie

metro, preferimos el· primero para tener una idea precisa de la magnitud de la
interferencia. Por 10 tanto, preparomos una soluci6n de Fe,CI al 1 por mil, que
contiene 0,344 mg/ml Fe. De esta soluelon se tomaron dos muestras: Una de 72,5
mi. y Is otra de 145 ml. La primers corresponde a una ley de 10 % Fe y la Be

gunda a 20% Fe en el mineral, en iii supuesto que se ataca I g., que el volumen
final de solueion sea de 100 mi. y que de tal volumen se saquen muestras de 25
mi. para la determinaci6n colorimetrica. Las dos muestras de soluci6n de cotejo
de hierro (III) se evaporaron a sequedad y se disolvi6 el residuo en 25 mi. de
de HCI cone. Con calaje de agua en 1000, la absorci6n de la primers muestrs

fue 14 y la de la segunda, 29.
6.-Las tres muestras de minerales de lin gramo cada una, designadas F"

FlO y FII, resultaron algo refractarias al ataque por acido nitrico y agua regia.
EI residuo se disgreg6 con carbonato de sodio y de potasio, y por los filtrados
del ataque y de la disgregaci6n reunidos y acidulados ligeramente con HCl Be

bizo pasar una corriente de gas auHhldrico. Se filtr6, lav6 con agIlS suHbidrica

y agua caliente. Del filtrado se expuls6 el H,S por ebulliei6n y se oxid6 el Fe
(II) a Fe (III) mediante agua de bromo. Se expuls6 el bromo por ebullici6n y
se repiti6 la oxidaci6n por el bromo. Expulsado este, Be redujo el volumen de la
soluci6n a 75 mi., se traspas6 a un matras aforado de 100 mi. y se complet6 el
volumen con agua destilada. De aqui se sacaron muestras de 20 ml., que se eva

poraron a sequedad .. EI residue se trat6 Con 5 ml, de Hel conc. y se volvi6 a

evaporar a sequedad, Se repiti6 eats operaci6n y el residuo se disolvi6 en 20 ml.
de Hel conc., cantidad su ficiente para Iavsr dOB veces una cubeta de 1 cm. de

espesor y Ilenarla. EI residue cristaIino blanco, prineipalmente cloruro de sodio
y de potasio, no se disolvi6 completamente y las soluciones no quedaron 6ptica
mente purss como era de desear. Eeto era una consecuencia del exeeso de sales

proveniente del elorato potasieo agregado al ataear el mineral y del eloruro de
sodio y de potasio proveniente de la disgregaeion del residuo del ataque por los
acidos. En consecuencia, resolvimos desestimar los resultados, que resultaron al

tos, y repetir el analisis.
7.-La marcha que seguimos en 01 siguiente intento y que di6 resultados sa-

tisfactorios, es Ia siguiente:
I Se ataca I g. del mineral pulverizado en mortero de agata con 20 ml. de

agus. regia. Se evapora a sequedad, se trata con 10 ml. de HCI cone. y se eva

pora a sequedad, cuidsndo en ambas operaciones de no resecar el residuo. Se
vudve a staear con 15 ml. de agua regia y Be evapora a sequedad. Se agregan
5 ml. de Hel y se evapora 8 sequedad. Se repite la operaci6n, se agregan 5 ml.
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de HCI eoneent., se diluye .. 60 ml, se hierve euavemente durante 10 minutes

Y Be diluye a 100 mi. con agua caliente. La descomposici6n fue complet.. y 8610

qued6 un residuo blanco ligeramente grisaceo de sUice. Sin filtrar ae hizo pasar
una eorriente de gas suHhidrico hasta que la soluci6n estuviera completameote
fria (25 .. 30 minutes). Se agreg6 la pulps de do" aceleradores desleidos en agua
caliente y se filt16 al vacio. Uoa Jigera turbides, debida probablemente a azufre

coloidat, desapareci6 at reducir por evaporaci6n el volumen del filtrado COD 20

mI. de HCI cone, Se agregaroo 20 mI. de agua de bromo satursda y se hirvi6
Ia eoluci6o hasta expulsarlo, Se repiti6 I .. oxidaci6o del Fe (III) COD Ot1OB 20
mI. de agu.. de bromo y se redujo el volumen del llquido a 75 ml, Se traspas6
a uo matraz alondo de 100 mI., complet6 el volumen .. 100 mI. COD agua des
tila.da Y evapo16 un volumen de 25 mI. a sequeded. Se humedeci6 con HCl cone,

y Be evapor6 a sequedad. Se humedeci6 nuevamente con HCI cone. y sa evapo-
16 a sequedad. Fioalmente se agregao 25 mI. de HCI cone..y se mide la absorci6n
eo cubeta de 2 em. de espesor.

8.-Para caleular I.. ley se utiliz6 I.. curva de calibraci6n reproducida en la

fig. 1. EI c41culo Be efectl1a como sigue:

lliuestra F 2.

Supooiendo 10 % Fe.......•....

Supooiendo 20% Fe .

Ab80rei6n CoCl, indisoc . . . . .

Concentraci6n (vease grafico) .

Ley .

Muestra FlO.

Suponiendo 10 % Fe .

Supooiendo 20 % Fe .

Absorei6n CoCI, indisoe .

Coocentraci6n.. . . . . . . . . . . . .

Ley .

MuestTa F 11.

Suponiendo 10 % Fe .

Supooiendo 20 % ,Fe .

Absorci6n CoCl, indisoe, . . . . . .

Ley .

Absorcion Co 84 84
• Fe 14
• Fe 29

70 65
0,00467 0,00366 mg/ml,

0,047 .0,037 % Co,

Absorci6n Co 117 117
• Fc 14
• Fe 29

103 88

9,00666 0.0058 mg/ml,
0,067 0,058% Co.

AbBorci6n Co 94 94
• Fe 14
• Fe 29

0,00533 0,00433 mg/ml,
0,053 0,043% Co.
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g.-Como Be V9, la inHueneia del hierro es tal que para un aumeoto de la
ley de 10 a 20 % en el mineral la ley d. eobalto correlativa s610 baja en 0,01 %,
de modo que, trataudoee de reeonocimientos, no hay que preocuparse del hi.1TO
euando la ley en eobalto sea superior a 0,1 %. Si Be quiere garantizar una ter

cera cifra decimal en los poreientos, hay que determiner el lIierro. Esto es f4eil
euaado se sigue la marcha que hemos indieado en el parrafo 7, porque basta
saear 25 ml, de soluci6n del matraz aforado que eontiene 1& soluei6n final (de
18 que se ha sacado la muestrs de 2., ml. para el an4li.i. absorciometrico de co

balto), diluirla, acidularla. y redueirla, para titularla con una soluci6n Il10 N

de permangansto de potasio, 0 de bicromato potilsieo, 0 tambien de sulfato

colrico, segtin sea el procedimiento de redueci6n seguido y la prefereneia del ope-
14

rador. Por cada porciento de hierro Be deseuenta --- � £,4 divisionss del tam-
10

bor del abaorei6metro hasta 20 % Fe. E. poeo probable encontrar minerales
cobaltlferos con Ieyes de hierro superiores al 20 %.

J

Fil. I
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lO.-La detenninaci6n gravimetrica euidadosa del cobalto en las mi8lllas

muestras, a cargo del jefe del Laboratorio Qulmico Sademi, senor Hdctor Clau·

det, di6 el resultado siguiente:

Muest,ra

F2
F 10

Fll

%Co

0,05
0,04
0,03

Si oomparamos estos resultados con los del anaIiais absoreiometrieo, Be ob
sarvam que, salvo en el C8&O de la muestra F 2, son algo rna. bajos. Esta dife

rencia sa expliea por Is teeniea seguida en el analisis gravimetrico, Se efectu6 Is

separaei6n del hierro y del cobalto mediante preeipitaeien del primero con 6xido
de zinc. Cuando la proporci6n de eobalto es muy pequeiis con respecto a.l hie

no, como en nuestro easo, es imposible impedir un arrastre parcial de eobalto

por el hidr6xido ferrieo, aunque se repita la preeipitaeien del hierro. Por eso es

que, en general, los resultados del analisis gravimetrieo eon mas bajos que los
del analisis ebsoreiometrieo. Tanto Haring como los quimicos de la Caja de ere.
dito Minero han lIegado a las mismas eonelusionee.

EI ana.lisis absorcicmetrieo de minerales de cobalto, desde leyes inferiores a

,0,05 % a leyes de 1 a 2 %, en presencia de porcentajes apreeiables de hierro,
es mas ra.pido y precise que el anali.is grsvimetrieo, especialmente para leyes
inferiores a 0,5 % .

RedMci6n terminada .1 15 de mayo de 11!5S.

(J) Gunther Harinl/: 'Sobre un nuevo proeedimiento de determinaeicn Iotometrica de co

baltos, 1935. Apuotee facilitedoa por el autor.
(2) Lain Ditl "Jaime Orpinm: cAbsorciometrfa. rotocl�ctri('a�, Santiago de Chile, 1950

(publicado en 1& revista e Mineralese del Institute de Ingcnieros de Minas).
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