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Resumen

El presente informe de suficiencia profesional tiene por objetivo obtener el sulfato
de hierro (1) heptahidratado y sulfato ferroso monohidratado partiendo de virutas
de acero.

Actualmente en el mercado nacional de insumos quimicos se viene incrementando
la demanda de sulfato ferroso monohidratado. El sulfato ferroso heptahidratado es
obtenido a partir de virutas de acero atacado con &cido sulfirico de 96% — 98% de
pureza, siguiendo la metodologia propia de la empresa. Este sulfato ferroso pasa
por las siguientes etapas: Filtrado, cristalizado, centrifugado, secado y control de
calidad. El producto sulfato ferroso monohidratado se obtiene empleando la técnica
de deshidratacion por saturacion acida (técnica propia de la empresa), este producto
obtenido como producto final esta dentro del rango de pureza de 31.62% - 32.72%
segun la norma USP 39 y se utiliza generalmente en la industria farmacéutica.
Palabra Clave: USP 39, sulfato ferroso heptahidratado, sulfato ferroso

monohidratado, deshidratacion.



Abstract

The purpose of this professional proficiency report is to obtain iron (1) sulfate
heptahydrate and ferrous sulfate monohydrate from steel shavings.

Currently, the demand for ferrous sulfate monohydrate is increasing in the domestic
market of chemical inputs. Ferrous sulfate is obtained from steel chips attacked with 96%
sulfuric acid - 98% pure, following the company's own methodology. This ferrous sulfate
goes through the following stages: Filtration, crystallization, centrifugation, drying and
quality control.

Ferrous sulfate monohydrate product is obtained using the technique of acid saturation
dehydration (company's own technique), this product obtained as a final product is within
the purity range of 31.62% - 32.72% according to the USP 39 standard and is generally

used in the pharmaceutical industry.

Keyword: USP 39, ferrous sulfate heptahydrate, ferrous sulfate monohydrate,

dehydration.



I Introduccién

La industria de los sulfatos a nivel mundial, mueve grandes cantidades de produccion
para poder satisfacer las demandas, para la obtencion de los mismos se basa en diversos
procesos quimicos complejos y en diversos insumos con alto contenido de hierro tal

como: pirita y virutas de acero.

En nuestro pais se vio la manera de obtener este activo, debido a la constante demanda de
las diversas industrias, ya que la obtencion por importacion de este insumo resulta ser
lenta y tediosa, es por ello que ante esta necesidad se planted un objetivo de sintetizar y
caracterizar quimicamente el principio activo del hierro (1), observando asi que a partir
de los recursos residuales metalicos generados por la industria mecanica se puede
obtener, sometiéndolo posteriormente a procesos de reacciones quimicas con acido
sulfurico, obteniendo asi el sulfato ferroso heptahidratado y sulfato ferroso

monohidratado.

En la industria farmaceutica se emplea para la fabricacion de medicamentos para la
poblacion. En la industria agricola el sulfato ferroso es empleado como nutriente en
plantas, frutos y prevencion de plagas. En la Industria minera se empleara en los procesos

de flotacion.

1.1 Trayectoria del autor
Yo, David Roque Mucha: inicié la carrera profesional en el campo de la Quimica
Desempefiandome como analista:
- Empresa Insumex S.A., con suficiencia profesional en analisis fisicoquimicos
de minerales no metalicos tales como carbonato de calcio, diatomita, dolomita,

talco, bentonita entre otros, desde Octubre 2009 hasta Junio 2010.



- Empresa SGS del Peru en el area de minerales concentrados, con experiencia
en analisis quimico de minerales polimetalicos, empleando métodos de anélisis

volumétricos, desde Julio 2010 hasta Marzo 2011.

Desempefidandome como Supervisor de Produccién:

- Empresa Insumex S.A. con suficiencia profesional en las operaciones de

produccion en los molinos de bolas, desde Abril 2011 hasta Febrero 2012.

Desempefiandome como Analista:

- Empresa Vitapharma SAC, con suficiencia profesional en manejo de técnicas
quimicas, fisicoquimicas e instrumentales para el andlisis de insumos

farmaceuticos, desde Diciembre 2012 hasta Mayo 2013.

Desempefiandome como Jefe de Laboratorio:

Empresa Ferrosalt SA, con suficiencia profesional en la supervision, gestion e
implementacion del laboratorio, desarrollando nuevas metodologias analiticas
para la determinacion de sulfatos, desde Mayo 2013 hasta Julio 2015.

- Empresa Azulcocha Mining, con suficiencia profesional en la supervision y
gestion de analisis quimico de los concentrados de minerales, desde Julio 2015
hasta Febrero 2016.

- Empresa Ferrosalt SA, con suficiencia profesional en Investigacion y
Desarrollo; con experiencia en la supervision, gestion y desarrollo de nuevos
productos, desde Junio 2016 hasta Mayo 2017.

- Empresa Mipsur SAC desempefiandome también como jefe de planta; con

suficiencia profesional en la supervision, gestion, operaciones y desarrollo de

nuevos productos, desde Mayo 2017 hasta Julio 2018.



- Actualmente gane un concurso publico para trabajar en la empresa
Buenaventura, en la unidad El Brocal, para desempefiar el cargo de ingeniero

de laboratorio.

1.2 Descripcion de la Empresa
La suficiencia profesional que voy a presentar estara centrado en la empresa
Ferrosalt.
Ferrosalt S.A. es una empresa fundada en el afio 2000 la cual forma parte de un
grupo empresarial con mas de 40 afios de experiencia en la industria quimica y entre
otros.
El proceso de fabricacion de los productos se lleva a cabo en instalaciones
totalmente modernizadas, con la implementacion de nuevas tecnologias
conseguimos un producto de la mas alta calidad.
Los controles sanitarios y ambientales son prioridad durante el proceso de
fabricacion, desde la calidad de los productos, hasta su aplicacion.
En el laboratorio de Control de Calidad se garantiza la calidad de los procesos de

produccién y de los productos obtenidos.

La empresa esta dedicada a la fabricacion y venta de productos quimicos para la

industria farmacéutica, alimenticia animal, mineria y agricultura.

Los productos mas destacados son:

Sulfato de magnesio heptahidratado

Sulfato de zinc heptahidratado AFG y Grado minero

Sulfato de zinc monohidratado

Sulfato ferroso heptahidratado



- Sulfato ferroso tetrahidratado

- Sulfato ferroso monohidratado

- Sulfato de manganeso monohidratado

- Productos foliares tales como; Organikel vida, Organikel Boro, Organikel
Calcio, Organikel Zinc, Organikel Cobre, Organikel Magnesio, Organikel
Manganeso, Organikel Potasio, Organikel NPK 32-10-10, Organikel NPK 12-

12-12, Organikel 5-50-5, Organikel PK 0-40-40

A continuacién presento el organigrama de la empresa Ferrosalt y el puesto en el

que me desempefie como profesional.



1.3

ORGANIGRAMA DE FERROSALT

Figura 01, Organigrama de la empresa Ferrosalt




1.4 Funciones desempefiadas en la empresa:

Jefe de Control de Calidad, en este cargo desempefie las siguientes funciones:

- Supervisar los procesos de analisis quimico en el laboratorio, preparacion de
muestra, cuarteo, pesado, digestion y emplear la técnica volumétrica o
instrumental.

- Supervisar la correcta preparacion de reactivos para los analisis.

- Elaborar los certificados de calidad del producto terminado.

- Elaborar el informe técnico del bien fiscalizado para la SUNAT.

- Planificar las actividades en el laboratorio.

- Gestionar el plan de calibracion de los equipos en el laboratorio,
potenciémetros, balanzas, estufa, equipo absorcion atomica e instrumentacion
de vidrio.

- Participar en las auditorias internas y externas realizadas en el laboratorio y
planta.

- Optimizar la calidad del producto en cada linea de produccion.

- Implementar métodos de analisis que ayuden a garantizar los resultados
confiables.

- Autorizar el ingreso y liberacion de las materias primas de proveedores (linea
de hierro, linea de magnesio y linea de zinc).

- Gestionar y supervisar las posibles soluciones ante las problematicas

presentadas durante el proceso de produccion.
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Jefe de Investigacion y Desarrollo, en este cargo desempefie las siguientes

funciones:

- Gestionar y realizar los trabajos de investigacion y desarrollo.

- Coordinar los proyectos a investigar y ejecutarlas en el laboratorio segun
programa.

- Gestionar y realizar charlas informativas a las areas involucradas referentes a
los nuevos productos.

- Coordinar con el area comercial la viabilidad de los productos, segun demanda
de mercado y necesidades.

- Coordinar con los jefes de area las facilidades operativas para las pruebas y
ensayos respectivos.

- Elaborar los reportes de los ensayos piloto; segun cronograma de investigacion.

Deshidratacion del Sulfato Ferroso Heptahidratado Empleando la técnica
acida para obtener Sulfato Ferroso Monohidratado

Sulfato de Hierro (11)

El sulfato de hierro (I1) es un compuesto quimico de formula (FeSO4). También
Ilamado sulfato ferroso, caparrosa verde, vitriolo verde, vitriolo de
hierro, melanterita 0 Szomolnokita, el sulfato de hierro(ll) se encuentra casi

siempre en forma de sal heptahidratada (FeSO4+7 H20); de color azul-verdoso.

T
S %

O

Figura 02: Forma estructural del FeSO4

Fe?* +
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https://es.wikipedia.org/wiki/Compuesto_qu%C3%ADmico
https://es.wikipedia.org/wiki/Hierro
https://es.wikipedia.org/wiki/Hierro
https://es.wikipedia.org/wiki/Ox%C3%ADgeno
https://es.wikipedia.org/wiki/Sal_(qu%C3%ADmica)

Forma anhidra e hidratos

El sulfato de hierro (1) puede encontrarse en varios estados de hidratacion, de estas

existen en la naturaleza los siguientes:

e FeSO4-H20 (mineral: szomolnokita)
e FeS04-5H20 (mineral: siderotilo)

e FeSO4-7H20 (mineral: melanterita)

Propiedades fisicas:

Apariencia: cristales verdes — azules o blancos
Densidad: 1898 kg/m3

151,908 g/mol (sal anhidra)
169,923 g/mol (monohidrato)
Masa molar: 224,120 g/mol (tetrahidrato)
242,135 g/mol (pentahidrato)
278, 05 g/mol (heptahidrato)

Punto de fusion: 337 K (64 °C)
Punto de ebullicion: 363 K (90 °C)
Punto de descomposicidn: | 573 K (300 0C)

Propiedades quimicas:
Solubilidad en agua: 29.5 g/100mL de agua
Obtencion:

En el proceso de acabado del acero antes de la galvanoplastia o el recubrimiento, la
lamina, la hoja o la barra de acero se pasa a través de un bafio decapante de acido
sulfurico. Este tratamiento produce grandes cantidades de sulfato de hierro (Il)

como producto.
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https://es.wikipedia.org/wiki/Hidrato
https://es.wikipedia.org/wiki/Acero
https://es.wikipedia.org/wiki/Galvanoplastia
https://es.wikipedia.org/wiki/%C3%81cido_sulf%C3%BArico
https://es.wikipedia.org/wiki/%C3%81cido_sulf%C3%BArico

Fe (OH)2 + H.SOs — FeSO4 + H20

Comercialmente se prepara por oxidacion de la pirita, o tratando ldminas de

hierro con &cido sulfurico

A
Virutas de Fe + H,SO; — FeSO4 + H,0

Reactividad Quimica

« Estable en condiciones normales de uso y almacenamiento.
« En cualquiera de sus formas hidratadas, pierde agua en contacto con aire seco.
« Bajo exposicion a la humedad, se oxida formando un recubrimiento marrén

de sulfato de hierro (I11), muy corrosivo.
o Al quemarse puede producir 6xidos de azufre.

« Usar crema de manos

Usos

El sulfato ferroso se usa para purificacion de agua por floculacion

- Para eliminar fosfatos en las plantas de depuracion municipales e industriales

para prevenir la eutrofizacion de masas de agua superficiales.

- Se usan como agente reductor, sobre todo para la reduccion

de cromatos en cemento.
- Se usa para tratar la anemia ferropénica en las personas.
- Se usa también para enriquecer ciertos alimentos con hierro.

- En agricultura el sulfato ferroso se emplea como ayuda para regular el pH en

los suelos calizos, también aporta grandes cantidades de hierro y azufre.
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https://es.wikipedia.org/wiki/Pirita
https://es.wikipedia.org/wiki/Hierro
https://es.wikipedia.org/wiki/%C3%81cido_sulf%C3%BArico
https://es.wikipedia.org/wiki/Sulfato_de_hierro_(III)
https://es.wikipedia.org/wiki/Floculaci%C3%B3n
https://es.wikipedia.org/wiki/Fosfatos
https://es.wikipedia.org/wiki/Depuraci%C3%B3n
https://es.wikipedia.org/wiki/Eutrofizaci%C3%B3n
https://es.wikipedia.org/wiki/Reductor
https://es.wikipedia.org/w/index.php?title=Cromatos&action=edit&redlink=1
https://es.wikipedia.org/wiki/Cemento
https://es.wikipedia.org/wiki/Anemia_ferrop%C3%A9nica

También destaca su capacidad para movilizar y mejorar la asimilacion por la

planta de otros nutrientes que son moviles en pH &cidos.

2.1 Obtencion de Sulfato de Hierro (11) Heptahidratado y Monohidratado

Partiendo de Residuos de Acero
Obtenemos sulfato de hierro heptahidratado a partir de virutas de acero y acido
sulfarico comercial, el producto obtenido cumple las especificaciones de la
USP 39; este es usado como materia prima y reactivo para la industria
farmacéutica y alimentaria.
El proceso para la obtencion del sulfato de hierro (Il) heptahidratado y
monohidratado es el siguiente:

- Sulfatacion o Digestion

- Filtrado

- Cristalizado

- Centrifugado

- Embolsado temporal

- Secado

- Control de Calidad del producto

- Embolsado final

- Paletizado

- Almacenamiento

2.1.1 Sulfatacién o Digestion
Tiene como objetivo alcanzar la reaccion de los insumos adicionados; hasta
formar el sulfato ferroso solubilizado, la reaccion se realiza en un tanque
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reactor (SIN AGITADOR) con calentamiento por vapor directo siendo las

operaciones las siguientes:

Al tanque reactor de 10m? se adicionan:

Residuos de acero 2.5 TN

Agua madre y agua potable 7m?

Acido sulfarico 100L

(La solucién debe ser recirculada en caliente con vapor de agua, esto con
la finalidad de evitar formacién de cristales que pudieran ocasionar
obstruccion en el proceso posterior) (Fig. 03).

El liquido de reaccion obtenido debe mantenerse a una temperatura
constante entre 60 °C a 80 °C.

Se mide el pH, la densidad () y Temperatura (T), para adicionar otra
cantidad de &cido Sulfurico (10L), hasta llegar a los parametros de control
establecidos.

La solucion final tiene que llegar a los siguientes parametros de control
Densidad () 1.35 a 1.43, pH=0.5a 1,0 T=60°C a 80°C

Finalmente procedemos a filtrar la solucion.

15



Figura 03: Digestién de virutas de acero con H2SO. cc

Reaccion Quimica:

A
Fe + H,SO, — FeSO4 + Hot

Comparacion:

Producto Rango de aTceptaaon
terminado Fe% Porcentaje de | Costo en ,S/. de
Rendimiento producciéon/ Tn
FeSO4.7H20| 20.0-21.0 4.93 470.28
FeSO4.4H20 | 25.0-26.0 4.01 562.67
FeSO4.H20 | 31.62-32.72 3.04 719.36
2.1.2 Filtrado

El objetivo de este procedimiento es eliminar las impurezas (insolubles en

suspensidn) que contiene la solucidn resultante de la sulfatacion (Fig. 03).
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Para esta operacion se emplea un filtro prensa hidraulico (Fig. 04), de placas
revistadas con lonas y la presion que ejerce el equipo al cerrar es de P=2300

PSI.

Figura 04: Filtro prensa hidraulico

2.1.3 Cristalizado

Tiene como objetivo la formacion de cristales de sulfato de Ferroso
Heptahidratado por enfriamiento, producto en solucion obtenido después de la
reaccion.

El proceso se realiza en un tanque cristalizador de acero inoxidable (Fig. 05),
en agitacion, para la circulacion de agua fresca en el cristalizador se emplea
una torre de enfriamiento.

Dejamos enfriar la solucién hasta llegar a una temperatura de entre 24°C a 34

°C para proceder a separar los cristales del agua.
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Figura 05: Cristalizador de acero inoxidable

2.1.4 Centrifugado
Tiene como objetivo separar los cristales formados de la soluciéon (agua
madre). Para efectuar dicha operacién procedemos a medir la temperatura a la
solucién, tiene que estar en un rango de 24°C a 34°C.
Luego se procede activar el Separador de sélidos (Conturbeck o pusher) (Fig.

06), para obtener los cristales.

Figura 06: Separador de cristales (Conturbeck o pusher)
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2.1.5 Embolsado temporal
El producto es almacenado en un big bag (Fig. 07), luego es trasladado al

secador FLASH para la adecuacién estable de 7 moléculas de agua

Figura 07: Obtencién de cristales de sulfato ferroso

2.1.6 Secado
Tiene como objetivo darle al producto su composicion molecular estable de 7
moléculas de agua.
El producto centrifugado pasa por un secador flash (Fig. 08), condiciones de
temperatura de secado 40°C a 50°C.
Se toma una muestra para ser analizado en el laboratorio y cuantificar la pureza
(Ver anexo 1), se obtienen como producto cristales de sulfato ferroso

heptahidratado con una pureza en un rango de 99.5% - 104.5%
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2.1.7

Figura 08: Secador flash
Control de Calidad del producto
El &rea de control de calidad se encarga de tomar muestras representativas y
aleatorias de la produccidn (Fig. 09), para efectuar los analisis y cuantificar el

grado de pureza

Figura 09: muestras de FeSO4.7H.0

El personal de laboratorio conjuntamente con el jefe de laboratorio son los
responsables de realizar los analisis de acuerdo a los procedimientos de analisis

(Ver anexo I).

Las muestras son ingresadas al laboratorio debidamente codificadas.

Los datos obtenidos en el analisis volumétrico se trascriben a una hoja de
calculo de Excel para el céalculo de los resultados (Fig. 09).

En dicha hoja se ingresan los siguientes datos:

-Fecha de ingreso de la muestra

-Lote de la muestra

-Fecha de fabricacion del producto

-Peso de la muestra

-Gasto del sulfato cerico en la muestra

20



-Resultados del pH

-Resultados de pruebas fisicoquimicas

En caso que la muestra no cumpla con los parametros establecidos, se informa
a produccion para separar el lote observado, el cual se trasladan a los tanques
reactores para su reproceso.

A continuacion detallo los resultados obtenidos del sulfato ferroso

heptahidratado en la hoja de calculo.
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Fer'rnsal_l; |

LABORATORIO CONTROL DE

INFORME DE ANALISIS QUIMICOS |

CALIDAD | Método USP 39 |
ANALISIS DE: Fe Codige:R-020-LAE
TITULANTE: Sulfato cérico H1 0.10000 Bk| 0.05 ElaboradasL
N2 F| 272.0 Fievisado:RED
N3 * Depende del %Fe Aprobade:RED
H4 Fiew:04
Fecha: 24008120168

FORMULAS %=(((Vs-VBNEF )W) =400 Método USP FCC

DATOS DE LA MUESTRA RESULTADOS -

- =

LOTE DE FECHADE  Fesode p %Pureza oy yFe [;n';; FeSO4.7H20 SOLUBILIDAD ESTADO 'mpimcte 5

MUESTRA FAERICACION disuelta (i024x)* FProm. [Promedio] ill.-ﬁ:‘:] [Promedio ] g
0.1074 3.50 £50 99.66 20,03

OGI06{2017 | SFeH | 073703 | 0606/2017 | 01074 | 290 450 99.65 4.50 20,03 20,03 99.66 CUMPLE | Aprobado | Mo presenta | DR
0.1020 3.7 450 100.84 20.27

06{0612017 | SFeH | 073803 0510612017 0.1020 3.75 £.50 100.84 4.50 2027 20.27 100,54 CUMPLE Aprobado | Mo presenta | DR
0.1088 | 380 4.50 100.40 20,18

121064201¢ | SFeH | 073503 09/06/2017 0.1066 3.50 450 100.40 4.50 2018 20,18 100.40 CUMPLE Aprobado | Mo presenta | DR
01072 | 380 4.50 99.84 20.06

130612017 | SFeH | 074003 | 120602017 [ pa072 | 390 4.50 95.84 4.50 20,06 20.06 99.24 CUMPLE | Aprobado | No presenta | DR
0.1053 3.70 250 96.36 19.37

10612017 | SFeH | 0741003 | 130062017 | 04053 | 370 450 96.35 4.50 19,37 19.37 96.36 CUMPLE  |Rechazada| Mo presenta | DR

Figura 10:  Cuadro de Informe de Analisis Quimico del FeSO..7H,0
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2.1.8 Envasado final
Tiene como objetivo envasar el producto en su presentacion final, en bolsas y

baldes de polietileno de 25 Kg (Fig. 11)

Figura 11: Envasado de FeSO4.7H20

2.1.9 Paletizado
Tiene como objetivo acondicionar el producto en una parihuela, colocar 40
baldes; para su almacenamiento y darle la identificacion necesaria para su
posterior trazabilidad (Fig. 11)

2.1.10 Almacenamiento
Tiene como objetivo el darle al producto las condiciones adecuadas durante su
almacenamiento para evitar su deterioro y llegue al cliente en Optimas

condiciones
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Diagrama de flujo para la obtencion de Sulfato Ferroso Heptahidratado y
Sulfato Ferroso Monohidratado

Tanque Acido

Virutas de acero
Acido sulfurico J—b

Recepcion de
materia prima

Vapor de agua j
Agua madre

Sulfatacién
(Reactor)

Filtrado
(Filtro prensa)

Agua fria—¥]

Enfriamiento
(cristalizador)

Secado
(Centriguga)

Embolsado
temporal

Torta de filtrado de
sulfato de hierro

Agua Tibia

Agua madre

Seleccion de
producto

Disposicidn final
Chemical Proceses
Industries

Torre de
enfriamiento

Tanque de PVC

| Deshidratacion

Compresor
deaire

aire caliente

Secado
(Secador Flash)

Baldes de
polietileno 25Kg

Envasado
(Envasadora)

Paletizado

" del Fes04.7H20

Separacion de
solidos yliquidos

Adicién de
alcohol

Secado
(Secador Flash)

Envasado
(Envasadora)

Paletizado

Figura 12: Diagrama de flujo para la obtencién de FeSO4.7H20 y FeSO4.H20
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2.2 Obtencidn de Sulfato Ferroso Monohidratado USP - FCC
La obtencion del Sulfato Ferroso Mono hidratado USP-FCC, a partir del sulfato
ferroso heptahidratado por deshidratacion de la sal formada con alcohol etilico y
Acido Sulfirico, perdiendo en su estructura cristalina 6 moléculas de agua.

Las cantidades requeridas de acido y FeSO4.7H20 son segun la estequiometria

El proceso para la obtencion es el siguiente:

- Enun tanque reactor se adiciona el sulfato ferroso heptahidratado (Fig. 13)
seguidamente el H>SO4 cc

- Agitar la solucion para homogenizar

- Se deja reposar un tiempo necesario para que el producto tome color y forma

- Se enciende la bomba del vacio para separacion de solidos y liquido (Fig. 14)

- Se adiciona el alcohol y se agita manualmente hasta formacion de una pasta

- Trasladar el producto al secador Flash (Fig. 15)

- Luego se informa al area de Control de Calidad para que designe a un analista
y proceda con la toma de muestra para los analisis respectivos (Fig. 16).

- Envasado final (Fig. 17)

- Paletizado (Fig. 17)

- Almacenamiento

Figura 13: Sulfato ferroso heptahidratado
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A continuacion en las figuras del 14 al 17 se muestran los procedimientos.

Figura 14: Filtrado de producto FeSO4.H.0O Figura 15: Secado de FeSO4.H,O

Figura 17: Envasado del producto FeSO4.H>0

Figura 16: Producto final FeSO4.H,0
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El personal de laboratorio conjuntamente con el jefe de laboratorio son los
responsables de realizar los analisis de acuerdo a los procedimientos de analisis
(Ver anexo II).

Las muestras son ingresadas al laboratorio debidamente codificadas.

Los datos obtenidos en el andlisis volumétrico se trascriben a una hoja de

célculo de Excel para el célculo de los resultados (Fig. 18).

En dicha hoja se ingresan los siguientes datos:

-Fecha de ingreso de la muestra

-Lote de la muestra

-Fecha de fabricacion del producto

-Peso de la muestra

-Gasto del sulfato cérico en la muestra

-Resultados del pH

-Resultados de pruebas fisicoquimicas

En caso que la muestra no cumpla con los parametros establecidos, se informa
a produccion para separar el lote observado, el cual se trasladan a los tanques
reactores para su reproceso.

A continuacion detallo los resultados obtenidos del sulfato ferroso

monohidratado en la hoja de calculo.
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Ferrosalt [ INFORME DE ANALISIS QUIMICOS
LABORATORIO CONTROL DE

CALIDAD | Metodo USP 39 |
AMNALISIS DE: Fe Codigo:R-020-LAE
TITULANTE: Sulfato cérico N1 0.10000 Bk 0.05 ElaboradoaL
N2 Fl 151.% Revizade:RED
N3 Aprobado:RED
N4 Few:00
Fecha: 240512016

FORMULAS %=((Va-Vb*N=F)W*100 Método USP FCC

DATOS DE LA MUESTRA VOLUMETRIA RESULTADOS

-4

Peso de L PARTICULAS &

FECHA DE pH FeS504 H2O0 pH * Fe % Fe [3162% XPureza ESTADD SOLUEILIDAD =

EELIA LOTE DE MUESTRA o ppicacion MUesta Gastado o 4 24) (262 -29%) Prom.  [Promedio) -3272%]  [Promedio) sl =

disuelta mL =
O0RTOS 0.1055 5.20 262 B88.55 32.55

1310412018 SFeM M1 18/04/2017 0.1055 5.20 262 83.55 2.62 32.55 232.55 38.55 Aprobada CUMPLE No presenta | 5
0.1038 5.05 265 B87.80 32.28

1310412018 SFeM M2 18/04/2017 0.1038 6.05 265 37.60 2.65 32.28 232.28 a7.80 Aprobada CUMPLE No presenta | 5
0.1034 5.05 267 88.14 3241

19310412018 SFeM M3 18/04/2017 0.1034 6.05 267 28.14 2.67 32.41 32.41 a3.14 Aprobada CUMPLE No presenta | 52
0.1010 5.90 268 B87.98 32.35

19310412018 SFeM M4 18/04/2017 0.1010 5.90 268 27.98 2.68 32.35 32.35 87.93 Aprobadao CUMPLE No presenta | S5&
0.1087 5.30 2.59 B86.54 31.82

19310412018 SFeM M5 18/04/2017 0.1087 §.30 2.59 26.54 2.69 31.82 31.82 86.54 bAprobado CUMPLE No presenta | RG

Figura 18: Cuadro de Informe de Analisis Quimico del FeSO4.H20
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I1l.  Aportes mas destacables a la Empresa

Entre los aportes mas destacables puedo mencionar los siguientes:

> Desarrollé un fungicida foliar para el mercado de la agricultura, Sulcopenta
mejorado; la mejora que realice a esta formula fue de incrementar el porcentaje
de cobre e incrementar la viscosidad para una mejor adherencia en los frutos.

> Desarrollé una nueva técnica para la obtencion de sulfato ferroso monohidratado
grado farmacéutico a partir del sulfato ferroso heptahidratado.

> Lideré el equipo de Control de Calidad en los procesos de homologacion para
Lograr la Certificacion de la Norma 1SO 9001, afio 2013.

» Implementé el area de instrumentacion quimico y fisicoquimico en el
laboratorio de Control de Calidad, la empresa adquirié un equipo de absorcion
atomica Perkin 400.

» Implementé nuevas tecnicas de analisis para el sulfato ferroso y sulfato de
magnesio heptahidratado, las mejoras que realice fue basandome en la USP 39.

» Gane una dirimencia en la observacion de una materia prima (60 Tn de oxido
de zinc), para determinar porcentaje de ZnO

> Representante y coordinador del departamento de Control de Calidad en el
proceso de certificacion de las normas ISO 9001, lograndose mantener la
certificacion por SGS, afio 2015

» Participe como auditor interno y realice inspecciones en las diferentes areas de
la planta Ferrosalt, con la finalidad de observar, mantener y mejorar el sistema
de la norma ISO 9001.

» Fui auditor externo para la homologacion de materia prima éxido de zinc.

29



Conclusiones:

El producto Sulfato ferroso monohidratado obtenido por la técnica de
desarrollo propuesta; cumple con la pureza requerida de 86.0% - 89.0%, segln
la norma USP.

El sulfato ferroso heptahidratado obtenido en el proyecto contiene un
porcentaje de Fe en un rango de 20.0% - 21.0%

La solucion de acido sulfurico diluido obtenido del proceso de deshidratacion,
es utilizado como agua madre y se recircula en los tanques reactores para
reaccion quimica en el proceso inicial.

De 100Kg de sulfato ferroso heptahidratado se recupera 61 Kg +1.0 Kg de

sulfato ferroso monohidratado.
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Recomendaciones:
Como Quimico que soy, recomiendo a seguir la profesion porque nos permite
innovar, investigar, modificar los diversos procesos de produccion y analisis

quimicos para beneficio de las industrias.

Como profesional quimico realizamos empresa de base tecnoldgica en

diferentes industrias fundamentadas en un desarrollo sostenible.
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VII.

Anexo 1

Métodos de andlisis del laboratorio de Control de Calidad para determinacion de

Sulfato Ferroso Heptahidratado por el Método USP 39

1. Descripcion de actividades

1.1.

(0]

1.2.

Preparacion de reactivos

H.SOs 2 N. En una fiola de 1L conteniendo agua destilada, agregar
lentamente de ser posible en bafio con agua fria, 54 mL de H>SO4 (densidad
1.84 g/cm®) y enrasar a 1L.

Sulfato Cérico Décimo Normal (0,1N), Pesar 33.22g Ce(S0Oa)>, disolver con
agua yenrasar a 1L.

Ortofenatrolina SR, disolver 150mg de ortofenentrolina en 10mL de una
solucion de sulfato ferroso, que se prepara por disolucion de 700mg de
cristales trasparentes de sulfato ferroso en 100mL de agua. La solucion del
sulfato ferroso se debe preparar inmediatamente antes de disolver la

ortofenantrolina (almacenar en envase cerrado)

Pruebas de Identificacion

Sales ferrosas, Las soluciones de sales ferrosas producen un precipitado azul
oscuro con ferricianuro de potasio SR. Este precipitado es insoluble en &cido
clorhidrico 3 N pero se descompone con hidroxido de sodio 1 N. Las
soluciones de sales ferrosas con hidréxido de sodio 1 N producen un
precipitado blanco-verdoso que cambia de color rapidamente a verde y luego,

cuando se agita, se torna marron.
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1.3.

1.4.

Sulfatos-Las soluciones de sulfatos con cloruro de bario SR producen un
precipitado blanco que es insoluble en &cido clorhidrico y en &cido nitrico.
Con acetato de plomo SR, las soluciones neutras de sulfatos forman un
precipitado blanco que es soluble en acetato de amonio SR. El 4cido
clorhidrico no produce precipitado cuando se agrega a las soluciones de

sulfatos (a diferencia de los tiosulfatos).

Prueba de Solubilidad
En agua, se pesa 100g de la muestra y se agregan en un matraz de 250ml,
luego se le agrega 100ml de agua desionizada, la solubilidad de la muestra

es lenta.

En alcohol; se pesa 100g de la muestra y se agregan en un matraz de 250ml,
luego se le agrega 100ml de alcohol industrial (98%), la muestra es insoluble

en alcohol.

Valoracion del Ce(SQO4)2 0,IN

Normalizar la solucion del siguiente modo:

Pesar con exactitud, aproximadamente 0.2g de oxalato de sodio patrén
primario, secado segun las instrucciones de la etiqueta.

Disolver en 75mL de agua. Agregar, mezclando, 2mL de acido sulfurico
previamente mezclado con 5mL de agua, mezclar bien.

Agregar 10mL de acido clorhidrico, y calentar entre 70° y 75°.

Valorar con sulfato cérico 0,1N hasta color amarillo leve permanentemente.

6,700mg de oxalato de sodio equivalen a 1mL de sulfato cérico 0,1N

a '@ @oclT
@ WG 0QQ ¢ a&s Q@ QYF ¢
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1.5. Determinacion del Sulfato Ferroso Heptahidratado

(0]

(0]

Pesar 100.0 — 1000.0mg de muestra y pasarlo a un Erlenmeyer de 250 ml

Disolver la muestra en una mezcla de 25mL de &cido sulfarico 2N y 25 mL de

agua.

Agregar Ortofenaltrolina SR y valorar con Solucion volumétrica. Realizar una

determinacion con el blanco.

Calcular el porcentaje de sulfato ferroso anhidro (FeSOs4) en la muestra

tomada:

Resultado = {[(Vs — Vb) x N x F]/W} x1000 ml

Vs: volumen de Solucion volumétrica consumido por la muestra (mL)
Vb: volumen de Solucién volumétrica consumido por el Blanco (mL)
N: normalidad de la Solucién volumétrica (mEg/mL)

F: factor de equivalencia, 278.0mg/mEq

W: peso de la muestra (mg)

Criterios de aceptacion 99,5% - 104,5% de sulfato ferroso heptahidratado
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Anexo 2

Métodos de andlisis del laboratorio de Control de Calidad para determinacion de

Sulfato Ferroso Monohidratado por el Método USP 39

2. Descripcion de actividades

2.1.

(0]

2.2.

Preparacion de reactivos

H.SO4 2N. En una fiola de 1L conteniendo agua destilada, agregar
lentamente de ser posible en bafio con agua fria, 54 mL de H2SO4 (densidad
1.84 g/cm®) y enrasar a 1L.

Sulfato Cérico Décimo Normal (0,1N), Pesar 33.22g Ce(S0Oa)>, disolver con
agua yenrasar a 1L.

Ortofenatrolina SR, disolver 150mg de ortofenentrolina en 10mL de una
solucion de sulfato ferroso, que se prepara por disolucion de 700mg de
cristales trasparentes de sulfato ferroso en 100mL de agua. La solucion del
sulfato ferroso se debe preparar inmediatamente antes de disolver la
ortofenantrolina (almacenar en envase cerrado)

Pruebas de Identificacion

Sales ferrosas, Las soluciones de sales ferrosas producen un precipitado azul
oscuro con ferricianuro de potasio SR. Este precipitado es insoluble en &cido
clorhidrico 3 N pero se descompone con hidroxido de sodio 1 N. Las
soluciones de sales ferrosas con hidroxido de sodio 1 N producen un
precipitado blanco-verdoso que cambia de color rapidamente a verde y luego,

cuando se agita, se torna marron.

Sulfatos-Las soluciones de sulfatos con cloruro de bario SR producen un

precipitado blanco que es insoluble en cido clorhidrico y en &cido nitrico.
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2.3.

2.4.

Con acetato de plomo SR, las soluciones neutras de sulfatos forman un
precipitado blanco que es soluble en acetato de amonio SR. El 4cido
clorhidrico no produce precipitado cuando se agrega a las soluciones de

sulfatos (a diferencia de los tiosulfatos).

Prueba de Solubilidad
En agua, se pesa 100g de la muestra y se agregan en un matraz de 250ml,
luego se le agrega 100ml de agua desionizada, la solubilidad de la muestra

es lenta.

En alcohol; se pesa 100g de la muestra y se agregan en un matraz de 250mL,
luego se le agrega 100ml de alcohol industrial (98%), la muestra es insoluble

en alcohol.

Valoracion del Ce(SQ4)2 0,IN

Normalizar la solucion del siguiente modo:

Pesar con exactitud, aproximadamente 0.2g de oxalato de sodio patrén
primario, secado segun las instrucciones de la etiqueta.

Disolver en 75mL de agua. Agregar, mezclando, 2mL de acido sulfurico
previamente mezclado con 5mL de agua, mezclar bien.

Agregar 10mL de &cido clorhidrico, y calentar entre 70° y 75°.

Valorar con sulfato cérico 0,1N hasta color amarillo leve permanentemente.

6,700mg de oxalato de sodio equivalen a 1mL de sulfato cérico 0,1N

a '@ @oclT
@ WA 0QQ ¢ a&s Q@ QY ¢
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2.5 Determinacién del Sulfato Ferroso Monohidratado

(0]

(0]

Pesar 50.0 — 800.0g de muestra y pasarlo a un Erlenmeyer de 250 ml
Disolver la muestra en una mezcla de 25mL de &cido sulfdrico 2N y 25 mL de
agua.

Agregar ortofenaltrolina SR y valorar con Solucion volumétrica. Realizar una
determinacion con el blanco.

Calcular el porcentaje de sulfato ferroso anhidro (FeSOs4) en la muestra
tomada:

Resultado = {[(Vs — Vb) x N x F]/W} x1000 ml

Vs: volumen de Solucion volumétrica consumido por la muestra (mL)

Vb: volumen de Solucién volumétrica consumido por el Blanco (mL)

N: normalidad de la Solucién volumétrica (mEg/mL)

F: factor de equivalencia, 151.9mg/mEq

W: peso de la muestra (mg)

Criterios de aceptacion 86,0% - 89,0% de sulfato ferroso monohidratado
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