132 ENSAYE ESPECIAL DEL HIERRO.

una capsula de porcelana, lavindolo con agua y redisol-
viéndolo en 4cido nitrico, para someterlo en seguida al tra-

tamiento volumétrico. La disolucién normal de eianuro.

debe guardarse en una botella verde, perfectamente tapada

y en lugar oscuro.

" Opservacions. — Un ensaye .
piritas dio : por precipitacion con hierro 1bb por L"if_:ntO:
por el sistema volumétrico del cianuro -lb:,:)d y 16,35 por
ciento. Otra mfestra di6 8,4 v 8,6 por ciento, y una t.elr—
cera tratada con la baterfa, dié 1,3 por (iiCll[O y por preci-
pitacién con zine también di6 1,3 por ciento de cobre.

de cobre en una mezcla de
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PROCEDIMIENTO VOLUMETRICO. — S pesa un gramo del
mineral reducido @ polvo tenue, y se funde en un crisol de
platino, 6 porcelana, con 4 6 6 gms. de carbonato de sosa
y un gramo de nitrato de sosa, mezelando coln,sluntenlcntc
estos ingredientes hasta que se tiene una fusion }completu:
se deja enfriar la masa y se disuelve en una [ZTil]]EuLi-l‘d con
agua que se acidulard gradualmente con dcido clu{'huh‘lco,
; o . . f . 5 ; X
hasta que cesa el desprendimiento de gases. La wp:suld. se
debe mantener tapada para evitar cualquiera pérdida. Se
uelve 4 calentar por un corto rato y después se filtra 'y
lava su contenido. ;

La disolucién que se obliene, se trata con amoniaco
hasta que deja de precipitar; en sqguidu se hierve, se fil-
{ra v se lava por una 6 dos veces. El precipitado que se re-
coge se disuelve en 4cido sulfarico diluido. Esta disolucion
contendrd el hierro al estado de sulfato, se pone en una
botella de seis onzas de capacidad con una tira bien lim-
pia de lymina de platino y un pedacito de zinc amalga-
mado, que no contenga nada de hierro. Se abandona al
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reposo por algunas horas y después se trasvasa d una cdp-
sula grande, en la que se trata con una disolucién normal
de permanganato depotasa, la cual se prepara como sigue:
Se hace una solucién de permanganato de potasa en agua,
la que se titula por medio de una solucién de sulfato de
hierro de fuerza conocida. Esta tltima se obtiene disol-
viendo 0,2 gms. de alambre de hierro, del que se usa para
pianos, bien limpio, en un frasco de cuatro onzas con dcido
sulfiirico diluido : este frasco estard tapadade tal manera,
que el gas que se desprenda pueda tener salida y el aire
no pueda entrar; para conseguir esto, se tapa el frasco con
un corcho en el que se encuentra ajustado un tubo de vi-
drio, como de dos pulgadas de largo, en cuya extremidad
hay un pedazo de caucho vulcanizado tapado con un pedazo
de barilla de cristal y rajado en un ladito. De esta manera
se forma una vilvula, que permite la salida del gas. El
frasco se calienta tinicamente lo necesario para efectuar la
disolucién del alambre ; cuando ya se ha conseguido esto,
se decanta el liquido en un vaso de regular tamano; el
frasco se lava en seguida y las aguas del lavado se afaden
a la solucién que se tiene en el vaso, (el agua que se use
debe ser fria); después se anaden de 58 10 c. ¢. d®dcido
sulfdrico diluido y se procede 4 titular la solucién de per-
manganato, dejandola correr de centimetro en centimetro
ctibico, por medio de una bureta graduada.

El peso del hierro que se disolvié, multiplicado por 0,997,
serd igual al peso del hierro metdlico puro @ que equiva-
len los centimetros ciibicos del permanganato gastado.
Todo lo que se necesita es conocer la fuerza de 1 c. c. de la
disolucion de permanganato, y al hacer un ensaye se mul-
tiplica por el niimero de centimetros cibicos que se han
empleado. El producto equivaldra al hierro metdlico en
el mineral.
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134 ENSAYE ESPECIAL DEL MANGANESO.

La presencia del titanio interviene desfavorablemente
en este procedimiento. Si tal fuere el caso, la solucion apa-
recera de un tinte rosado al abandonar la botella al re-
poso. Para efectuar la separacién del hierro y el dcido fti-
tanico, se deseca y quema el precipitado amoniacal en un
tubo de vidrio que se pueda calentar fuertemente sobre un
quemador, por este tubo se debe hacer pasar una corriente
de hidrégeno (gas del alumbrado), en seguida se disuelve
el hierro v se termina la operacion como se ha dicho. Las
mismas pi‘ec‘mu’rioues que se usan para guardar la disolu-
¢ién normal de cianuro, deberdn tenerse con la de per-
manganato. Véase el ensaye especial del cobre.

OBSERVACIONES. — Una muestra de magnetita y hema-
tita, dié por este método haciendo el ensaye por duplicado,
los siguientes resultados.

52,304 por ciento de hierro.

59 446 » 5
Este mineral no contenia nada de dcido titdanico.
ENSAYE ESPECIAL DEL MANGANESO.

El manganeso ocurre en la forma oxidada y sus princi-
pales minerales son :

Pyrolusita (Mn0Os) ..oovovnnenan.t Puede dar de oxigeno el 18 por ciento.
Braunita (2Mn;0, + MnSi0,).. ... » 10 »
Manganita 6 Acerdesa (H,Mn,0,). » 9 »
Psilomelana {MnO 4 4Mn0O,)..... » 9 »
Huasmanita (Mn,0.). ........... 6,8 »
iWad (HoMn Op)u oo bl » Variable.

La cantidad de oxigeno que pueda rendir un mineral
de manganeso, es lo que en la mayor parte de los casos
determina su importancia, desde el punto de vista comer-
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ENSAYE ESPECIAL DEL MANGANESO. 135
cial ; de donde tinicamente es necesario determinar por el
ensaye, la cantidad que contenga el bidxido, lo cual se
puede averiguar facilmente, por el método que sigue y que
se recomienda por ser 4 la vez exacto y sencillo.

Exsave. — Se pesan de 1 4 2 gms. del mineral pulveri-
zado, que se colocan en un matraz chico, vy se le anaden
de 5 4 7 gms. de oxalato neutro de potasa reducido d polvo
y una poca de agua. Se tapa el matraz con un botdén de
algoddn y se pesa. Después se le anaden,paulatinamente
como unos 30 centimetros etbicos de acido sulfiirico. Este
dcido deberd pesarse en un pequeno frasco, que se vuelve
4 pesar cuando estd vacio, para saber exactamente la can-
tidad de dcido que se agregdé al mineral. Cuando ya ha
cesado la efervescencia, se calienta ligeramente el matraz
que contiene el mineral hasta que desaparece completa-
mente el polvo negro. Se deja enfriar y se vuelve d pesar.
La cantidad de perdxido de manganeso, puede estimarse
por el dcido carbénico que se haya desprendido en la
operacion, haciendo el siguiente cdleulo. De la suma del
peso original del matraz y los ingredientes, mads el dcido
sulfirico que se anadid, se deduce el peso del propio ma-
traz, mas el residuo que hava quedado, y la diferentia que
resulte se multiplica por 0,9887; el producto dard la can-
tidad de bidxido de manganeso contenido en el mineral.

OseErvacioNes. — Cuando el mineral conlenga algunos
carbonatos (lo que se puede saber poniéndole un poco de
dcido nitrico), después de pesar la muestra, se trata con
una solucion de una parte de dcido sulfirico en cinco de
agua, hasta descomponer todos los carbonatos. Se reco-
noce el peso en que haya quedado, y después se le ana-
den tambien pesado, el oxalato de amonfaco y un poco
mis de dcido sulfirico.

El método que acabamos de describir para que fuera
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136 DETERMINACION DEL NIKEL.

del todo exacto, deberia ejecutarse en un aparato especial
con exclusién total de aire y con el mayor cuidado para
no dejar escapar sino al dcido carbénico, sin que entrase
aire himedo. Véase el andlisis cuantitativo por Fresenius.
pig. 6135 de la edicidén inglesa.

Una muestra de mineral manganesifero, tratada por
este procedimiento dié 64 por ciento de bidxido. La
misma muestra di¢ 63,9 por ciento de bidxido, determi-
nando la cantidad de manganeso metdlico y calculando el
peréxido que éste formarfa. El ensaye se ejecutd, sin
embargo, en un aparato & propésito y por consiguiente
mas pmfett , que el que hemos descrito, pero el prin-
cipio en que se basa es exactamente el mismo.

DETERMINACION DEL NIKEL.

Se pesan uno 6 dos gramos del mineral y se reverberan
con mucho cuidado, anadiendo un poco de carbon y car-
honato de amoniaco, cuando la reverberacion se estd termi-
nando. El mineral reverberado se trata con dcido clorhidrico
y nitrico como en el ensaye del cobre. Se deja enfriar y se
le anade agna y dcido muridtico. Se hace pasar una €o-
rriente de hidrégeno sulfurado por la disolucién, la cualse
calienta, se La disolucién filtrada se
hierve con uno ¢ dos cristales de clorato de polasa; para
expeler el exceso de hidrégeno sulfurado,y para convertir
el hierro que pudiera haber en una sesquisal. Se agrega
amoniaco en exceso; se hierve, se filtra y se lava. La diso-
lucion contendrd el nikel al estado de cloruro. Se deja en
reposo por tres 6 cuatro horas y se separa el precipitado
que se haya reunido, filtrando el liquido ; se evapora hasta
sequedad, le agrega dcido sulfirico y amoniaco en
exceso, v se ecoloca la disolucidn en una cdpsula de pla-

filtra y se lava.
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lino, para trartarla en seguida con la bateria, como en la
determinacion del cobre; teniendo particular cuidado en
mantener la solucion amoniacal y no dcida. *

OsservacioNes. — La cantidad mas puqu)ﬁa de nikel
que se ha determinado por este procedimiento, es de 0,12
por ciento. Para los usos practicos se (-,ncontmm este sis-
tema bastante exacto, pero hay riesgo de incurrir en un
error al hacer la separacion del hierro, porque parte del
nikel se pudiera detener en el precipitado que se forma;
esto se puede impedir hasta cierto punto, disolviendo
nuevamente y repitiendo la precipitacion.

ENSAYE ESPECIAL DEL AZUFRE.

Fuestes. — El azufre nativo y los sulfuros metdlicos
mds 6 menos puros. El bisulfuro de hierro (piritas) (Fe
8,) es el mas comin.

Exsaye. — El ensaye del azufre se hace por destilacién
y por la via himeda; este segundo sistema es el mas
eficaz.

Para hacer el ensaye del azufre por destilacidn, se pesa
una poreién del mineral pulverizado, y se ullwn[(l en una
retorta, que deberd estar provista de un refrigerante para
recoger la flor de azufre. La retorta puede ser de vidrio
si el mineral es una tierra sulfurosa, pero es indispensable
que sea de hierro al tratarse de piritas. Estas deberdn
fambién mezclarse con arena, para impedir que se fundan
en pelotas. La temperalura para las piritas es preciso que
sea muy elevada.

El producto de la destilacion se pesa v habra que exa-
minarlo por la via himeda, para determinar su pureza;
por lo que casi siempre es mejor emplear desde luego este
método de ensaye, para lo cual se pesa un gramo del
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mineral reducido & polvo, y se funde con cantidades
iguales de carbonato de sosa y nitro usando en esta ope-
racién un cmisol de platino, y poniendo la mezcla en
pequenas porciones. El crisol se debe mantener tapado.
La masa que resulta se disuelve en agua y se filtra. Si el
residuo aun contiene algo de azufre, habra que repetir la
operacién. A la disolucién se le anade dcido clorhidrico y
cloruro de bario en ligero exceso ; después se calienta
por algunos minutos, y se deja que se asiente el precipi-
tado. El liquido se separa por filtracidn, y el residuo se
lava primero con dcido clorhidrico diluido, y después con
agua caliente ; 4 continuacion se procede & secar y quemar
el propio residuo, en una capsula de porcelana tarada. El
_peso del precipitado menos el de la ceniza del filtro se
16
116
azufre en la muestra que se ensaya.

multiplica por

_ v el producto equivaldra al peso del
s o

OBsERVACIONES. — Una muestra ensayada por el iltimo
procedimiento, dié 32,52 y 32,55 por ciento de azufre ;
habiéndose tomado dos porciones separadamente, para
hacer el andlisis y examinado escrapulosamente los preci-
pitados para clasificar su pureza.

g R S e

CUARTA PARTE.

TABLAS

Y PROBLEMAS.

O E r? = E
e e L et e e
e o ———— - et e P~

S e e
- T ———




