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CAPITULO I

INTRODUCCIODN.

El sulfato de sodio fué descrito por primera
en su "De natura Salium" (1658) (12),
clorhidrico,

vez por Glauber
la obtuvo al preparar dcido
partiendo de cloruroc de sodio y &cido sulfiirico, dédn
dole el nombre de "sal Nirifbile Glauberi";
que se encuentra en NMéxico
saladas de muchas laguras,

ESTADO DE CHI1IHUAHUA.-
el ex Distrito de Jiméne=z,
das en sus margenes.

es una materia prima
mezclado con cloruro de sodio, en aguas
en las siguientes localidades (7):

La la.una salada de Palomas, situada en
cuenta con numerosas salinas estableci-

BEn estas salinas,

se evapora el agua de dicha laguna mediante
el calor solar,

obteniéndose un producto que contiene por termino
medio 22 g. de sulfato de sodio, 65 g. de cloruro de sodio ¥y 5 gz.
de carbonato de sodio por litro.

DISTRITO FEDERAL.— En el lago de Texcoco, se encuentra sulfa-
to de sodio mezclado con carbonato y cloruro de sodio,

asi como -
materias minerales albuminosas y gelatinosas.

Tas proporciones en
que se halla el sulfato de sodio en la mezcla de sales gque se en—
cuentran disueltas en las aguas de este lago,
de 1 a 10 %.

ESTADO DE JALISCO.- En 1z “"playa"'" de Sayula, se encuentra el

sulfato de sodio mezclado con cierta abundancia de otras sales de
este mismo metal.

es aproximadamente —

ILa mencionnda "playa" estd situada 2l sur de Guadalajara y

abarcas una extensidédn superficial de 350 Km? aproximadamente, foxr

‘mando unz amplia zona que se extiende desde Sayula hasta cerca de
Santa Ana.,
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ESTADO DE SAN 1LUIS POT0SI.- Bl sulfatec de sodio natural, se en-——-

cuentra en San Luis Potosi mezclado =21 cloruro dc sodio que se -

halla disuelto en las aguas de diversas lazunas gque existen en la

Region dcl Valle Salando.
Bl sulfnto de sodio natural, procedcnte de estn gran cuenca -—
salina, contience dc 42.% o 93%3.9% do

Qo

sulfato de sodio.
ESTADO D ZACATHECAS.—- En la cuenca salnda de Villa de Cos, princi
palmente en Chichimequillas y San Cosme de Municipio de Fresnillo,

sc encuentra ¢l sulfato do sodio nnturnl en gran cantidad. Las —-—

aguas de lo lagunz salada de San Cosme contiencn de 65 o 70 g. por

litro de sulfnto de sodio y las nguas de 1ln lagunn de Santa Maria

de 35 o 40 g. de 1o mismo sustoncia.
ESTADO Dis COaHUlLA .- £l soroeste de esto entidad federativa -

se cncontrabz ¢l pueblo de Alomos hoy Villa de Viesca, fundadn en

el afio de 1732 por ¢l Curs Dol Manuel Valdez (8). Al norte de 1la

cual se encuentrn 1o laguno

de cste nombre o del Alamo, cuyas aguss

no ticnen el caracter permanentes, sino que se forman principalmen

te durante la temporadn de lluvias y tienen con solucidn cantidandes

variables d¢ sulfato de sodic netural llamando regionalmente Ycris—

tnlillon.

En un plano gque se adjunta y que comprende de orientc & ponien

te desde Saltillo, Coah. hasta Cuvncamé,Dgo., dibujado y levantado

en el afio de 1787 por bMelchor Nuficz de Esqguivel, se sefinala la lo-—
colizacion d¢ estas salinas.

Los indios llamados salineros iniciaron su explotacidn desde
el afio de 1786 aprovechando las condiciones hidrdlogicas y climatgo
l6gicas de laa regidn que es éArida, o sea de¢ una monern “espontdneav,
Yy comerciaban el producto con los pueblos vecinos.

Esta materia primaa se cmplea en la fabricacién dc la pulpa de

madera para pepel Kraft, en 12 Industria del vidrio encuentra tam-
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bién aplicacidn por producir una mezcla uniforma en el horno, debi

do al SO3 liverado.

Se usdé cm medicino como purgnnte pucs actun como absorvente -
del agun, 1 cunl tomn dc los tejidos y hace gque ¢l contenido intes

tinal fluidifique y consccucntcemente s puede expulsar con facili-

dad, acctunalmentc estn propiedad s utiliza en veterinaria. La indus

tria textil lo cmplen como mordentc.

A pesnr dc los numerosos yacimicntos antes cnumcerados, Mdéxico

no clcangzga n llenar las necesidndes industriales do estr sal, te——

niendo gque importar cantidndes arreciebles de ¢lln, como lo demues—

tran las estadisticas proporcionadns por o Secretarian de Beconomio:

Cantidesd en Kgs. Valor en pesos
1945 | 1946 1945 | 1943J
Sulfato de sodio ' ‘ ‘ l
calcinado 1,304,413 | 3,374,618 }84,028 i 218,736’
Sulfato de Sodio ! ! | ‘
crist. : 2,200 95,014 3,845 7,803
Dadan 1la

importancin que tienc para anestro pais 1o explotacidn

técnica y no cmpirica dc¢ sus recursos nnturnles, se presentn el si-

guientce trabajo gque tiene por finalidad 1is. de indicar unn forma de
explotacidn adecundan asi como obtecner un producto que economicamcn

te presente ventajos ol sctuel.
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CAPITULO II.
MATS2RIALSBS Y ME TODOS .

MATERIA PRIMA.

Existe el sulfato de sodio en la naturaleza como decahidra

to llamado en mineralogia Mirabilita, o anhidro denominado The--—

nardita.
Bs frecuente taembidn que se encuentre como componente de -

muchos mincrales complejos tales como: Bloedita Na2SO4, 4H20, —

Clauberita Na2804. CaSO4_ Henksita 9N32804. 2Na2003. KCi.

En algunos paises sce odtiene esta sal como sub-producto en

la fabricacidén del dcidc clorhidrico.

21l decahidrato cristwliza en el sistema monoclinico, tiene

lustre vitreo, su color varia del blanco opaco a incoloro, Spti-—

camcnte negmtivo, sabor debilmente salino y amsrgo, dureza 1.5 —

2, densidad 1.483.
Calentados moderadamente funden los cristales en su agua —

de critalizacidn si se deja enfriar cste liquido a 12 grados
Y 4 3 ,

cristalizs una sal con sicte moldéculas doe aguUc.

Tos cristales eflorascen al ~ire, fendmeno que sc debe a que
e tensidn de vapor del agua de la sal cristalizada es superiox

a la tensidn media del vapor de agua en el aire y por lo tanto —

se cvapora el agua de cristalizacidn.
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THENARDITA, Na

250,

P A
T RN
TR
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La thenardita se encucntrao en cristales ortorrémbicos pirami-
dalecs »rismas cortos y tubulares, color blanco, gris o moreno, du.
reza 2.5, densidad 2.698, punto de fusidn 884° c., punto de ebulli
cidn 1,429° C., soluble en ngun ¥y glicerina, poco soluble en alco-—
hol el cual precipita ¢l sulfato de sodio cn unn solucidn saturada
en frio; Spticamentce positivo, sabor ligeramente szlino, los cristz
les gemelos son muy carncteristicos pero tambipen se presenta este

mineral en formas masivas sin forma cristalinag individual distinta.

Solubilidsad dcl Sulfnto de sodio (16).

GeoldSgicamente es intercesocnte le solubilidad del sulfato de -
sodio en relazcidn con 1z existeoncic natural de los minerzles y las
aguas que lo contienen, técnicamente también es interesante con -~
refcrecneian & los métodos que se emplean para extraerlo ¥y separar—

lo d¢ las mezclas cn gque se halla como componente.
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SOLUBILIDAD DI, SULFATO DE SODIO EN AGUA.

Temp (C)

-1.2 Hielio ¥y Na.
—g.EBHielo ¥y N

« O NaQSO
10.0 Na2
15,0 Na
20.0
25.0
30.0

0.0
10.0
20.0
26.0
18.0

SO

90.00Na.

00.0 Na3s

2

«10H
s04.310H20

530, « 10H
«10H

Fa

so
250
o

2]

2

25

2
o

n grame. de
Na,SO, anhidro
pog 1&0 grms,
de agua.

4.0
14.5
5

se Sdélida Autor

4'1OH De Coppet Zeitschr
4-7 H £

20
20 physical Chemie

Toewel Annales Chi-
mie et phys.

Y Na280
y Naaso
h'4 Na2 4
vy Na2804

“T“Richards and Wells,
Zeitschxy Physikal
chemie.

-——Gay-~Iussac, annales
chimie et phys.

Graficando los datos de la tabla anterior se obtiene la cur-

va de soclubilidad del sulfato de sodio puro como se muestra en la

fig.l.

As
Cg. Na2SO4

en
100 de H,O

[ee)
35

20

Noz SO4
Y Solucionemuada

. -
Soluvciom

HO”{"\O%Q nwea

i L1

. )

K3
ED) 6o ET) Tod

Temperatura en °C.
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La linen AE mucstra la depresidn del punto de congelacién dcl zgua
‘pura mediante la introduccién de sulfato de sodic. E1 punto Fe -1,
10°c. eutectico, punto criohidrico, punto de congelacibdn de la so~
lucidén mas bajo gque ¢l de cada une de las sustancias aisladas. Hay
unn mezcla eutectieca de hielo y decahidrato.
E = - 1.10° C. hielo y decahidrato.

Si ocasionmrlmentec la solucidn mo es inoculada con decahidrato
el punto d¢ congelacidén puede descender al punto C, que e¢s el punfo
de transicidn de 1s curvza de solubilidad del heptahidrato segun la
linea puntenda. El1 heptahidrato es inestable en presencia del deca-—

hidrato. .
U a 32.38°C temperatura de transicién del de-—
cahidrato a 1la szl anhidrac: (*) S 10 aq.—=-= S Solucién
P a 102.8° punto de cbullicidén a 760 mm.

Lax linea EU es 1n curva de solubilidad cn laoa cual N32804.10420
estf en cquilibrio con la solucidn saturada.

La curva EU tienc un alto coeficiente térmico y se cristaliza

con facilidad 810Aqg. reducicndo lz temperatura de la solucidn satu-

rada.
Lo composicidn del deczhidrato es: Na2SO4= 44.1%.;H20 55.9%

Una solucidn mds concentrada no puede tener agua suficiente para -~
formar ¢l decahidrato y aparcece el Na2804.

E1l punto U es el punto de transicién cn el cual S10Aq.,S solu
cién saturada y vapor de ngua estdn en equilibrio; (punto invarian-—
te por no posecr ningun grado de libertad).

Arriba de estn temperatura dcl Na2804.10H20 funde "incongrucnte
mente" y forma Na2504 ¥ solucién saturada. Si toda la sal se disuel
ve en su agua de cristalizacidn se dice que la fusidn es "congruente”
Esto tiene importancis ya que si Na2504.10H20 funde.

{**) 8 se designa en las "Internscional Critical Tables" a la sal -~
anbs

idre y Aq;: ngura. S10 "= Na,SO0,10H,O

TR TN IT Y W S Py

an

YT
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en unz solucidn saturada de Nazso4 fad 40°C, 39% del sulfato de so—=—
dio cristaliza ¢omo Na2304 ¥ el £1% permonece en la solucidn satu-
rada.

A lo lorgo de 1z curva UP ¢l sulfato de sodioc anhidro estéd en
equilibrio con la solucidn saoturada. Su coeficicnte de LTemperatura
con respecto o la solubilidad es negativo ¥y sc tiene una curva de
solubilidad invertida. Si se afinde 810Aq o unn solucidn saturada =
ebullicidn 47% dcl sulfato precipita como Na2SO4

Ina disminucién de solubilidnd con la tocmperaturs hace que el -
Hazso4 cristalice cen superficies oo una temperctura superior o la de
1 solucidn y on evaporadores dc cloruro dc sodio o menudo se en———
cucntra ¢l sulfato de sodio incrustade cn las tuberias de calenta—-—
miento.

El punto invarisnte U a %2.48°C correspond.e oo la sal pura,pe--
ro puede descender debido a 1o prescencia de impurezaos y cuondo la
solucidn estd saturada con otra sal el descenso c¢s muy considerable

como se¢ pucdc ver en la tabla IT

TABLA IX
FASE SOLIDA TEMP DE TRANSICION (C) AUTOR
NaZSO4.lOH20, Na2804 32.383% Richards & Wells
Na2504.10H20,NaZSO4, Afthitalita 39.1 Myerhoffer &Saunders
Na2304.10H20,Na2304,Na01 17.9 ’ " "
Na2504.IOHZO,NaZSO4,NaCl,Aithlt;%; 16.3 " "

Segln Schiff (15) el peso especcifico a 19°¢ de soluciones a
diferentes concentraciones es ¢l siguiente:

TABLA IIT

PESO ESPECIFICO SAL CRIST.% SAL ANHIDRA %
1.0040 1 0.441
1.0079 2 C.882
1.0118 3 1.323
1.0158 4 1.764
1.0198 S 2.2095
1.0238 & 2.640
1.0278 7 5.087

P O N Ny

Py S
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PES0O ESPECIFICO SAL CRIST.% SAL ANHIDRA %
1.0318 8 3528
1.0358 9 2.969
1.0398 10 4.410
1.0439 1l 4.851
1.0479 12 5.292
1.0520 13 5.733
1.0560 14 6.174
1.0601 15 6.615
1.0642 16 7.056
1.06e83 17 T+497
1.0725 18 7.938
1.0766 19 8.379
1.0807 20 8.820
1.0849 231 9.261
1.0890 22 g.702
1.0931 23 10.143
1.0973 24 10.584
1.1015 25 11.025
1.1057 26 11.466
1.1100 27 131.907
l.1142 28 12.348
1.1184 29 12.789
1.1226 30 13.230

Parz la produceion d¢ sulfato doe sodio partiendo del decahidrea

to en escols comercinl cexiston los métodos siguicntes: (1)

I.- Colentnmicento dirceto «n horno rotatorio.

IT.- Colentamicnto directo en horno rototorio mezelando 50% de

sulfato de sodio deczhidratado y 50% de sulfato de sodio anhidrxro pa—

ra evitnr 1la pastosidad on ¢l horno.

IIT.-~ Sc¢oun la grafica doe solubilidad del

sulfato d¢ sodio en -

agua Fig. I, o una tcempoeraturn de 32.4°C (punto de transicidn) se

funden los cristales del decnhidrato dnndo sulfato dc sodio anhidro

¥ solucidn saturada, propicdad gque puecdc scr aprovechada en la obten

cidén de la szl anhidra en escals industrianl.

IVae~ Evaporando al vaoci{o cristales de decahidrato.

Poera docterminar ln enlidad del sulfato de sodio la Direccion —

General de Normas (6) ho dictndo una clasificacidédn que regird este

producto cn el caomercio y es ¢l siguicnte:

EESAITTECR CTERITEWY
W ML oAL R

a_

LY WIS

Pe— Y

A,

PP

-~ A A
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CLASIFICACION Y ESPECIFICACIONES.

A.-— Clasificacion.- Pars los efecctos doc esta Norma ¢l sulfato de -

sodio comprenderd; dos tipos: A y B, con dos grados de calidad el

primero Ay ¥V by ¥ el scgundo con tres grados: Bl’ B2 h'2 BS'

Tipo A.-~ Sulfato de Sodio Anhidro, Na,S0,

Al— Calidand reactivo.

" A2— Industrial.

w B.~- Sulfato de sodio dc¢ cshidratado
Na2804,10H20.

Bl— Calidad recactivo.

" By~ Farmacdéutico.

" B3— Industrial.

B.~ Especificaciones.— Bl sulfato d¢ sodio c¢n sus 5 grados de cali-—

dad, dcber# llennr las cspccificnciones que o continuacidn se expre

san:
T I P OS
Determinaciones nan (snhidro) "B" (decahidratado
! GRADO3S DIv CALIDAD.
Al i A.2 Bl B2 —33
Calidad !Indus— (Caolidad Forma-— Indus-
Recactivo! trianal Reactivo icéutico trial.
PEérdida por dcsecg | '
cidn . i 51 min. 51 min. 50 min.
: ! 57 mdx. 57 méAxXe 56 mdéx.
Pérdida por calci- i | :
nacidén % méx. i 0.50 ! 1.00 0.50 1.00
Na,S0,, % minimo : 99.00 P 97.5 S9. EER 97.5
Insolubles en agun 1 ’
% mAXimo. 0,01 i 0.05 . 0.01L ¢ 0.05
Lecidéz (en HZSO4) : : - i : !
% maximo 0. 005 .05 . 0.005 ! 0.05 ;
Alcali lidbre negtvo | negtvo negtvo ncgtvo
Cloruros (en Cl) . ; ;
% mAaximo 0,003 | 0.2 - 0.003 i 0.2
Compuestos nitro-— ! .
scnados en N)%MAx 0.0005 | 0.0005 0.0005 : 0.0005
Fosfatos(en PO, )%méx 0.003 : 0,005  0.003 ! : 0.005
Lrsénicof(en As&%mdx; 0.0003 0.002 . 0.0003 ~0.0017 i 0.002
iCalcio,Magnesio y : i
. sustnncias preci- ' i
pitables por NH4OH : . H
% méximo. i 0s02 i 0.3 . 0.02 . f 0.3
Metales pesados(en ’ : ! : |
Pb) % mAximo, ! 0,001 0.005 : 0.001 . 0.0023% H 0,005
Ficrro(en Fe)#mdx. ' 0.001 @ 0.005 : 0.001 | Qew—m—— -~ 0.005"
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MIEZTODOS.,
Para las dcterminaciones quc sc¢ efectuaron se siguieron los
siguicentes métodos:

MUESTREQC.~ (6) Para tomar lus mucstras en caso dc venir estas en

envages se tomard al azar un nidmero de unidades gue constituyen

laa raiz cuadrada del ndmoro total dc cnvascs, par:is formar cl lo-

tc de prucba,en ¢l caso presacnte en que las mucstras sc tomaron

directamcntc de los yacimicentos se procurardf que sea una parte

represcentativa del todo.

Cadan lote de prucba sc mezcla perfectaminte, formandosce ~si
cl lote de nuestrii, €l cunl sc cuartea haste obtcner 500 g., que
sc dividen cen tres porcionessiuna para el vendcdor, otrs parm ¢l
comprador y la tercera gque sc conserva en frasco d&mbar de cierxrre
hermetico,lacrado, para ¢l caso de terceria.
INSOLUBLES 7 AGUA CALIENTE.- (2) Pésese 10 g. dc mucstra y agre
gesele 200 ml. de aguan, agitese y hicervise por 5-10 minutos. Fil
trese cn papcl cumntitativo, 1avose‘ hngsta gque ¢l filtrado pasce —
libre dz sulfsatos, ¢l rosiduo incincrcese = 100—11000, hasta pcso
constante, unfricse ¢n desecador y pesésc.

INSOLUBLES BN AGUA FRIA.~(6) Bsta determinacidn es igusnl a 1la an
terior solo gque no se hicerve. El filtrado se¢ gunrd:: o ra obras
detoerminacionesa.

HUMEDAD. -(17) Aproximadamcnte 10 g. de mucstra sc¢ colocan en un

crisol de¢ porcclana tarado, ¥y Sc seca = 100-110°C hasta pPCSO ———
constante, ( generalmente 4 horas son suficicntes). Calcdlese 1la

perdidn de peso y reportese como por ciento de himedad.

PHRDIDA POR CALCINACION.~ (6) Pdésese 1 g. sc¢ sulfato de sodioc —=—

previamente desecados A 100—11000., v ecalcfnesec = 700°C. haosta -

a2

peso constante.

SULFATOS.-(2) Una alicuata dcl filtrado de insolubles en agua —-—
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fria, sc le¢ afinde unas gotas deHCl, se calienta a cbullicidn y -~
se le agrega solucidn., al 10% de clorure dc bario gota a gota, ¥y
agitando hasta completa precipitacidn, sc ponc o bafio maria du-—-—
rantc una hora y sc¢ deja reposar toda la noche,filtrese sobre pa
pel cuantitativo, y lavése hasta que el filtrado pase libre de -
cloruros, cqalcinese ¢n mechero hast: pesos constanteo.
CLORUROS.-(17) BEn una alficuota que se ncutralizd dcecl filtrado de
insolublcs ¢n agus £frfa; sc cuantean cloruros por titulacidén con
solucidén valorada de AgNO3 usando como indicador cromate de pota
S10.
CAILCIO.—(17) 100 ml. del filtrado de insolubles cn agua fria se
calicntan ~2cbullicidn, se les agrega 2 ml, de hidroxido de zmo-—
nio concentrado y 10 ml. de¢ una solucidn a2l 4% de oxalato dc amg
nio, si 1la precipitacidn no es completa adicidnescle mas hasta
que senr, déjesce reposar hasta gque ¢l precipitado se asicnte bien,
filtrese sobrce papcl cumntit-tivo, lavese con agua calicente, hag
ta que el Filtrado paac libre de oxulatos, ¢l precipitado sc ba-— -
con un: solucidén diluida (1;8) dc fAcido culfdrico a& un frasco ——
Brlcocnmayer ¥ sc titulas con solucidn velorasdn d¢ permanganato de
potasio el dcido oxdilico liberado.
MAGNESIO.~(17) Bl filtrado del colcio se acidifica con unas go=
tas dc HC1l y sc concentra hasta unos 150 ml. se calicnta o ebulli
cidn, sc agrega 10 ml. de una solucidn saturadas de NaNH4HPO4 ¥y sc
continu~ hirvicndo por algunos minntos, déjese enfriar y agrégue
se goter a gota NH4OH agitandose constanteminte hastn que el pre-—
cipitado cristalino empicce a formarse, ngreguesc un poco do ox-
ceso ¥y sigasc agitondo. Dejose reposar toda 1o noche filtresc y
lavésc con NH4OH {(1:10) quc contengs unas gotits de HNO3, calcine
se a 1la mufla , cenfridsc y pésesc. Tl peso es Mg2P207.
CARBONATOS Y BICARBONATOS.—-(17) Hdétodo de Warder basado en <l uso

dede dos indicadores; una primera titulacidn con solucidn valora-—

et & o A mm—
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dn de HElyy ussndo como indicrdor fenolftaleina nos dard la mitad -
dcl carbonato presente, dsta determinacidn cs en frio. Se conginua
1n titulacidén ahora con anaranjado de metilo como indicador, valo-
rando cn esta forna ¢l bicarbonato que existia originelmentc més —
la scgund>~ mitsd de carbonato. Sc calicnte A1l final de la situla—-
cidén pars climinar cl CO, libcrado,

POTASTO.~(2) itstc mot~al sc detremino a1 estade doe cloro pletinado
de potesio vmplesando Scido cloro platinico.

SODIC.~ Calculado

Para cl andlisis del sulfato de sodio purificado sc¢ siguicron los
metodos siguicntess:

PERDIDA POR DESECACION.-(6) Péscse 1 g. de sulfato doe sodio y ca=- -
licntese a 110°C. hasta peso constantce.

PERDIDA POR CALTINACION.-(6) Péscse lg. de sulfato dc sodio previa-—
mente desceado o 110° C. y caleinese aproximadesmente o 700°C nasta
peso constantod

POR CIMNTO D% SULFATC D% 30DI0.-(6) Pdésesc 0.4 &, dc sulfato dc so—
dio previamente descceados & llOOC., disudlvansce en 200 ml. de agua
destiladfn, agroegucsc poco & poco agitande continusamente 20 ml. de
Ba012 caliente. Calicntese «w B. M. dursnte tres horas y dejese re-
posar durantce 1o noche. Filtrese y lavese ¢l proecipitado hasta eli-—
minar los cloruros; dcscquese, somdtasc = la calcinacidn hasta peso
constantoe.

Célculos.— Bl porciento dc sulfato d¢ sodio se¢ obticne por la formma
dac:

Na2504 % - _ C X 0.6086 X 100 en ques
P

C

1]

Peso del precipitado de BaSO4 calcinadoe.
P = Peso dc 1la mucstra.

0.6086 = Factor para combertir cl sulfato de bario cen sulfato dec sgo
dio.

INSOLUBLES.—-{(6) Disuclvanse 10 g. d4c sulfato de sodioc previamente —
desccados a 110°C. c¢n 150 ml. dc agua destilada, calicntesc a B.M.
durantc una hora, filtresc por doblc filtro, lavése con agua calien

te y sequese a 110°c nasta peso constantce.

- Amaiew b & A W ot
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ACIDEZ.~ (6) Disudélvanse 5 g. de sulfoto de sodio previamente dese—
cados a 110°C.en 50 ml. de agun destiladn libre de anhidrido carbé—
nico. Agreguense 3 gotas dce fenolftanleina; no debe dar color (alcali
libre necgotivo). Titdlesce estn solucidn con NaOH 0.02 N. hasta que
aparezeca un ligoexo color rosado.

CAlculos,.—- La aciddlz porcicnto con HZSO4 sc obtiene con la formula:

ACIDEZ % = _m X 0.00098 X 100 en 1n cunl:
r

n = Nimcero de ml. usados c¢nr 1o burcto.

0.00098 = Cantidad dc HZSO4 contenida en 1 ml.de solucidn 0.02 N.

P = Peso de 1o mucstra.

CLORUROS.~(6) Solucidn tipo de NaCl.- Disuélvanse 0.165 g.de NaCl en
agua destilada y complétese o 1000 mi., Iml.= 0.1 mg.dc Cl.
TECNICh.-~ Disudlvansc cn un tubo de Nessler de 50 ml., 2 g.de sulfa
to de sodio previomentce descendos o 110°C. en 40 ml. de cgun desti-~
lada, cgrogucsce 4 ml.de HNO3 diluido, 1 ml.de ngNOB, vy afdércse o

50 ml. 3i sc¢ observe turbidez no debe ser mayor guc la obtenida -~
con una pruchbn testiso que contenga O.4 ml. do solucidn tipo.

Cnlculos para los grados dc cnlidad Al N4 Bl’

0.00006 X 100 = 0,006 = 0.003 gquc cs ¢} l1limitce méx.cn g. dc cloro
P en los especificocliones.

0.00006 = Cantidad en g.de cloro contenidns en 0.6 ml.dc solucion

tipo.

Po= Peso de 1la muestra.

Parn los rados do calidad A2 h'2 B3:

Q.00004 X 100 X 100 = Q.4 =0.2 que es cl limite méx. en g.de cloro
P 2 en las e¢specificaciones.

0.0004 = Contided vn gs. de cloro contenidas en 0.4 ml. de solucidn

tTipo.
100 = Corrcspondc a la disolucidn gque se hizo dc lo muestra.
100 = La relrecion al % dc 1o muestra tomada.




P = Peso en gs. de 1la mucestra.

COMPUESTOS NITROGENADOS.-(6) Solucidbén tipo.~ Disuélvanse 0.382 g.
de cloruro de¢ amonio en ngua destilnda y complétese a 1000 ml.

1 ml. = 0.1l mg de N
Técnica.~ Disudlvansce 4 gs. de sulfato de sodio previamente deseca-
dos o 110°C. en 50 ml. de rgua destilada, agreguese 20 ml. de NaOH
al 10% y un gramo de metnl de Devarda ( Cu 50 %, Al 45 %, 2Zn 5 % )
en polvo, déjese reposar durante dos horas protegiendo contrao pér-—
dida y absorcibdn de NH,. Destilesc lentamente aproximadnmente 45 ml.
recibiendo en 5 ml. de oigun destilade que contenga una gota de HC1
dilufdo, asresuese 2l destilado 1 ml. de NaOH 2l 10 % y 2 ml. do so
lucidn de Nessler. El color producido no debe ser méis intenso que
el quec resulte de tratar 0.2 ml. dc lo solucidn tipo.
FOSFATOS.- (6) Péscse un gramo de muestrn previamente desecada a
11000;, pongase en un tubo dc Nessler, disuélvanse en 20 ml. de
agua destilada. En otro tubo de Nessler, pdngose si gse.trata.de las
calidades 49 ¥ By 0.3 ml. dc solucidén de tipo ( 0.143 g. de FTosfato
monopotésico en 1000 de agua destilada) & 0.5 ml. si se trata de -
grados de cnlidad A2 N4 B3. hgreguese & ambos tubos 20 ml. de agua
destilada, afiddase a cada uno dc los tubos 1 ml.de stO4 al 25%,
1 ml. de cnda uno de¢ los renctivos 4 (5 gs. de molibdato de amonio
en 100 ml. de H2804 N.) ¥ B (0.2 g. d¢ sulfaoto de p-metil-aminofe-
nol en 100 ml. de agua destiladan y 20 g. de bisulfito de sodio) ¥
caliéntese a B.M. a 60°C. durante 5 minutos. Completese con agua
hasta el aforo y compArese la intensidad de color de la muestra.
No deberd ser mayor que el dc la prueba testigo.

Solucidén tipo.— Disuclvanse 0.143 g. de fosfato mono potdésico en
asua destilada y aforese o 1000 mi. ( 1L mli. = 0.1 mg de PO4)-

ARSENICO.- (6) Sclucidn tipo.— Disuclvanse 0.132 g. de trioxido de
arsenico en 15 ml. de solucién de NaOH al 10%. Neutralicese la solu

cién con Acido sulfirico al 10% afididase 10 ml. mas de solucidn de
. cido
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y diluyase con agua destilada hasta completar 1000 ml.TSmese ml. —
de ésta solucidn, aiadase 10 ml. de HZSO4 al 10% y dilldyase con a-—
gua hasta completar 1000 ml. ’

Técnica.-~ Pésense exactamente lg. de muestra, disuelvanse en 30 ml.
de HZSO4 al 20%, pdngasce en el frasco pequerio del Gutzeit, diluyase
con agua destilada hasta S0 ml. alizdase 2 ml. de solucidn de sul-
fato férrico amdnico, y 0.5 ml. de solucidén de cloruro estanoso, -
inmediatamente despuecs de aiiadir granalla de zinc,tdédpese el frasco
con el resto de aparato el cual debe estar listo con el papel reac
tivo al acetato de plomo ¥y solucidn de acetato de plomo y una tixra
de papel sensibilizado con cloruro mercdrio. Agitese de ticmpo en
tiempo pars que la reaccidn se lleve a cabo regularmente, cuidando
gue L~ tempcecratura se mantengz entre 25-27°C. durantc un.: hora v en
caso que la mancha de papclno cambie en intensidad y tamalio s —~—
prolongsa por 40 minutos mids hasta que la mancha se cstabilice; en
seguida séquese 1a tira de papel scensibilizado sumerjase cn parafl
na fundid:: y procecdasc o lea comparacidn con los patrones.La mancha
no deberfi ser mayor gquec 1= producidsa por una prucbs testigo que con
tenga 0.3 ml. de solucidn tipo o sca 0.000003 5. de As.parsa los gra
dos de clidad Al h'g Bl ¥ no mayor quc 1l producidas en 2 mi. de la
solucidn tipo, para los grados de calidad A2 v B3 »y ¥ No mayoxr de

12 producida con 1.7 ml. de 1o solucidn tipo pars el grado dg cali-
amd By

CALCIO, MAGNESIO Y SUBSTANCIAS PRECIPITABLES POR BEL HIDROXIDO DE -
AMONIO.—

Al filtrado dc laa prueba de insolubles agrdégucse .5 ml. de oxalato
de amonio, 2 ml. de fosfato dc amonio y 15 de hidroxido dc @monic.-—
déjese reposar toda 1la noche.Si se forma algun precipitado, f£iltre-
se, lAvese con solucidn &1 3% dc NH3 y calcinesc hasta peso constan
te. Bl peseo del precipitado calecinado no deberd ser mayor de 0.002

para las calidades Aq v B; y 0.02 pars las A, ¥ B3 -
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METALES PESADOS.~(6) Solucidn tipo.— Disuclvanse 0.16 g. dc nitra-—
to dc plomo cn agun destiladn y cumpletese a 1000 mi.
Técnieca.—- Disudlvanse 1 g. de sulfato dc sodio previamente descea-—
dos ~ 110°C. en 10 ml. dc sgun destilada, andfddase 2 ml. de solucidn
decimonorinal de HC1L y dildyase o 25 ml. con <agu-~ destiliada y pdiscse
& un tubo de Nessler de 50 ml. (tubo M ~). Si se tratn de los gra—
dos do cnlidad Ay Y By péngase 0.1 ml. dc solucidn tipo 6 0.23 ml.
paras ls calid-d B2 S 0.5 ml. para las calidnades A2 ha B3 agréguesc
tanto &l tubo de 1l muestriy como «l tipo, 10 ml. do solucidn satu-—
rade rceeicon prepariidn do HZS’ ngitese, déjese reposer 10 minutos y
completcse con agusr destilade. haosta ¢l aforo y compiresc. L inten—
sid.xd de¢ color ¢n cl tubo M no deberd scr mayor que la del tipo pa-—
ra cadn grado.
FIBRRO.—-(6) Sol:itcidn tipo.— Disudlvanse 0.864 g. de sulfato f£érrico

Aamonico d¢ formula FONH4 (804)2.12H20 cn 1 ml. de H2SO 21 10% y -

4
diluy=asc con agua hasta completor 1000 ml.

Técnica.— Pdéscse 1 g. de sulfato de sodio proviasmentc dcsecado a -
110° c. pongusce cn un tubo de Nessler doc 50 ml. disudlvase cn 25 ml.
de agﬁa destilada agreguesce 1 ml. de HC1 concentredo y 1 ml. de fe—
rrocisnuro dc¢ potasio combletese hasta ¢l aforoe. Lo coloracidn azul
producids. no decberfd ser mayor quce la de sO.l1 ml. de solucidn tipo
para las cnlidades Al y Bl y 0.5 ml, paxra las calidades A2 v B3 -

tratadas cn la misma forma gque 1l muestra.
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C ~P I 2T0U XL O IIIXI.
PuRTE EXPERIMENTAL.,

Las muestres gue se cmpleoron en este trabajo fueron tomadas
en Viesca, Coah.; la I y II corresponden al llamado regionalmente
"hueso" que pucde ser considerado como un sub-producto que se ob—
tiene en lz eloboracidn de la &nl comin por medio de los cvapora-—
dores solares; oen vl fondo de estas fosas se forma uns costra muy
dura constituida por sulfato de sodio precipitade on las noches fri
s, ¥ qQue por tiner un producto dc solubilided menor gque ¢l cloruro
de sodio precipitarsd primero, uns vez agotada la salmuera del ovapo
rador o pico ¥y pala s¢ recogc esa costra y es lo que denominan  —-—
*hucso'.

Laxs muestras 1III y IV sc¢ obtuvieron de unos yacimientos parti-
culares pertcnucicntés 2l e¢jido de Villa Bilbro, cn ¢l mismo Muni-—
cipio de rliesca siendo su conccesionario el Gral.Rodriguez Triano,-—
cuyo mapa de localizacidn s¢ adjunta, en la actualidad estos yoci-
mientos no s¢ cncuentran en explotacidne.

Para la purificacidn por cristalizacion del sulfato crudo se
toma una cantidad del lote de muestra, determinads por la tabla I,
parns obtencr uns solucidn saturada, 1o cunl se deja en completo re-—
poso, despudls dc hoberln agsitado bien, hastn que el ligquido quede
claro, sc¢ decnnta esto solucidn con ¢l objeto de climinar sdlidos
en suspencidn, sc cnfrin con hiclo parn efcctuar unna cristalizacidn
rdpida del sulfnto de¢ sodio deccahidratado, se prefirid este método
a evaporar notural o fifsicamente 1o salmuern debidce a gque en esta
formo cn loas aguns madres se climinon todas las impurezas gue tengan
un producto de solubilidnd mayor guec ¢l sulfato de sodio tales co-
mo calcio, mngnesio, cloruros, Etc. TLos cristnles formados sec se—
paran del lfquido madre, ¢l cunal sc concentra un podo y Se vuelve

o enfriar pnra efectuar una segunda cristolizacion, procurando no

agotar 1o sqlucién con succsivas cristnlizaciones pues no elimina-—
ricmos las impurezas.
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Los cristales de¢ decochidrato sce funden on una capsuln de porcela-—
B agitendo comstantementc y a fue,o lento parasa evitar gque crepiten
los cristales, hasta obtencidn de¢ sulfatc de sodio anhidro.

En cl cnpitulo I sc¢ cnuncioron los Aifcecruntes métodos para la
produccidn d. sulfato de sodio anhidro cn escnla comercinl partien—
do dcel decahidrato: ¢l primero dce e€llos (fusidn directs en horno ro-
tatorio) es ¢l mads convenicntce ya gue lns posibles incrustaciones que
se forman se eviton con ogitacidn constante, este fenémeno sc presen
ta en todas las snles con alto comteonido e¢n agus de cristrlizacion.

El método por cvaporacidn a2l vacio sc¢ ensayd también notandose
que la deshidratacidn es muy superficinl y lenta por lo que cconomi
camente no es costeable.

Yos dos métodos restontes no sc les puede dar aplicancidn indus—
trial por su ailto costo.

Para uno explotocecidn adecucda cn las salmucras hay que practi-
car varios sondcos, alejJados unos de otros con ¢l fin doe conocer 1o
profundidad méxima del yacimiento ya gquce estos adquicren la forma -
generalmente de embudo, como se puede ver cn 1la Fig.Y de no efectuar
se la extacidn en ¢l punto mas profundo ¢l aprovcechamiento del f£ildn
seria desventajoso.

Una vez determinado el punto optimo, la salmuera scerd bombeada
yo sen por motores de combustidn o por papalotes movidos por aire,a
una serie¢ de tanques cavados en ¢l terreno, cuya construccion y di-
menciones AdAcpcnderdn dco 1 constitucibdn del toerrenc, topografiz del
mismo, condiciones climatéricas,ete. dcbicndo oriuvntnros de acuerdo
con la dirceccidn do¢ los vientos dominantes para hacer mds efectivo
el proceso natural de evaporneidn y concoentracidn de las solucionces.
YLos pises de los tanques, poco profundos, dcben scr en lo posible im
permeables, para cviter pérdidas por infiltrrciones, cosa que s¢ lo-

gra ya sea dejando gque se forme uno capnr arcillosa,o bien, permitien

do que como rTesiduo de ls explotreidn sc deje, junto con el barro o
arcilla imper-—-—
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meable, unn capa de sol.

En la primern serie de tangues llamados receptores se agrega —
una lechnda de cél con objeto de neutralizar la solucidn y precipi-—
tar ¢en caso de haberlos Fe y Al 2l estado de hidréxidos.

Sc dejo reposar la solucidn y clarm, sce pasa al siguiente se-—
rie de tangques dcnominados d¢ concentracidn, que cstén . un yivel -
. inferior de los primeros por 1o quc la solucidn fluird por ggavedad;
en estos tanques principia la precipitacidén del Na2304.10H20. Ia
salmuers al snlir do estos tangques debe tener un grado de concentra—
cidén de 32° Bé; una vez clarificadn este pasa al cristalizador, cuy=z
capacidad y caracteristicns, deben calcularse previamente en Adonde
por enfriamiento cristaliza el decahidrato. Los cristoles son reco-—
lectados ¥y ¢l agua madre es regresadas al evaporador solar nuevamente.

Un método para la obtencibdn del sulfato de sodio nanhidro par-—--—
tiendo del decahidrato es ¢l descrito por Pierce ( ) ¢l cual consis-—
te en: pascr los cristalgs Adel decahidrato a travez de un molino de
rodillos, fundidndolos después en un horno rotatorio a fuego directo,
en esta operzcidn una porcidn se deshidrata dojando el resto como
solucidén saturada. El1 producto es pasadce d un evaporador atmosférico
y pasado despuds o un molino, sceandoloe finalmente en un secador —
rotatorio & fuego directo.

Aproximardamente €l Tl % de la deshidratacidn es efcecctuada en el
secador atmosférico y ¢l 29 % o fuego dirccto.

BEn Bel-.ica, E¢U.h., ¥y oObtros paises, hay plantas en gue €l sul-
fato de sodio anhidro es obtenido en la soclucidbdn saturada de la sal
muerapor un cvaporallor de multiples efectos cuyo tipo para prodduc—
cidn en gran escala es el A.S.KErisgstal.

La solubilidad del sulfato de¢ sodio decrece arriba de 1la tempe

ratura de transicidn de 32.6%Ces esto causa una rdpida incrustacidn
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en los tubos de calentamiento en el tipo usual de evaporadores al -
vacfo. En el Kristal 1z salmuera del sulfato es calentada rapidamen
te hasta alcanzar una super saturacidén y llevada a la camara de va—
cfo sin zagitacién con lo cual se incrementa la supersaturacidn. Se
pasa chora a travez de una capa de cristnles de sulfeto de sodioc ——
anhidro con lo cual se rompe la saturacidn y sc precipita €l sulfato
de sodio anhidro, que es recolectado por medic Ae unas traoampa.

En cl caso del "hueso" (muestras I y 1I) cste sc¢ disolverd en
noguaen cantidad suficiente para obtener una solucidn saturadas, en -
tanques dec madera se dcja reposar durocnte algunas horas al cabo de -~
las cuales se cfectua una dceantacidédn, pasandc la solucidn saturada
al erxristalizador gque es ¢l misme gquc se usd para el procedimiento -

anterior, juntondo en estn formo las dos salmueras concentradas.
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DETERMINALCIONES

CAPITULO

Iv.

RESULT DO S.

T »n BT a I V.

MUESTRA X

MUBSTRA TIX

. MUESTRA III

MUESTRA IV

Insol. cn ogun calicnte 0.79 10.36 0.50 6.08
Sust. voldatilces 6.07 3.82 1.17 6.52
Inscl.en sgua frin, @ —e——— 0.92 ——mem 10.36 —===0,97 = ————— 6.07
Humed=za.,. e .84 —————m 1.65 —===0.77  ———c—x 4.4
Sulfrtos (804) e 50,97 e 55.25 ———65.28 ———55.82
Cloruras ( C17) ———— 3,55 e 3.47 ——huellas ———— 1.66
Crabenates ( CO3 ) ———— —— e e ———
Bicoarbonotos (HCOS—) —— 0.04 ———- V.03 ——m=0.77 —_—— 1.13
Cazlecio ( Ca ) ———— 036 e 1.0l ——=hucllns —— Q.39
Magnesic ( g ) ———— 20,38 - Q.13 —me 0.05 —_——— 1l.54%
Sodio ( Na ) ——— 2T 2] e 26,47 ——=31.28 ———26.74
Potasio ( K ) ——— ————

T O T A L 98.27 98.37 99.12 97.79

Los resultndos cstéfn expres

ndos en %.
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Las muestras purificadas por cristalizacidn y znalizadas segin las
especificnciones d¢ laa Norma Oficinl para Sulfato de Sodio Neutro
(6) dieron los siguicntes resultados:

T AB L A& V.

DETERMINACIONES

MUBSTRA MUBESTRA MUESTRA MUESTRA
I IxI I1T v

Pérdida por dousccacidn 0. 42 0.41 0.04 ©.03
Péraida por cnlcinacidén 0.92 Q.57 ©.10 Q.15
Na2s04 97.13 98.02 98.16 97.83
Insclubles en agun, ———— 0.58 0.01 0.64
Acidéz ( en H2S04 ) 0.02 0. 03 0.02 0.04
Alcali libre Negotivo Negotive Negative Negativo
Cloruros {(en C1), O.33 0.02 Huecllas 0.03
Compuestos nitrogenaos —  ———— ——— _— —_—
(en N)

Fosfatos (en PO4) ———— —_——— —— ————
Arsénico ( ¢n as ) —_—— ——— ——— ———

Calcio y Magnesio y Sus
tazancins prceccipitobles

pcxr el NH4OH, ———— —_—— — ————
Metnles pesados (en Pb) —— ———— ——— ———
Fierro ( en Fe ), ———— —— —— ———
T O T AL .— 98.82 99,63 98.33 98.72

TIos resultados estdn expresados en %.
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CAPITITULOYV

D ISCUCTION.
Fn los analisis de las distintas mucstras sc dio méAs importancia a
los insoclubles eh agua frii: gquce en caliente, ya quc en la practica
las mucstras IITX y IV sc cncuantran en solucidn, solo gque como pa—
ra tomar muestras en esta forma cra necesario efectuar un sondco ,~
trabajo muy costoso, sc optd por hacer las determinaciones ¢n sul-
fato cristalizado.
Obsecrvando los resultados obtenidos cn ¢l analisis de las distintas
muestras se notaran que estan impurificadas principalmentc por clo-
raros y m=agnesio, y con menor proporcidn por calcio y bicarbonatos.
Industrialmente no se puede utilizar dichas muestras con un conto—
nido superior @ un 0.2 % de cloruros; en 0.3% dc magnesio; 0.3% de
calcio; y un 0.05% dc bicarbonatos segun 1a Norms Oficial (6) ¥ cn
estc caso todos los clementos se presentsan con un % superior (clorg
ros 3%; lMagnesio 2%; calcioc 1%; bicarbonatos 0.98% ) . Impurczas -—
quz sc eliminan aprovechando los distintos productos doe solubilidad
que tienen con respecto al sulfato de sodio, precipitando estce por
cenfriamicnto resultando en 1o sal purificanda un 0.02% de bicarbona-
to; un 0.18% de clorurcs y eliminando totalmenta el calcio y magne-—
sjio. Tos por cientos anteriores son inferiorcecs Al maximo que dicta
la norma Oficial (6) para la calidad A, (Industrial).
Ia acidez estéf un poco alta, se hard necesario bajarla con una lec-
chada de calj;en cuanto al % de sulfato de sodio en todos los casos
resulta mayor que el ;equerido, lo que significa un beneficio paxra

el comprador y concecucentemente un mejor precio.
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CAPITULO VI.

RESUMEN Y CONCLUSIONES.

Se hzo hecho un e¢studio 2ec cuntre muestras do sales de 1la Ia
guna de Viesca, al analizarlas sc encontrd que centenfian un
proﬁedio de 87.75 % de sulfnto de sodioc y como impurczas —-—
calcio, magnesio, cloruros ¥ bicarbonatos.

Bn vista de su composicidn sc estudid pare su purificacidn
el mé&todo quc consiste en: precipitar por enfriamiento el -
sulfato de sodio decahidratado pasondo previamente la salmue

ra por unos tangues cn donde o 1a vez que se concentra se s

o

Adimentan los sélidos en suspencidn, climinando impurezas co-—
mo calcio, mzagnesic, clorurces, basdndenos en las diferentes
constantes de solubilidad. El dccahidrato por calentamiento
pierde su agun de cristalizacion quedando en forma anhidra.
Se encontraron cn ¢l método propucsto las dificultades de la
desccacidn en la sol por el porccocntaje tan alto de agua de —
cristalizacion quc hace gque se fundr. los cristales en su mig
ma agua de cristalizacion y despulds se forme una masa.

Para evitar estc inconveniente sc proponc desecar en movi—-—
miento por mecdioco d¢ un horno rotatorio a fuego directo.

Lot sal cbtenida Aidé un promedic dc 98.62 % dce sulfato de so-—
dio ¥y contiene como principales impurcezas clorurocs. Con el
métode propuesto se subid la concentracidn dec sulfato de so-
dio en un 11% ¥y sc¢ elimind un 2.9% de cloruros, se logrd casi
eliminar los sélidos en suspencidn, bicarbonatos y se elimi-

naron totolmente calcio y magnesio.
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6.— Bl Mé&todo propuesto da una sal que estd dentro de las especifi

caciones de las nornas Oficiales de calidad Ay
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