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CAPITULO I 

INTROL.UCCION 

Considerando que México desde 1958 es una de las fuentes más

importantes de barita y con objeto de impedir la importación de 

sulfato de bario grado radiológico, el presente trabajo esta enfo

cado a la búsqueda de un método que económicamente sea rentable y

as i suplir la importación. 

Los problemas técnicos fundamentales a resolver en este trab~ 

jo son la reducción del tamaño de partícula de la barita escogida

como materia prima que es de 20 a 25 micras, a un tamaño de 7 a 8-

micras y obtener una pureza química dentro de las especificaciones 

necesarias para el sulfato de bario grado radiológico. 

Actualmente el valor del sulfato de bario grado radiológico -

oscila entre 20 y 22 Dlls por Kg. ( 1) 

El valor del sulfato de bario natural oscila entre los 0.18 -

y 0.20 Dlls por Kg en el yacimiento. (1) 
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CA?I'TULC II 

GES'ERALIOADES 

!..a ir::.por":.ancia del descubric::.iento de los rayos X por W. Roen,! 

gen en iS95. ~rajo co~o consecuencia. el empleo de sustancias usa

das cc=o cedio de contras~e. 

La absorción de los rayos por- un elet:!ento dado. es función 

del nú:::ero até~ico que le corresponda. Este esl;á expresado por la

Ley de Eragg y ?ierce. ( 22) 

r absorción 

K constante (entre cierl;os límil:esl 

N = ~;e. até:::iico del elece:l":.O absorbente 

L = longi~ud de cnda Ce la radiación utilizada 

Esta absorción es co~s~an~e, no icportando el estado físico

del ele-=:e:lto y es inde~ndiente de su enlace en una molécula. 

La capacidad de absorción del caterial eopleado para los ra

yos x. depende del n~ero ató:;:;ico, es por esta rezón que el bario 

{No. al:Ó:;°oico = 5(} en forrr.a de s-.:lfato es usado coc::o ::-.aterial ab

sorbente e~ el es~cdio del tracto gastrointestinal. {6) 

El sul:ato de bario fue introducido en 1910 como medio de 

contraste, antes fueron usadas sales insolubles de bismuto, hoy -

en día, en la =edicir.a ooderna. el sulfato de bario ha reemplaza

do a estas sales debido a que no se absorbe en el tracto intesti

nal. 
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La barita. mineral considerado coz:to no metálico, está consti-

tu ido principalmente de sulfato de bario y una serie de impurezas. 
( 9 l 

GEOLCGIA DE LA BARITA 

Los depósitos de barita están distribuidos extensamente en 

tierras cercanas a rocas sedimentarias. ígneas y metamórficas. Los 

depósitos pueden ser clasificados dentro de tres tipos principales 

a) vetas y bolsas 

b) estratos o lechos 

c} depósitos residuales 

Los depósitos de \•etas son aqúéllos en los cuales la barita y 

minerales conta:ninantes están distribuidos a lo largo de las fa 

!las, pueden estar también en hundimientos y estructuras hundidas-

en piedra caliza. Las vetas :r· las bolsas son generalmente duras y-

de color blanco o gris, tienen como contaminantes: fluorita, calci 

ta, limonita, dolomita, cuarzo y algunos minerales de azufre, pero 

principalmente pirita, calcopi=ita, galena, etc., también se en 

cuentran trazas de oro, plata y tierras raras. 

Los depósitos los estratos o lechos aquéllos en los 

cuales la barita está restringida a ciertos lechos, o en una serie 

de lechos en rocas sedimentarias, los depósitos de este tipo con -

tienen barita granulada, ~asi\·a o en c!."istales abundantes y en me-

nas de barita con cuarzo, calcita, dolomita, sederi ta* es~roncion! 

ta y witerita; la pirita y les óxidos secundarios a.e fierro son 
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contacinantes comunes. Los lechos ricos en ba:-i ta son de forma le!!. 

'!::icular que pueden aflorar abruptamente o dis:Iiinuir gradualr:ente. 

Los depósitos residuales se encuentran en :::ateriales no CC!lSQ 

lidados que se forman con el desgaste de depésitos ya existentes:-

la ciayoria Ce color blanco, la barita ta::ibién puede ser translúci-

da u opaca, ~enes cc~ún es en forma de cristales subedrales o ane-

drales .. Taetbi.én puede contener impurezas co;:io cuarzo y frag:r:entos-

de rocas mat..i zadas de rojo o café. C 13) 

CAH ... =i.C?ER!S7ICAS FISICAS Y Q::IM!CAS 

La barita, también lla~ada •7iff"' ,•co1-·k• o Espato pesado, 

cristaliza en siste1:1as: ortorómbico o monoclínico. t:.ubulares o 

prismáticos, en forma fibrosa, hojosa, o granulada con las sigui.en_ 

tes características: 

COLOR: Blanco y ..-aria se9ún las impurezas que conten9a, sien-

do de gris, rojo, rosa, amarillo, café, negro, verde, azul, trans-

paren't.e u opaca. 

RAYADURñ: Blanca y 't.iene lus-c.re vitreo o perlado. 

HENDIDCRA: Dos pe!"fectos ángulos y un tercero dis't.into. 

DUREZA: Seqún la escala de ~ohs es de 2. 5 a 3. 5. 

INDICE DE REFRACCIOS: 1.636 a l .648. 

PESO ESPECIFICO: De 4. 5 pero por impurezas presen-c.a \"ariacio

nes entre 4. 3 a 4 .6 9/c~3 • 

PU~'TO DE FUSIOS: Es infusible, tiene gran estabilidad al ca -
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lor, a lSOOºC se descompone según la siguiente reacción: 

saso4 -lS~Q:~-~ Bao + so2 + ! o2 
Pasa de la variedad rómbica a la monoclínica. 

SOLUBILIDAD EN AGUA: A IBºC de 0.00023 y a 100°C de 0.00039. 

COMPOSICION QUIMICA 

Tomando como base una barita de 100% de pureza se tiene: 

BaO 65. 7% 

503 34.3% 

Aunque generalmente contiene pequeñas impurezas, entre las 

que se encuentran sílice y silicatos, celestina, óxidos de fierro, 

caliza y dolomitas principalmente y de acuerdo con las cantidades-

y tipo de impurezas es el uso y tratamiento que tienen. 

Es practicamente insoluble en agua, por lo que el producto es 

usado en la industria como material de carga: los coeficientes de-

solubilidad son: a 18°C de 0.00023 y a lOOºC de 0.00039. 

Producto de solubilidad: 1.1 X 10- 10 • 

No es atacado por ácidos diluidos, es reducido a sulfuro por-

el carbón según la reacción: 

Baso 4 + 4 e -----+ BaS + 4 co 

Con ácido sulfúrico 1:1 se forma el sulfato ácido Ba{HS04 J2 -

que es moderadamente soluble en agua. 

Forma cristales mixtos con permanganato de potasio. 
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Se descompone en cierta proporción cuando es fundido con car-

bonato de sodio en exceso (Na 2co3 J. 

El color a la flama, es verde. ( 19) 

usos 

Las especificaciones dependen del uso al que se destine, aun

que se coincide en no aceptar materiales con menos de 92% de pure

za, así como un peso específico menor de 4.2 siendo también indi~ 

pensable un control estricto de la granulometría sobre todo en la

industria de pinturas entre otras. 

Especificaciones particulare~ de algunas industrias: 

l.- En la perforación de pozos petroleros, siendo su función-

la de elevar la densidad de los lodos. 

2.- En la fabricación de vidrio y artículos de moldeo. 

3.- Para los pisos asfálticos. 

4.- La construcción de reactores nucleares, siendo su función 

como adsorbente de radiación. 

S.- En los artículos de cuero, textiles, papel, artículos de

asbesto, linoleum, hule encerado; siendo su función la de carga. 

6.- En la fabricación de pinturas, papel para dibujo, papel -

tapiz, cartón, etc. 

7.- En la manufactura de compuestos de bario. 

8.- Debido a su propiedad de opacidad a los ra}•os X e insolu

bilidad en los fluidos del cuerpo, el sulfato de bario, es emplea-
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do en medicina corno medio de cont:raste en radiología, para el est_!:! 

dio del tracto gastrointestinal, en broncografía, cistouret:ografía 

a::giogra:ía, et:c. 

De la ba:dta se obtienen sales de aplicación industrial (al9J:! 

nas de ellas se han dejado de emplear), mostrándose en el siguien-

te diagrama: 

DIAGRA."'!J.. DE OBTESCION DE SALES DE BARIO A PARTIR DE BARITA 

Na2so4 

(SULFATO DE: 
BARIO) 

i 
BaS04 

(SULFATO DE 
BARIO) 

BARITA 
(SULFATO DE BARIO) 

1 ¡e 
BaS 

(SULFURO DE BARIO) 

ZnS0
4 

(SULFATO DE 
Zlt;C) 

1 
LITOFON 

(PIG~ENTO) 

Na 2co3 
(CARBONATO DE 

SODIO) 

1 
BaC03 

(CARBONATO DE 
BARIO) 

1 
Ea O 

(OXIDO DE BARIO) 

1 

HCl 

(ACIDO 
CLORHIDRICO) 

1 
BaCl 2 

(CLORURO DE 
BARIO) 

0 21 -¡ H
2

0 

Ba(OH)
2 

( HIDROXIDO DE BARIO) 

ªªº2 
(PE:ROXIOO DE: BARIO) 
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CARACTERISTICAS DEL SULFATO DE BARIC GRADO RADIOLOGICO 

El sulfato de bario grado radiológico se usa en Radiología p~ 

ra la representación del relieve del conducto gastrointestinal pa-

ra su fácil examinación, debido a que cuando se ingiere o se sumi-

nistra por enema en forma de dispersión coloidal, hace que el con-

dueto gastrointestinal sea opaco a los •rayos x•, consecuen -

cia de la gran dispersión que sufren éstos por acción del catión -

CBa ++}. El catión bario contiene 54 electrones en un volurr.en rela-

tivamente pequeño {volumen del átomo gramo 38 ml), comparado 

iones de su grupo y puesto que la dispersión de los rayos X por 

los átomos es función de la densidad electrónica de éstos, el ca -

tión bario dispersa más eficazmente los rayos X que los iones de -

otros elementos más ligeros de su mismo grupo. 

Además, el sulfato de bario es mucho más inerte que los sulf~ 

tos de otros elementos del segundo grupo de la tabla periódica, 

haciéndolo inocuo al organismo. 

Otra característica importante la densidad radiográfica 

del sulfato de bario grado radiológico en suspensión acuosa. 

Se llama densidad radiográfica a los gramos de bario conteni

dos en cada mililitro de suspensión, debido a que cuanto mayor 

sea la cantidad de bario por mililitro de suspensión se obtendrán

radiografias más nítidas. 

El sulfato de bario un poh·o blanco, rómbico, cristalizado 

que consta de fragmentos de cristales i' agregados. ToClos los me 
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dios de contras-::e de sulfato de bario están formados de estos agr~ 

gados y de formas y tamaños diferentes de las partículas de bario. 

Incluso las preparaciones relativamente hol:!ogéneas \·arían en una -

línea amplia. 

Todas las suspensiones de sulfato de bario cuyas partículas 

son mayores que el verdadero tamaño del coloide aparecen b1ancas y 

opacas a la luz ordinaria. Las verdaderas suspensiones coloidales

Íorman un líquido transparen~e que muestra el efecto Tynda11. Sin

embargo, todas las suspensiones de sulfato de bario que aparecen -

blancas y opacas,. tienen siempre partículas más grandes que las -

del tamaño verdaderamente coliodal. ( E ) 

EN EL EMPLEO COMO MEDIO DE CONTRASTE 

La dosis varía según el tipo de exámen, teniendo como límite

la concentración de las suspensiones de 15 a 75t, la cantidad de -

sulfato de bario que se suministra normalmente para el estudio del 

tracto gastrointestinal, varía de 45 a 450 q .. (14) 

En la tabla No. 1 se ejemplifican el estudio y la concentra

ción de sulfato de bario requerido. 
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l·:STUOI 

lllPOf"" 

o 

F.SOFAG 

ESOFAF 
AL'l'O Y 
DO CON 

TI •runo 1 
JN'f'ES'f' 

COl,ON-

o 

l!INGI~ 

J 

-
D, TUBO DIGESTIVO 

COl.ON CONTRASTA!! 
Allm 

IGEST!VO ALTO F. -
J NO Dl·!l.GADO 

P.NF.MA ílE BARIO 

TABLA No. 1 

---
CONCENTRACION PREPARACION INDIVI- PREPARAClON JNOJVI-

-DUAL MSE DIRECTA DUAL BASE SUS~..iQ.L_ 

75% a) 15 ml de agua + No se usa la uuspcn-
45 g de Baso

4 
aj ón básica al 60% 

b) 75 ml de agua + 
225 9 de Bnso

4 
-

150 ml de agua + Suspensión brinicn 
60% 225 9 de Dos04 

al 601 

~--

50% 225 ml de agua + 70 ml de ngun + 
225 g de Baso4 

210 ml de suHpcneión 
bñeicn a 1 f10V-. 

----
23% 1500 ml de agua .f 1500 ml d<' nqun t 

450 g de Baso4 ~ºº ml dt' HUSpr.nHiÓn 
al 60% 

18% 2000 ml de agu<i + 
450 9 de easo4 

15% 2500 mi de agun + 
450 9 de easo4 



DATOS ESTADISTICOS DEL MINERAL BARITA 

Desde 1941 el proceso de flotación, se ha incrementado en los 

E.U.A. para producir baritas concentradas. 

Las minas de barita someten el mineral crudo a varios proce -

sos destinados a separar la barita blanca. 

En las tablas No. 2 1 3 1 4 y 5 se muestra la producción, export~ 

ción, importación y producción mundial de barita en México en los

últimos años. {1} 
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w 
1 

FORMA DE PRESENTACJON 

T01'AL 

CONCENTRADOS 

MINERALES 

FRACCION ARANCELARIA 
FORMA DE PRESENTACION 
Y PAIS DE DESTINO 

TOTAL 

2511.10 
SULFATO OF. BARIO NA-
'l'URAL (BARITINA) 

ALEMANIA REP. FEO. 
CUBA 
ESTADOS UNIDOS 

l / PESO DRU'!'O 

TONELADAS 

534 954 

146 548 

388 406 

KILOGRAMOS 

!/ 

44 387 275 

5 
-

44 387 270 

TABLA No. 2 

PRODUCCION 
1988-1989 

MILES DE PESOS 

42 930 954 

TABLA No. 3 

EXPORTACION 
1988-1989 

MILES DE PESOS 

2 151 192 

2 151 192 

7 
-

2 151 185 

TONELADAS MI LES DE PESOS 

324 739 28 099 165 

47 467 

277 276 

---

KILOGRAMOS MILES DE PESOS 

!/ 

5 363 492 

54 001 934 5 36) 492 

- -
2 015 397 461 940 

51 966 537 4 661 552 



1 

... 
1 

FRACCJON ARANCELARIA 
FOHMA DE PRESENTACION 
Y PAIS DE ORIGEN 

TOTAL 

2511. 10.01 
SULFATO Df. BARIO NA-
•rURAL (BARITINA) 

ESTADOS UNIDOS 
GUATEMALA 
PAISES BAJOS 

2511.20.01 
CARBONATO DE BARIO 
NATURAL (WI1'11ERITA) 

ALEMANIA REP. FEO. 
DINAMARCA 
ESPMA (EXCLUYE LAS 
ISLAS CANARIAS) 
ESTADOS UNIDOS 
SUIZA 

!/ PESO BRUTO 

KILOGRAMOS 
y 

23 856 

23 856 
--

55 522 

16 567 
-

10 

37 325 
1 620 

.TABLA No. 4 

IMPORTACION 
1988-1989 

-
MI LES DE PESOS 

117 179 

33 729 

33 729 
--

·03 450 

24 BIB -
5 

51 914 
6 713 

KILOGRAMOS MI LES DE p~;sos 

y 

286 955 

128 244 141 533 

38 119 79 887 
89 721 59 894 

404 1 752 

104 507 145 422 

- -
21 000 10 701 

- -
82 007 118 581 

1 500 8 140 



TABLA No. 5 

PROOUCCION MUNDIAL 
(MILES DE TONELADAS METRICASl 

PAISES PRODUCTORES 1988 

ALE.'tANIA RE:P. FEO. 167 

CANADA 54 

ESTADOS UNIDOS 404 

FRANCIA 100 

INDIA 265 

IRLANDA 30 

ITALIA 113 

MARRUECOS 321 

MEXICO 535 

PERU 10 

REP. POP. CHINA 1 497 

TAILANDIA 41 

U.R.S.S. 540 

YUGOSLAVIA 20 ! 
OTROS PAISES DE ECON.Q 245 

1 
MIA CENTRAL 

OTROS PAISES DE ECON.Q 998 1 MIA DE MERCADO 

i TOTAL 5 340 
1 
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1989 

159 

36 

351 

91 

272 

27 

109 

272 

325 

9 

1 361 

36 

454 

18 

227 

907 

4 654 1 
i 



CAPITULO III 

MATERIALES Y METODOS 

En este capítulo se presentan los materiales y el equipo em -

pleado en el análisis de la bari~a. 

En la realización de los análisis por los métodos que se men-

cionan en este capitulo se han empleado reactivos del grado •R.A." 

sin especial purificación. 

Las soluciones de reactivos sólidos se.prepararon sobre base-

de peso/volumen de solución. Las soluciones de reactivos líquidos-

se prepararon sobre base de volumen de reactivo/volumen de solu 

ción. 

Los indicadores empleados se prepararon con las concentracio-

nes usuales en análisis químico. 

Barita a} Sonora,S.A. 

b) Tecnica Mineral,s.A. 

Difractómetro de Rayos X Philips PE 1050/25 

Fotocolorimetro Perkin-Elmer Coleman, modelo 44 

Mufla Electrica Sybron!Thermolyne, Thermolyne 1500 Furnace 

Balanza Analítica Mettler Hoffmann-Pinther & Bosworth AEZJO -

40/0870 

' Agitador con plato de calentamiento Osyma, modelo duplex X 

1500 

Estufa Riossa, model.o HS 

Desecador 
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Malla del No. 200 (abertura 0.074 nun) 

Malla del No. 250 (abertura 0.0625 mm) 

Malla del No. 325 (abertura 0.044 mm) 

Material de uso común en el laboratorio 

Acetato de amonio 10% 

Azul de bromofenol 

Acido ascórbico 

Acido acético glacial 1:1 

Acido cítrico 

Acido nítrico: 1:1, concentrado, O.TN 

Acido sulfúrico : 1:1, 1:5, 1:8, Si 

carbonato de sodio: 2%, 0.5% 

Carbonato de potasio 

Bisulfito de sodio 

Cloruro de amonio 

Clorhidrato de hidroxilamina 10% 

Fosfato disódico de amonio 

Hidróxido de amonio 

Hidróxido de sodio 

Nitrato de amonio 

Ortofenantrolina 

Oxalato de amonio 

Rojo Ce metilo 

Sulfato ferroso amoniacal 3% 

Permanganato de potasio O.lN 
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Papel tornasol 

Nitrato de atl'!onio 

Ac:et:at:o de plomo 

Molibdat:o de amonio 

~itrat:o de plata 0.01N 

Fenoft:aleina 
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OIFl<r.CClet< 

Es el proceso por el cual los rayos luminosos se des'l."ian al -

chocar con un cristal. Cuando un haz de rayos X incide en la supe,r 

ficie de éste a cierto ángulo e. una parte se dispe!"sa por la pri

mera capa de átomos y la otra penetra sufriendo dispersiones seme

jantes al atravesar cada una de las siguientes capas. Para que la

difracción se lle\'e a cabo es necesario: 

1. Que la separación entre las capas de átotr.os sea aproximad!!_ 

mente igual a la longit'.ld de onda de la radiación. 

2. Que los centros Ce dispersión se distribuyan en una forma

regular. 

La difracción de rayos X se representa en la fig. 1. 

Pueden presentarse interferencias constructivas y destructi -

vas. Para que se lleve a cabo una interferencia constructiva exis

te una relación, dada por primera vez por W.L. Bragg: 

AB +EC = n 11) 

Fig. 1 DIFRACCION DE RAYOS X A TRAVES DE t:?\ CRISTr.L 
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AB - BC = d sen g.. (2) 

n h = 2d sen ~ ( 3 l 

donde: 

n = número entero, llamado orden de interferencia. 

Con los valores de las densidades del cloruro de sodio y pot!!, 

sio y el número de Avogadro se puede calcular el valor de d. Con -

la ecuación ( 3) se pueden obtener datos precisos de longitud de º.!!. 

da para gran número de líneas de rayos X: en esto se basa la cris

talografía por rayos X. 

En los espectrofotómetros de rayos X puede emplearse un cris

tal grande de geometría conocida come monocromador. Las sustancias 

cristalinas se emplean como patrones de difracción, que son muy ú

tiles en análisis cualitativo. Los patrones de difracción obteni -

dos de distintas direcciones aportan datos precisos y detallados -

de la posición de los átomos de un cristal tres dimensiones. 

Los patrones de difracción aparecen como series de arcos con

céntricos, cuyo radio es determinado por la dirección de los ángu

los (9) y las distancias interpolares {d). El ángulo se determina

por el espacio existente entre un conjunto de planos, y con la e -

cuación de Bragg se calcula la distancia si se conoce la longitud

de onda. 

Para determinar los patrones de difracción se usa el método -

fotográfico de Debye-Scherrer. 

Esta cámara tiene un tubo de Coolidge cuyo haz se filtra. prQ 

duciéndose una radiación monocromada que se colima para permitir -
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el paso por un tubo estrecho del cual sale la radiación no difrac-

tada. 

La cámara es cilíndrica y su diámetro interior es de 11.46 cm 

Cada milímetro lineal de película corresponde a medio grado del áQ 

9ulo 9 • La muestra se sostiene en el centro del haz mediante un -

soporte adaptable_ { 2 3) 

EL ESPECTRO ELECTROMAGNETICO 

La radiación electromagnetica puede considerarse como consti

tuida por ondas de energía. En cada una de estas ondas, la distan-

cia entre dos crestas (o valles) consecutivas es la longitud de º.!!. 

da ~. El producto de la longitud por la frecuencia, v (el número -

de ciclos por segundo en unidades de hertz, Hz), es la velocidad -

de la luz, e (esencialmente la velocidad de la luz en el vacío). 

En cualquier medio material, la velocidad de propagación es -

inferior a ésta y queda dada por ne = 2.9979 X 10 lO (cm/seg), don-

de n es el indice de refracción del medio. 

La radiación sólo se absorbe o emite en unidades definidas -

llamadas fotones. La energía de los fotones es proporcional a la -

frecuencia de la radiación: 

E= h\· 

La intensidad de un haz de radiación está caracterizada por -

su poder de radiación, P o I, que es proporcional al número de !o-
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el paso por un tubo estrecho del cual sale la radiación no difrac-

tada. 

La cámara es cilincfrica y su diámetro interior es Ce 11 .46 cm 

Cada milímetro lineal de película corresponde a medio grado del á.!! 

gulo Q • La muestra se sostiene en el centro del haz mediante un -

soporte adaptable. (23) 

EL ESPECTRO ELECTRO!-'.AG?\ETICO 

La radiación electromagnetica puede considerarse como consti-

tu ida por ondas de energía. En cada una de estas ondas, la distan

cia entre dos crestas Co valles) consecutivas es la longitud de º!!. 

da A. El producto de la longitud por la frecuencia, v (el número -

de ciclos por segundo en unidades de hertz, Hz), es la \'elocidad -

de la luz, e (esencialmente la velocidad de la luz en el \'acioJ. 

e = ~ ... 
En cualquier medio material, la velocidad de propagación es -

inferior a ésta y queda dada por ne= 2.9979 X 10 10 (cm/seg), don

de n es el índice de ~efracción del a:edio. 

La radiación sólo se absorbe o emite en unidades definidas -

llamadas fotones. La energía de los fotones es proporcional a la -

frecuencia de la radiación: 

E= h\• 

La intensidad de un haz de radiación está caracterizada por -

su poder de radiación, P o I, que es proporcional al número de !o-
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't.ones por se9t:ndo que se propagan en el haz. Un haz que 't.ransporte 

radiación de una sola longi't.ud de onda es monocromático; un haz P2. 

licromá't.ico contiene radiación de di versas longitudes de onda. 

La luz visible representa una parte muy pequeña del espectro

elect.romagnético, por lo general se considera que va desde 3800 a-

7800 A. CJSO a 780 nm.). 

La absorción se verifica cuando un cuanto de energía radiante 

coincide con una transición permisible a un estado energético más

alto, por parte del átomo o molécula que se esta estudiando. En el 

ultra\• ioleta ( 2 1 00 a 3800 A}, la absorción de luz en los átomos es 

el resultado de transiciones de los electrones de capas orbitales¡ 

en las moléculas es una consecuencia de transiciones electrónicas-

asociadas con "nubes" de electrones de algunos tipos de enlaces. -

La absorción que resulta de las transiciones electrónicas en capas 

internas requiere de cuantos de mayor energía y, por lo tanto, só

lo puede medirse en el ultra\·ioleta al vacío ( 10 a 2100 A). La ab

sorción causa que los objetos se vean oscuros, o de color cuando

varía con la longitud de onda. 

LEYES FUNDA.MESTALES DE LA FOTOMETRIA 

La velocidad de desplazamiento Ce la energía en un haz de e -

nergía radiante, se denota con el símbolo P~ para el rayo inciden

te y P para la cantidad de energía que queda sin absorber después

de haber pasado la r.iuestra o raaterial absorbent:e. La relación del-
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poder de radiación transmitido por la ·muestra al poder de radiaci

ón incidente en la misma es la transali tancia, T: 

T = p 
P. 

El logaritmo (base 10) de la reciproca de la transmitancia es 

la absorbancia, A: 

A =-logtO T 109 10 (.J:) 

La ley fundamental que rige la foto[l'!etria de absorción se 11~ 

ma Ley de Beer. Cuando un haz de luz monocromática que se transaii

te en planos paralelos, penetra a un medio absorbente a ángulos 

rectos con las superficies planas y paralelas al medio, la disminB, 

ción de su poder de radiación con respecto al trayecto lumínico 

(espesor de la cubeta de muestra) b, o con la concentración del m~ 

terial absorbente e Cen gramos por litro) sigue una· prOqresión ex-

ponencia!: 

La absorbancia está dada por 

A = abe 

donde a es la abso!'bancia del con:ponent.e considerado en solución. 

La absorbancia es una constante que depende de la longitud de 

la radiación y de la naturaleza del material absorbente. El produ~ 

to de la absorbancia por el peso molecular recibe el nombre de ab-

-23-



sorbancia oolar, y se le asigna el símbolo E. 

Una gráfica de la absorbancia en función de la concentración-

es una linea rect:a que pasa por el origen. tal co:no lo muest.ra la-

Fiq.3. Esta relación es mucho cás conveniente que la que existe 

entre la transmi tancia y la concentración. ( 24) 

A= abC 

Concentracion, 9/l 
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OESCEHPCIC~ DE LOS ~..E.'TOOOS A..'>ALITICOS PARA 
LA E\'ALUACIOS DE L\ EA..qITA !iATt:RA!. C 20 J 

Pesar t .O g de m:Jestra :::::1olida a más Ce 100 :!lallas. dentro de-

un crisol refraccario y adicionar 1 O 9' de una :ezcla de carbonatos 

de sodio y pot:asio. cubrir y calentar el crisol con un mechero Fi-

sher a baja temperat:ura por min • .,. a alta t:e~perat:ura 30 min. R~ 

tirar el crisol de la llai:ta y dejar en!"riar. 

Una vez frío poner en el crisol agua calien-::e y 1 .o g de SaOH 

calentar hasta la desintegración total de la fusión. El objeto de-

de poner NaOH es la de que los carbonatos formados no pasen a bi -

carbonatos al haber una posible acidez en la solución debido a al-

gún coc:iponent:e de la barita. 

Reacción de la fusión: formación de ca!."bona":::.os solubles. 

Lavar perfectacer.te el crisol, reunir todos los la\·ados con -

la solución principal .,. !'iltrar a tra..-és de ur: filtro cuantitati\'o 

de poro =:ediano. bajar cuidadosar::e!lte ~oCo el precipitado al fil -

tro y lavar 10 veces con ag11a caliente, recibir el filtrado y lav~ 

dos en un \'aso de 400 el donde haya 50 ml de HCl 1: l. 

se t:iene :.in precipitado A v un fil"t:rado B. El precipitado es-

t:á ccx:.puesto de los carbona:os i" óxidos de !os siguientes cationes 
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Ea, Ca, Fe, Sr y Mg; el :filtrado contiene :ad.os los aniones si 

g-:.:ientes: sulfa-:o, silicato, alum'inato, fosfato y como únicos ca -

tiones sodio "j potasio. 

Preciph.ado A: Está compuesto de los carbonatos }' óxidos r:ien

cionados. 

Disoh·er el precipitado cuidadosa~ente en el mis:no filtro con 

gotas de soluciOn de HCl al 2\ en caliente, recibir la solución en 

un ttatraz \.·olumétrico de 200 ml, lavar el filtro 10 veces con la -

solución clorhídrica caliente, enfriar y aforar con agua destilada. 

ReacciOn: Al solubilizar los carbor.atos, pasan a bicarbonatos 

2 BaC0
3 

... 2 HCl -----• Ea { HC0
3

} 2 • BaC1
2 

De la solución anterior se toman con pipetas volumétricas las 

siguientes alícuotas: 

Alícuota Pasada a Determinación Método 

100 ¡::il Vaso de 1 SO ml Ba,Sr,Ca,Mc: Gra"·imétrico 

S ml Matraz aforado 100 ml Fe Colorimét.rico 

VALORACION DE BARIO '! ESTROSCIC 

La alícuota de 100 ml se calienta a ebullición. Si el color -

amarillo de la solución indica la presencia de una cantidad apre -

ciable de fierro, hay necesidad de red:.icir éste para que no conta

c.ine el precipitado, para lo cual se le agregan a la solución unos 

~i l ig=a:::ios de ác1do asccirb!.co has~a decolorar la, en e~! ie~-:e se a-
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grega got.a a got.a 5 :nl de ~2so4 -t: l y se deja el \."aso cubiert.o pa

ra q~e el precipicado de BaS04 .9ianU1e bien ·a sua..,·e calor por 2 ó

horas. 

Reacción: 

Filt.rar el precipil:ado usando un filt.ro Ce poro cerrado, ba -

jar meCiant.e gendarme y la .. ·ar perfec-::ament.e cuando menos 1 O veces-

usando agua calien:.e con HCl al 2~. Fil-=rado y la\·ados se reunen -

en un -.·aso Ce 250 ml. 

E"il::ro y precipitado se colocan en un crisol de porcelana, 

calcinar en ur.a cufla eléctrica subiendo la te>=?erat.ura paulat.ina-

menee hasta EOO"c :nan-=.eniéndola por 15 oín. Enfriar y colocar el -

crisol en ur. desecador. Pesar el sasc4 calculando la pureza de la

barita con la siguien~e fór~ula: 

EaSO,,: ~ Peso del caso 
4 

en g X t 00 

Peso de la cuest.ra 

V.ALORACIOS DE CALCIO 

El calcio se det.e::-mina en la solución libre de bario ob:.enida 

de la det.er::dnación an:.ericr, dicha solución cont.iene el calcio CQ 

Cac1 2 . Concentrar a un -.·olU?:.en de 1 00 ::.!. • agrega= 3 g de ácido-

ci:.rico para p=e-.·eni:- cualquier int.er!ere::.cia de fierro o titanio. 

ya q'!.!e !o:-::-.a co::plejos es:.ables co:: ellos: 
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o 
D 
C-0!! 
1 

H-C-H 
1 

sooc-s2c-¡-oH 
COO!! 

Acido cítrico 

;.iiaCir 1.0 s de oxalato de ar.i.onio y unas gotas de azul de br.Q 

c:ofenol coco indicado:-. Calentar a ebullición y agregar hidróxido-

de amonio gota a gota hasta \."ire del indicador de acarillo a azul-

tpH = 3 .O-.\. 6), dejar cubierto y can:ene.:- a calor suave por 30 min 

filtrar el precipitado por un filtro de poro medio, bajar con un -

gendar::'!e y la•.·ar con agua tibia 1 O ..-eces, bajar a un \•aso de preci 

pitados con el chorro de un frasco la-.·ador, rompiendo con una vari 

lla el fondo del papel H2so4 diluido ( l: 8) caliente, di sol ver-

las pequeñas porcio:tes c;;:ue pudieran haber quedado adheridas al fi.l 

tro, lavar nue\."aI::.ente con agua y añadir m.:is ácido sulfúrico a la -

solución, se ti-:ula pen:i.anganato de potasio 0.1N. 

Reacciones: 

El carbona-=o Ce calcio original se disolvió con HCl :r• se tie-

ne ahora CaCl 2 : 

CaC0
3 

.... 2 ECl -----.. CaC1 2 - H20 ..._ C02 

Al se:- e:-atados con oxalato de a;::onio: 

••• ( 1) 

••• (2) 

Este oxala":o se -=rata co., ácido Sl.!lfúrico* e: q:Je desa!oja a-
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o 
11 
C-OH 
1 

o 
IJ 
e 

I '-
H-C-H 

1 
HOOC-H2C-f-OH 

+ Fe +2 ª 2 I o,Fe 
HOOC-CH2 -C-OH o' 

'/ e COOH 

Acido cítrico 

,, 
o 

Añadir 1.0 9 de oxalato de amonio y unas gotas Ce azul de brQ. 

mofenol como indicador. Calentar a ebullición y aqregar hidróxido

de amonio gota a gota hasta vire del indicador de amarillo a azul-

{p!:! = 3. 0-4. 6), dejar cubierto y mantener a calor suave por 30 min 

filtrar el precipitado por un filtro de poro medio, bajar con un -

gendarme )' la"·ar con agua tibia 10 veces, bajar a un vaso de prec.!_ 

pitados con el chorro de un frasco lavador, rompiendo con una var,i 

lla el fondo del papel con H2 so 4 diluido C 1: 8) caliente, disolver

las pequeñas porciones que pudieran haber quedado adheridas al fil 

tro, la\•ar nue\·aciente con agua y añadir más ácido sulfúrico a la -

solución, se tit:ula con permanganato de potasio o. lN. 

Reacciones: 

El carbonato de calcio original se disol\•ió con HC! y se tie-

ne ahora CaCl 2 : 

caco3 + 2 He! -----• cac12 ... H2o • co2 

Al ser tratados con oxalato de amonio: 

••• (1) 

••• (2) 

Este oxalato se trata con ácido sulfúrico, el que desaloja 
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el ácido oxálico y ést.e se t:.it:.ula con permanganato de potasio: 

••• (3) 

5 ~C204 + 3 H2S04 • 2 K..'!n04 -----~ 2 MnS04 + K2S04 ... 10 co2 + 

H
2

0 ••• 14) 

Para los cálculos se tiene una solución 1N de K.Mn04 • calculá~ 

dose la cantiCad de calcio cor-respondiente a 1 ml de solución de -

KM.n0
4 

l?\: 

PM de KM.n0
4 

= l 58 

PM de H2c 2o 4= 90 

P.eq. de KMn0 4 = 31.6 

PH de Cac
2

o
4 

=128 

Un ol de K."'..n04 1S contiene un peso equi\•alen-:e de KMn04 o 

sea 31 • 6 :n9 y de acuerdo con la última reacción: 

X 90 mg ------ 316 mg !<MnCJ, 

X 31.6 mg 

X = 45 mg 

128 mg ------ 90 mg 

X ------ 45 <=iq 

X = 64 mg 

Y en 128 mg de cac2o 4 hay 40 1:9 de calcio o sea: 

128 mg ------ 40 mg 

64 t:I9 ------ X 

X = 20 mq -== 0.020 9 de calcio 

O sea que 1 ml de K.~"10 4 lS = 0.020 g de calcio 



Caleni:ar el fil-:.ro lib:-e de calcio (con un \·olu:=:en i=áximo de-

:?00 c=:l l a '70-SO"C y agregar 1 .(1 g de fosfato disódico de a:::onio, -

agitar hasta disolver al mis::o. A.:iadir 20 ::::1 de NH.;.OH v dejar re~ 

sar -:OC.a la r:cc~e. sin calen-:ar. Exa:::iinar la solución para ver los 

crisi:ales de fosfato a:::ór:ico icagnesiano i;i.:.e generalt:ente se for:n.a.n 

las paredes del \"aso. Si exiseen, filtra::- la solución a i:ra\·és-

de u=: !::.l":.ro de poro i::ediano ":" redisolver los crist.ales en la mini 

cantidad de HCl al 10~, siendo especialcenee cuidadoso al la\•ar 

el fil<";:-o, recibir la solucicin clorhídrica en el mismo vaso en el-

que se hizo la precipii:ación del oagnesio. Diluir la solución a 50 

:nl :,· agregar t .O g de ácido cítrico, 0.5 g de fosfa<::o de amonio di 

básico y unas gotas de rojo de metilo. cuando se han disuelto los-

reactivos se alcaliniza con SH 4oH hasea vire del indicador y aña -

dir exc~so de 5~. deja::- la solución el i:.ie~po suficieni:.e para -

que el precipitado granule t.ien. Filtrar a tra\•és de un filtro pe

queño de poro meCio y lavar con agua a:oniacal al 21 bajando todo-

el precipi~ado con genCan::e. 

Reaccicin: 

Fosfaeo 
Di básico 

Fosfato de amonio 
y magnesio 

Colocar el fil~ro y prec!.pitado en un crisol de porcelana y -

calcina= e:i una .:iufla eléctrica a 9oo=c subiendo la temperatura 
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paulatinamente. Pasar a un desecador; pesar el precipitado que co

rresponderá a pirofosfato de magnesio Ui92 P2o7 ). 

Cálculos: 

MqNH 4Po4 --9;;;;;~-• M9 2 P2o 7 + 2 NH3 ~ H2o 

PM de M9 2P2o 7 ------ Hay 48 9 de Mg 

Peso encontrado ------ X 

O bien, obteniendo el factor, que es~ 
Mg2P207 

o .2185 

% Mg Peso de Mg 2 P2o 7 X Factor X 100 

Peso de la muestra 

VALORACION COLORIHETRICA DE FIERRO TOTAL 
(CON 1 - 1 0-0RTOFENANTROLINA J 

Pasar la alícuota de 5 ml (representando 25 mg de muestra) a

un matraz volwnétrico de 100 ml, adicionar con pipeta 5 ml de sol!!_ 

ción de clorhidrato de hidroxilamina y dejar reposar por 10 min. 

Agregar 20 ml de solución de ortofenantrolina y mezclar. 

Añadir con pipeta solución de acetato de amonio hasta que em

piece a desarrollar el color del complejo or!:ofenant.rolina ferroso 

y adicionar 2 ml de exceso. 

Aforar al volumen y dejar reposar por una hora determinando -

la densidad óptica con un fotocolorír.i.etrc pro\·isto de un !iltro de 

transmitancia máxima cercana a 555 tnmc. Grafica So. S. 

La cur\•a de calibración del aparato se puede lle\'ar a cabo a-
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partir de sulfato ferroso amoniacal. teniendo cuidado que en cada

~isolueión, se agregen las i::istzas cantidades de reacti ':os. 

Co:iplejo formado: 

~ .... • e 

ORTOFENANTROLI NA FERROSO 

(ROJO-NARANJA) 

TRIS {ORTOFENANTROLINA) FIERRO (II) 

Cálculos: 

L = Lectura 

V = Volumen del aforo 

P = Peso de la muestra 

L X V X 0.00179 
p 

ANALISIS DEL FILTRADO 

Este filtrado contiene todos los aniones mencionados, como -

sulfato, aluminato, silicato y fosfato, como únicos cationes sodio 

y potasio (que en este análisis no son determinados). 

VALORACION DE SILICE 

La solución se evapora a sequedad y se mantiene a 11 a:c por -

espacio Ce una hora o hasta que el olor a ácido clorhídrico ha!!'ª -

desaparecido. Añadir 100 :nl Ce ácido clorh'íCrico al 10! ~· lle\·ar a 
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una sua\·e ebullición qce se mantiene 5 ::in. filtrar en caliente a-

t.ra\·és de un filtro de poro :!:.'!edio y bajar cuidadosamente toC.o el -

residuo con gendarme usando ácido clo!"!l!drico al 2~ como aqua de -

la\"ado. 

La\•ar perfectaoente el residuo cuando ::::enos 10 \•eces, filtra-

dos y la\·ados se colectan en un ciatraz aforado de 200 :nl, enfriar-

:· aforar al trazo. 

Calcinar el filtro con el residuo en un crisol de porc~lana,

subiendo !enta;:.ent:e la te.:nperatura de la a:ufla hasta 9co=c y mant~ 

niéndola así por 30 min. Crisol y precipitado se colocan en un de-

secador. 

Pesar el precipitado que corresponde a la sílice i:npura. 

cálc"Jlos: 

! SiO 
Impurl 

Peso del precipitado en q X 100 

De la solución obtenida de la separación de la sílice se to -

man las siguientes alícuotas: 

Alicuo~a Pasada a Determinación Método 

100 ml Vaso de 250 ml Al Gra\·imét:rico 

100 .c:::l Vaso de 250 ml Fe Volu~étrico 

VALORAC!C'S' DE ALUMINIO 

La alicuo-:a se calie:lt:a a ebullición, adiciona= rojo de =eti

lo ccc:o i~Cicadcr. Aqreqa= gota a 9ot:a hidrózido de amonio hasta -
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\:'ire del indicador. dejar reposar a sua .. ·e calor por 15 min. Si es-

det:ect.ado l.!n precipit.ado, se filtra po::- un filtro de poro abierto, 

!asar 5 veces con soluciór.. de cloruro de a:nonio al 2\ en caliente. 

Regresar fil::ro y precipi-;3do al vaso O!."'iginal. añadir 10 ml de á

cido clorhidricc 1: 1. calentar a sca.,;e ebullición hast:.a que el pa

pel filtro esté con ... ·ertido en pulpa; agregar 90 ml de agua y prec,i 

pit:ar nuevamente siguienCc los ::!is:::os pasos anteriores filt:rando y 

lavando los hidróxidos. 

Fi!t:.ro y precipitados se calcinar en un crisol de porcelana -

en la forma usual. ele'l.·ando la temperatura hasta 900ºC, enfriar y-

pesar. 

Cálculos: 

i Al 2o 3 = Peso del precipit:ado en q X 100 
Peso de la muestra 

Reacciones: 

AlClJ + 3 NH 40H -----~ Al (OH} J + 3 NH 4Cl 

2 Al( OH) J --goo;C .. Al2 "J + 3 ff:2 O 



:. continuacic5n se describen los t?!é't.odos analíticos que se de

den seguir según la Farmacopea de los Est:ados Unidos Mexicanos en

el análisis del sulfato de bario grado radiolóqico. (17J 

EN'SAYOS DE IDENTIDAD 

Se mezclan 0.5 g Ce la muestra con 2.0 9 de carbonato de so -

dio anhidro y 2.0 g de ca:-bonato de potasio anhidro. La mezcla se

calienta en un crisol hasta fusión cc:npleta. La casa fundida se 

trata con agua caliente y se filtra; el filtrado, acidificado con

ácido clorhídrico, dá posith·as las reacciones características _pa-

sulfatos. 

El residuo la\'ado, obtenido en la prueba anterior. se disuel

ve en ácido acético: la solución dá positivas las reacciones cara.s_ 

terísticas para bario. 

VOLUMEN DEL POLVO 

En una probeta graduada, seca, pro\•ista de tapón esmerilado, -

con la oarca correspondiente a SO ml, distanee entre 11 y 14 cm 

del fondo, se depositan 5 g de muestra previamente pasada por un -

taI!li:Z:. D. Se agrega agua hasta que el volu:nen total de la mezcla 

sea de SO ml. La probeta se tapa, se agita d~rante un minuto y se

de ja en reposo para que sedimente: el sulfato de bario ocupa hasta 

no o:iás abajo de la marca situada a 11 ere de distancia del fondo de 
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la probeta, dentro del término de t S minutos. 

ACIDEZ O ALCALINIDAD 

se digiere 1. O q de la muestra con 20 ml de aqua durante S -

minutos: el agua es neutra al papel tornasol. 

SULFUROS 

En un matraz cónico de 250 ml se hierven 1 O g de la muestra

con una mezcla de 1 O ml de ácido clorhídrico diluido y 90 ml de -

agua, durante 10 min. Una tira de papel con reactivo de acetato -

de plomo se expone a los 'l.'apores que se desprenden de la mezcla,

el papel no se obscurece. 

SUBSTANCIAS SOLUBLES EN ACIDO 

La mezcla obtenida en la prueba anterior, sulfuros se enfría 

se le agrega agua hasta restituir el volumen inicial, se filtra a 

tra\'és de papel filtro pre\'iamente lavado con una mezcla de 10 ml 

de ácido clorhídrico diluido y 90 ml de agua. Si es necesario, 

las primeras porciones filtradas de la mezcla se filtran nuP.vame.!l 

te hasta obtener un filtrado claro. 

Fn B.V. se e\•aporan 50 ml del filtrado, hasta sequedad: al -

residuo se le agregan dos gotas de ácido clorhídrico y 1 O ml de -
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agua caliente, se filtra a través de papel pre\·iamente lavado con

solución ácida, que se prepara corno s.; indica antes y enseguida el 

filtro se lava con \O ml de agua caliente. 

En una cápsula tarada se depositan pequeñas porciones del f i~ 

trado y los lavados reunidos y, en S.V. se e\·aporan hasta sequedad 

el residuo desecado a lOScC durante una hora, pesa cuando más, 15-

mg (0.3%l. 

FOSFATOS 

En un recipiente adecuado se hien·en, durante 5 minutos, l .0-

9 de sulfato de bario con 3 ml de ácido nítrico y 5 ml de agua. E!!, 

seguida se agrega agua hasta restituir el volumen inicial y se fil 

tra a través de un filtro previamente lavado, con ácido nítrico di 

luido • .Al filtrado tibio, medido, se agrega un "·olumen igual de mQ 

libdato de amonio: no se produce precipitado amarillo. 

ARSENICO 

En un vaso de precipitados de 150 ml se depositan 5.0 9 de la 

muestra, se agregan 40 nl de agua y 10 ml de ácido nítrico. Se cu

bre y en B.V. se digiere durante una hora, agitando frecuentemente. 

Se filtra; el residuo insoluble se lava con pequeñas porciones, 

hasta un total de 20 ml de ácido sulfúrico diluido l: S y enseguida 

con 10 :nl de a9ua. El fil't.rado y los la\·ados se recogen en un f?:'a§. 
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co generador de arsina, donde se evaporan hasta la aparición de h,B. 

mas blancos. Se enfría, las paredes del frasco se la\•an con agua y 

se cont:inüa e\'aporando hasta la aparición de humos blancos. Los l!!. 

vados y la e\·aporación se repiten, se enfría y con precaución se -

diluye con agua a 55 ml: la solución resultante satisface las esp~ 

cificaciones de la prueba respectiva. (0.8 ppm). 

SñLES DE BARIO SOLUBLES 

El residuo obtenido en la prueba anterior, substancias sol u -

bles ácido, se trata con 1 O ml de agua. La solución se filtra a 

través de un filtro pre\•iamente lavaso con mezcla de 10 ml de-

ácido clorhídrico diluido y 90 ml de agua y al filtrado se agregan 

0.5 tnl de ácido sulfúrico diluido: no produce turbidez dentro del

térrnino de 30 minutos. 

METALES PESADOS 

En un recipiente adecuado se hierven, durante 10 min 4.0 g de 

la muestra con 2 ml de ácido acético glacial y 48 ml de agua. Se -

diluye con agua hasta 50 ml. Se diluye con agua y se sigue el mét.Q. 

do ru'tinario. C No más de 1 O ppm) • 

VALORACION 

-36-



En un c!"isol de platino se C:epositan ap:.-oxioadareent.e SC'O tr.9 -

de sulfato de bario muestra; usar.do un :r.echero adec:..:ado, se funde-

con cerca de 4 9 de carbonato de sodio anhidro. calentando con leQ 

titud al principio y enseguida au::ientando rá;:iiCa::ien':e la te:nperat~ 

ra. El crisol }" su contenido se en frian y se colocan en un vaso de 

precipitados de 250 ml. La masa fundida se dis:.iel\·e agregando TOO

ml de ag!.!a caliente. Esta solución se fil~ra y el papel filtro que 

retiene ur: precipitado escaso, se la-.·a con solució:: caliente de 

carbonato de sodio al 0.2%, hasta que los la·.·ados est.én libres de

sulfatos. El precipitado retenido en el papel filtro se disuelve -

con 25 ml de solución caliente de ácido clorhídrico diluido al 10%. 

La solución se pasa a un vaso de 400 ml y el papel filtro se la-.·a

con agua caliente, hasta que los la\•ados estén libres de cloruros. 

Los filtrados y los lavados reunidos se neutralizan con amo -

niaco, enseguida se agregan 0.5 ml de ácido clorhídrico y la solu

ción se dilu}•e con agua hasta 200 ml. Se calienta a ebullición, se 

agregan, gota a gota y con agitación constante, 12.5 a:l de una so= 

lución caliente, diluida al 3% de s~lfato de amonio. El recipiente 

se cantiene en B.V. Curante 2 horas :r· se deja reposar durante la -

noche. La solución se filtra a t:a•:és de papel fil~ro, la\·ando el

precipitado así obtenido. En un crisol de platino, tarado, se col2 

can el papel filtro y su conter:.!.C:o, se pasa a una ::.ufla donde se -

incineran. Se enf:-ía. El peso del sulfat.o de bario así obtenido es 

entre el 9EI y el 100.S por ciento C:el peso de la muestra P.nsayaCa. 
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CAPITULO IV 

PARTE EXPERIMENTAL 

A continuación se describe el análisis efectuado a las bari -

tas naturales de dos proveedores: una de Barita de Sonora,S.A. y -

otra de Tecnica Mineral ,S.A. del estado de Jalisco. 

se tiene barita nac.ural, se procede a efectuar un análisis f,i 

sicoquir:tico para determinar el tipo de impurezas presentes y post~ 

riormente un análisis cuantitativo para conocer los porcentajes. 

Se determino su solubilidad en agua, ácido clorhídrico y sul

fi;.rico. En agua no se observa solubilidad alguna, en ácido clorhí

drico presenta una coloración amarilla mientras que en el ácido 

sulfúrico es completamente soluble a temperatura ambiente. 

Posteriormente se realiza un análisis cualitativo a la flama-

de la siguiente manera: se introduce un alambre de platino perfec

~amente limpio en ácido clorhídrico concentrado y luego en la mue§. 

tra que se \•a a analizar, se coloca el alambre en la base de la 

llama no luminosa de Bunsen y se obser\'a la coloración que adquie-

ésta. 

Las muestras se someten además a un análisis de difracción de 

rayos X, lo que lleva al siguiente procedimiento: 

I LIXIVIACION {Con HCl a diferentes concentraciones) 

II O!SOLUCIOS {con H
2

so
4 

al 98~) 

III PRECIPITACION 

IV SEDID1NTACION 
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V FILTRACION 

VI SECADO 

V 11 MOL! ENDA 

Lixiviación.- Pesar 100 g de barita molida y seca, lavar 2 v~ 

ces con 500 ml de agua destilada :r· decantar, se hien:e con 200 ml

de ácido clorhídrico a diferentes concentraciones: 10,20,30,~0 y -

50\ durante una hora. 

Una vez transcurrido el tiempo se decanta y lava ..-arias \"eces 

con agua destilada ( 3 lavados de 500 ml >, enseguida se le agregan-

200 :nl de ácido clorhídrico a las mismas concentraciones y se pone 

a ebullición durante una hora cás. 

Se decanta y se la..-a con agua destilada hasta completa elimi

nación de cloruros, se filtra por doble papel filtro y se seca a -

11o=c dorante dos ho?:"as. 

Cna vez seco, se pul..-eriza ~· se pasa por :::.alla ~o. 250. 

Disolución.- 90 g de barit:a obtenida de la lixh•iación se di

suelven en 250 ml de ácido sulfüricc al 98% con agitación y a tem

peratura ambiente procurando que el polvo se disperse bien en el -

ácido sin formar grumos. Se obsen·a que la disolución del sulfato

de bario es exotérmica. 

El tiempo ocupado en !a disclucié:: ._·a.rió entre 5-6 min. 

Precipitación.- La sol"..!ción obtenida se agrega lentaee:i.::e v -

por las paredes a un \"aso de precipitados que contiene 600 ml Ce -

agua destilada a te!rlperat:ira arnbier.<:e, r::anteniendo ade~ás !..tr.a bue-
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agitación. 

Se obsen·a que el efecto de la temperatura inicial del agua -

utilizada .~n la precipitación de la solución de sulfato de bario -

en ácido sulfúrico no tiene influencia definitiva en el tacaño de

partícula. 

La precipitación fue homogénea. 

La temperatura final varia entre 63. 2-67. 1 :ic. 

Seóiit:entación.- Al cerminar la precipitación se deja sedimen

tar y se separa el agua sobrenac:!ante por decantación. 

Filtración. - El precipitado obtenido se lava hasta completa -

eliminación de sulfatos (12 la\·ados), se filtra a tra\·és de doble

papel fil't.ro de poro fino. 

La neutralización se efectúa por el método de extracción li -

quido-líquido tagua-ácido sulfúrico). No se efectua la neutraliza

ción por cedio de alguna sustancia alcalina, debido a que se cont.2_ 

minaría el sulfato de bario. 

Secado.- El sulfato de bario obtenido se seca a lDO"C durante 

dos horas. 

A temperaturas más ele.,,.adas se observa un color blanco sucio, 

debido probablemente a la carbonización de materia orgánica del m~ 

dio circundante. 

Se obtiene un pequeño terrón contraido y agrietado, blanco, -

sin manchas sucias, poroso. facilmente fracturable 'l facilreente 

Cispersab!.e en agua. 

La porosidad se comprobó tomando un pequeño pedazo del terrón 



agregando ag:.ia con ur:.a pipet:.a gota a gota. obser1.·ando como el agua 

era r.3:pidamente abso:-bida por- el pedazo. 

La disper.sabilidad se comp:-obó. po:-.iendo un peda;:o del terrón 

una probet:a, ag:-egando agua y ag i ta:ido, cbserva:'ldo que se dis -

gregaba facilmente quedando disperso durante algún tiempo, después 

sedimentaba en forma homogénea. 

La fragilidad se comprobó al ... ·acia~ un pedazo del terrón del

vaso de precipitados sobre el mort:ero, rompiendose en trozos más -

pequeños. 

Molienda.- se pulveriza en mortero de agata 'l• se pasa por ma

lla ~o. 325. Se obsen•an pequeñas bolitas producidas probablemente 

por la atracción entre las partículas por carga eléctrica estática 

producidas por !:rotamiento, pero son facilmente disgregables por -

agitación con pincel. 

Al final de este proceso se hicieron las siguientes determin~ 

cienes: cloruros, sulfatos, pruebas de identificación, velocidad -

de sedimentación, sulfuros, sustancias solubles en ácido, sales s~ 

lubles de bario, fos:atos. metales pesados, arsenico, y prueba de

valoración. Se obtienen los rendimientos para cada ~na de las mue.§. 

tras así como las perdidas por la\·ados y decantaciones. Se efectu~ 

ron dos determinaciones para cada una de las pruebas anteriores o!? 

teniendo resultados promedio. 
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CAPITULO V 

RESULTADOS 

El sulfato de bario natural presenta impurezas solubles en á

cido clorhídrico, una coloración amarilla indica la presencia de -

fierro. 

El análisis a la flama indica la presencia de calcio por la 

coloración ligeramente anaranjada, el bario colorea la flama de 

\•erde. 

En el espectro obtenido del análisis por difracción de rayos

X de la muestra de barita natural, para Sonora,S.A. aparecen el b!,. 

rio y el fierro aunque este último no abundantemente, Grafica No.1 

y para la barita de Tecnica Hineral,S,A, aparecen el bario, fierro 

y calcio aunque estos dos últimos no abundantemente, Grafica No.2. 

Después de haber eliminado las impurezas solubles que contie

ne el sulfaco de bario natural, aparecen incrementadas las señales 

para el bario en el espectro de difracción de rayos X de las mues

tras purificadas, Graf ica No. 3 y 4 (Sonora, S, A, y Tecnica Mineral, 

S.A.). 

Los resultados de los análisis de las baritas naturales se en. 

cuentran en las tablas No.6 y 7. 

Al efectuar el análisis que especifica la Farmacopea de los -

Estados Unidos Mexicanos para el sulfato de bario grado radiológi

co, obtenido de la purificación, disolución y precipitación se tie 

nen los resultados en las tablas No. 8 y 9 para las dos baritas. 
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DESCRIPCION 

INDICE DE ACIDEZ 

COMPOSICION OUIHICA 

al BARIO 

b) CALCIO 

C) MAGNESIO 

dl FIERRO 

el SIL ICE 

f) ALUMINA 

TOTAL DE IMPUREZAS 

TABLA No. 6 

BARITA DE SONORA,S.A. 

ESTADO N~TURAL 

Polvo fino blanco sucio con consisten 
cia arenosa, inodoro e insipido. 

7 .o (Neutro) 

99.33% 

0.012• 

o .03i 

0.39• 

0.2H 

o .642; 
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l 
1 

DESCRIPCION 

1 

INDICE DE ACIDEZ 

COMPOSICION QUIMICA 

al BARIO 

b) CALCIO 

el MAGNESIO 

1 dl FIE~O 
1 

e) SILICE 

f) ALUHINA 

TOTAL DE' IMPUREZAS 

TABLA No. 7 

TECNICA MINERA.L,S.A. 

1 

ESTADO NATURAL 

Polvo fino color café claro con con
sistencia arenosa, inodoro e insipido 

7 .O (Neutro) 

94.95\ 

0.44% 

1.0% 

2 .O\ 

1.5% 

.; .94% 
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TADLA No. 8 

DARITA DE GONORA,S.A. TRATADA 

r.xrERJMENTO 1 

CONCENTRACION DE HCl EN , .. , .. , .. "' "' ll• TRATAMl!';NTO l!N ' 

IDENTIPICACION 

VEl.OCIDAO DE SEDJMENTACION 10.9 cm/ 10.7 cm/ 10.5 cm/ 10.5 cm/ 10,'7 cm/ 
15 mln 15 mln 15 min, 15 mJn. 15 rnJn 

SULl'UROG 

SUSTANCIAS SOI.UBLES F.N o',1u 1 0.12\ 1 0.12\ 1 0, 12\ 1 D.12\ 
ACtOO 

SALFS SOLUBLES DP. !!ARIO 

FOSFATOS 
1 1 1 1 

METALES rPSADOS -2 ppm -2 PI"' 1 -2 ¡iprn 1 ·2 ¡ip:a 1 -2 ppm 

1 
AllSENICO 

VALORACION 99.Ut 99.10\ 99,21' 99,15, t'}, 10\ 

CLORUROS 0,0072, 0,008)\ 0,0082\ o.oo8n 0.0001' 

SULPATOIJ O,Ol)t º·º"" o.oo:.zu 0.0lOt o.02u 

PERDIDAS POR LAVADOS Y J,4\ 2,6\ 2.5t 2.8' l.9t 
DP.CANTACtON 

Rf:tlDIMlENTO AR,52\ 87,97\ B!t,07' 811,4~' 11'7,46\ 
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TABLA No, 9 

T&CNICA MINERAL,S,A. TRATADA 

EXPERIMENTO 1 

CONCBNTRACION DE HCl EN , .. "' 
, .. ... "' EL TRATAMIENTO EN l 

IDENTIPJCACION 

VELOCIDAD DE BEDIMENTACION 7.5 cm/ e.2 cm/ 9.1 cm/ 10,4 cm/ 10.7 cm/· 
15 min. 15 min. 15 min. 15 min. 15min. 

SULFUROS 

SUSTANCIAS SOLUBLES EN 0.37' O.JOl 0.27' 0.24' 0.20l 
ACJDO 

SALES SOLUBLES DE BARIO 

POS PATOS 
1 1 1 

METALES PESADOS -6 ppm -6 ppm 1 -5 ppm 1 -2 ppm 1 -2 ppm 

ARS!tUCO -
VALORACION 94.99' 96.82' 95.fiOl 96.JU 96.65, 

CLORUROS 0.025l O.Olll O.OJOl O.OJU 0.027' 

·- 0.033' 0.02Jt 0.030 0,0J!lol O.OlOI 

PERDIDAS POR LAVADOS Y l.51 J.Bt '·ª' J.1' 
1 

2.5l 
DECAllTACION 

RENDIMIENTO 85, 'º' 86.68l 84. 7ll 88.37' J 88.75l 

- ~ 
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FORMULA 

ppm Pe 

5 

o 

GRAPICA No. 4 

DETE...ttHINACION DE Fe 

METODO CON ORTOFENANTROLINA 

TESIS 
ll~ LA 

LECTURA X VOL. DE AFORO X 0.00179 
PESO DE MUESTRA 

' Fe2o
3 

2.0 

1.8 

1 .6 

1.4 

1.2 

1.0 

o.e 

0.6 

o .4 

0.2 

1 o 20 30 40 

tr nEIE 
L ... 1.10TECl 
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CAPITt:LO \'I 

DISCt:SION 

El presente trabajo se ha realizado con la intención de abar

car otras ap1icaciones del sulfato de bario, en las que se utiliza 

en forma más pura. 

En el análisis a la flama se establece la presencia de calcio 

de un modo cualitativo, con el método propuesto se presenta en fo!:_ 

ma objetiva y orqanizada para la determinación de la pureza y las

impurezas del .mineral. 

El hecho de que algunas impurezas de la barita natural fueran 

solubles en ácido clorhídrico proporciona una \•entaja en el proce

so de purificación. 

La purificación se realizó con dos muestras diferentes de ba

rita natural. t!na muestra procedente Ce Sonora S.A. cuyos resulta

dos del análisis efectuado mostraron una menor cantidad de ir::pure

zas, la concentración de ácido clorhídrico al 10!: fue suficiente -

para eliminarlas. 

Otra c:iuestra de colo:: ca!é procedente del estado de Jalisco -

(Tecnica Mineral,S.A.) cuyos :esc!tados zr.ostraron ;;:na :;.ayer canti

daé' de impurezas, las concentraciones de ácido clorhídrico al 10,-

20,30 y 40! no :ueron suficientes pa:a la purificación de est:.a 

muestra. 

t:'na concent:ació::. al 50! de ácido c!cr?"iiC=ico pa=a :ia m":Jes'::ra 

de Tecnica ~ineral,S.A. !ce !a inCicaC.a, es~= ::uestra !ue analiza-



da por difracción Ce ra:·o.s X observ.:i:i.dose inc::eeentadas las seña -

les pa=a el bario, :::ost.::ando señales de i:!!-p~re::as. 

Z9:.!al:-:-e:i.::e !a ba=i-::a de Sono::-a,S.A •• se analizó po:: di frac 

~ióP. C:e ra.,,·c;:; X. obsen·á:idose incre=e:J-::adas las señales para el b~ 

ric, sin :os-:=ar señales de icp:.:.rezas. 

ACe:n.:is e=~ indispensab!e la p:.!rificación hasta obtener la pu-

requ:e::-ida. 

Les s:.::!at:os Ce bario ob-:.enidos de la purificación cumplen 

cor:. las especifica-:;iones que establece la Farmacopea de los Est:.a -

Ces Unidos ~.exicanos. 

El· ::es:.:l::ado econé.:nico en este -::rabajo indica que es factible 

producir el sulfat:.o de bario grado ::adiolóqico, determinando la P2 

sibilidad de obt:.ener la can't.idad -.· calidad requerida para la mate

ria pri~ en forma constante. 

Las baritas de que puede partirse, son aquellas que contienen 

alto q:-ado Ce p:.:reza, o::.íni~o 96! de sulfato de bario y cierto -

tipo de ic:purezas. Trabaja::- con barit:.as con un contenido menor al

an~e=ior reflejaria óesven-:.ajas en los costos. 
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CAPITULO VII 

CO~CLUS!OSES 

Fn la elaboración de este trabajo se siguió ur:a secuencia de

acuerdo a los problemas que se presentaron. 

La idea para manufacturar el s;.ilfato de bario grado radiológ'.!. 

co, nace de la necesidad de impedir la importación de productos 

que se puedan elaborar en México, '.lo" puesto que México es una Oe 

las principales fuentes de barita y es::a se produce en varios gra

dos de pureza, en volúmenes de producción de aproximadamente 

534 ,954 ton/año, de los cuales 501 aproximadamente se exportan en

ferma de mineral sin procesar y el otro se procesa pa!'a ob-:ener 

diferentes grados de calidad por lo -:.ante se propone el método de

purificación como el más viable para obtener el sulfato de bario -

grado radiológico a un precio que pueda competir con el de import!_ 

ción .. 
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