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CAPITULO I
INTROLUCCION

Considerando que México desde 1958 es una de las fuentes mds-
importantes de barita y con objeto de impedir la importacidn de -
sulfato de bario grado radioldgico, el presente trabajo esta enfo-
cado a la bisgueda de un método gue econémicamente sea rentable y-
asi suplir la importacidn.

Los problemas técnicos fundamentales a resolver en este traba
jo son la reduccidn del tamano de particula de la barita escogida-
como materia prima que es de 20 a 25 micras, a un tamafio de 7 a 8-
micras y obtener una pureza quimica dentro de las especificaciones
necesarias para el sulfato de bario grade radioldgico.

Actualmente el valor del sulfato de bario grado radioldgico -
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)



CAPITULC IX

B

mportancia del descubrimiento de 1los rayos X por W. Roent
gen en 1893, trajo como consecuencia, el empleo de sustancias usa-
das cemo zedio de contraste.

La absorcidn d2 los rayos por un elemento dado, es funcidén -

del nuimero atdmico que le corresponda. Este estd expresado por la-

Ley de Sragg y Pierce. {22}

= absorcidn

"

Ed
It

constante {entre ciertos limites)

Xc. atdoico del elecento absorbente

k4
n

L

1

longizud de conda de la radiacidn utilizada
£sta absorcidn es constante, no importando el estado fisico-

su enlace en una molécula.

del elemento y es indepand
La capacidaé de absorcidn d&el material empleado para los ra-

depende del ndcero atdmico, es por esta rezdn gue el bario

{X¥o. atd=ico = 3€) en forrma de sulfato es usado cozo material ab-
sorbente en el estudioc del tracto gastrointestinal. (6)

Bl sulfato de bario fue introducido en 1910 como medic de -~
contraste, antes fueron usadas sales insolubles de bismuto, hoy -
en dfa, en la zmedicina coderna, el sulfato de bario ha reemplaza-
do a estas sales debido 2 que no se absorbe en el tracto intesti-

nal.
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La barita, mineral considerado como no metdlico, estd consti-

tuido principalmente de sulfato de bario y una serie de impurezas.
{9
GEOLCGIA DE LA BARITA

Los depSsitos de barita estdn distribuidos extensamente en -
tierras cercanas a rocas sedimentarias, igneas y metamdrficas. Los
depdsitos pueden ser clasificados dentro de tres tipos principales

a) vetas y bolsas

b) estratos o lechos

c} depdsitos residuales

Los depdsitos de vetas son aqiéllos en los cuales la barita y
minerales contaminantes estdn distribuidos a lo largo de las fa -
llas, pueden estar también en hundimientos y estructuras hundidas-
en piedra caliza. Las vetas y las bolsas son generalmente duras y-
de color blancoe o gris, tienen como contaminantes: fluorita, calci
ta, limonita, dolomita, cuarzo y algunos minerales de azufre, pero
principalmente pirita, calcopirita, galena, etc., también se en -
cuentran trazas de oro, plata y tierras raras.

Los depdsitos en los estratos o lechos son aguéllos en los -
cuales la barita estd restringida a ciertos lechos, o en una serie
de lechos en rocas sedimentarias, los depdsitos de este tipo con -
tienen barita granulada, masiva o en cristales abundantes y en me-
nas de barita con cuarzo, calcita, dolomita, sederita, estroncioni

ta y witerita; la pirita y lcs déxidos secundarios de fierro son -



contaninantes comunes. Los lechos ricos en barita son de forma len
zicular gue pueden aflorar abruptamente o disminuir gradualmente.
Los depdsitos residuales se encuentran en materiales no censo
lidados gue se forman con el desgaste de depdsitos ya existentes;-
la mayoria de color blanco, la barita también puede ser transldci-
da u opaca, menos comin es en forma de cristales subedrales o ane-
drales. También puede contener impurezas como cuarzo y fragmentos-

de rocas matizadas de rojo o café. (13}
CARACTERISTICAS TISICAS Y QUIMICAS

La barita, también llamada "Tiff","Cowk® o Espato pesado, -
cristaliza en sistemas: ortordémbico o monoclinico, tubulares o -
prismdticos, en forma fibrosa, hojosa, o granulada con las siguien
tes caracteristicas:

COLOR: Blanco y varia segiln las impurezas que contenga, sien-
do de gris, rojo, rosa, amarillo, café, negro, verde, azul, trans-
parente u opaca.

RAYADURA: Blanca y tiene lustre vitreo o perlado.

HENDIDURA: Dos perfectos dngulos y un tercero distinto.

DUREZA: Segin la escala de Mohs es de 2.5 a 3.5.

INDICE DE REFRACCION: 1.636 a 1.648.

PESO ESPECIFICO: De {.5 pero por impurezas presenta variacio-
nes entre 4.3 a 4.6 g/cmBA

PUNTO DE FUSION: Es infusible, tiene gran estabilidad al ca -



lor, a 1500°C se descompone segin la siguiente reaccidn:
BaSO, —-----~- > BaD + so2 + 1 o2
Pasa de la variedad rdmbica a la monoclinica.

SOLUBILIDAD EN AGUA: A 18°C 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%
SO4 .i... 34.3%

Aungue generalmente contiene pequefias impurezas, entre las -
que se encuentran silice y silicatos, celestina, Séxidos 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 gue el producto es
usado en la industria como material de carga; los coeficientes de-
solubilidad son: a 18°C de 0.00023 y a 100°C de 0.00039.

Producto de solubilidad: 1.1 x 10710,

No es atacado por dcidos diluidos, es reducido a sulfuro por-
el carbdn segin la reaccidn:

Baso4 + 4 C ——wm » BaS + 4 CO

Con dcido sulfdrico 1:1 se forma el sulfato dcido Ba(HSO;), -

que es moderadamente soluble en agua.

Forma cristales mixtos con permanganato de potasio.

-6-



Se descompone en cierta proporcién cuando es fundido con car~
bonato de sodio en exceso (NaZCOB)’

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

Las especificaciones dependen del uso al que se destine, aun-
que se coincide en no aceptar materiales con menos de 92% de pure-
za, asi como un peso especifico menor de 4.2- siendo también indis
pensable un control estricto de la granulometria sobre todo en la-
industria de pinturas entre otras.

Especificaciones particulares de algunas industrias:

1.- En la perforacién de pozos petroleros, siendo su funcidn-
la de elevar la densidad de los lodos.

2.- En la fabricacidén de vidrio y articulos de moldeo.

3.- Para los pisos asfdlticos.

4.- La construccidn de reactores nucleares, siendo su funcidn
como adsorbente de radiacién.

5.- En los articulos de cuero, textiles, papel, articulos de-
asbesto, linoleum, hule encerado; siendo su funcidén la de carga.

6.- En la fabricacidn de pinturas, papel para dibujo, papel -
tapiz, cartén, etc.

7.~ En la manufactura de compuestos de bario.

8.- Debido a su propiedad de opacidad a los rayos X € insolu-

bilidad en los fluidos del cuerpo, el sulfato de bario, es emplea~-



do en medicina como medio de contraste en radiologia, para el estu
dio del tracto gastrointestinal, en broncografia, cistouretografia
angiografia, etc.

De la barita se obtienen sales de aplicacidn industrial (algu
nas de ellas se han dejado de emplear)}, mostrdndose en el siguien-
te diagrama:

DIAGRAMA DE OBTENCION DE SALES DE BARIO A PARTIR DE BARITA

BARITA
(SULFATO IDE BARIO)

‘ c

Bas
(SULFURC DE BARIO)

I I I I
Na,S0, znso, Na,C04 HC1

{SULFATO DE {SULFATO DE (CARBONATO DE (ACIDO
BARIOQ) ZINC) SODI10)} CLORHIDRICO)
'
BaS(')4 LITOFON BaCO3 BaC12
{SULFATO DE (PIGMENTO) (CARBONATO DE {CLORURC DE
BARIO) BARIO) BARIO)

BaO
(OXIDO DE BARIO)

520 OZI
l!a(OH)2 Bao,
{HIDROXIDO DE BARIO} {PEROXIDQ DE BARIO}



CARACTERISTICAS DEL SULFATO DE BARIC GRADO RADIOLOGICO

El sulfato de bario grado radioldgico se usa en Radiologia pa
ra la representacidén del relieve del conducto gastrointestinal pa-
ra su fdcil examinacidn, debido a que cuando se ingiere o se sumi-
nistra por enema en forma de dispersidn coloidal, hace gue el con-
ducto gastrointestinal sea opaco a los “rayos X", como consecuen -
cia de la gran dispersidn gue sufren éstos por accidn del catidn -
(Ba**1. El catién bario contiene 54 electrones en un voluren rela-
tivamente pequefio {volumen del dtomo gramc 38 ml), comparado con -
iones de su grupo y puesto que la dispersidn de los rayos X por -
los dtomos es funcidén de la densidad electrdnica de éstos, el ca -
tidn bario dispersa mds eficazmente los rayos X que los iones de -
otros elementos mds ligeros de su mismo grupo.

Ademds, el sulfato de bario es mucho mds inerte gque los sulfa
tos de otros elementos del segundo grupo de la tabla periddica, -
haciéndolo inocuo al organismo.

Otra caracteristica importante es la densidad radiogrdfica -
del sulfato de bario grado radioldgico en suspensidn acuosa.

Se llama densidad radiogrdfica a los gramos de bario conteni-
dos en cada mililitro de suspensidn, debido a gue cuanto mayor -
sea la cantidad de bario por mililitro de suspensién se obtendrdn-
radiografias mds nitidas.

El sulfato de bario es un polvo blanco, rdmbico, cristalizado

que consta de fragmentos de cristales y agregados. Todos los me -

-9-



dios de contraste de sulfato de bario estdn formados de estos agre
gados y de formas y tamafios diferentes de las particulas de bario.
Incluso las preparacicnes relativamente homogéneas varian en una -
linea amplia.

Todas las suspensiones de sulfato de bario cuyas particulas -
son mayores que el verdaderoc tamafio del coleoide aparecen blancas y
opacas a la luz ordinaria. Las verdaderas suspensiones coloidales-
forman un liquido transparente que muestra el efecto Tyndall. Sin-
embargo, todas las suspensiones de sulfato de bario gue aparecen -
blancas y opacas,.tienen siempre particulas mds grandes gue las -

del tamafio verdaderamente coliodal. ( €)

EN EL EMPLEO COMO MEDIO DE CONTRASTE

La dosis varia segiin el tipo de exdmen, teniendo como limite-
la concentracién de las suspensiones de 15 a 75%, la cantidad de -
sulfato de bario que se suministra normalmente para el estudic del
tracto gastrointestinal, varia de 45 a 450 g. (14)

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

cidén de sulfato de bario reguerido.
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TABLA No. 1

-t~

ESTUDIO CONCENTRACION PREPARACION INDIVI- PREPARACION INDIVI-
DUAL BASE _DIRECTA DUAL BASE_SUS. 60%
HIPOFARINGE 75% a) 15 ml de agua + No se usa la suspen-
45 g de Baso, 8idén bdaica al 60%
[¢]
b} 75 ml de agua +
ESOFAGO 225 g de EnSO4
ESOFAFQ, TUBO DIGESTIVO 150 ml de agua + Suspensidn bisica
ALTO Y COLON CONTRASTAN 60% 225 g de lmSO4 al 60%
DO CON AIRE
TUBO DIGESTIVO ALTO E - 50% 225 ml de agua + 70 ml de agua + 3
INTESTINO DELGADO 225 g de ElaSO4 210 m1 de suspensidn
bdsica al 60%
COLON-ENEMA DE BARIO 23% 1500 ml de agua + 1500 ml de nqua ¢+
450 g de BasO, 500 ml de suspensién
al 60%
18% 2000 m) de agua +
450 g de aasod
15% 2500 ml de agua +

450 g de Buso4




DATOS ESTADISTICOS DEL MINERAL BARITA

Desde 1941 el proceso de flotacidn, se ha incrementado en los
E.U.A. para producir baritas concentradas.

Las mi;-xas de barita someten el mineral crudo a varios proce -
sos destinados a separar la barita blanca.

En las tablas No. 2,3,4 y 5 se muestra la produccién, exporta
c¢idén, importacidén y produccidn mundial de barita en México en los-

dltimos afies. (1)

-12~



TABLA No. 2

PRODUCCION
1988-1989

FORMA DE PRESENTACION | TONELADAS MILES DE PESOS TONELADAS MILES DE PESOS
TOTAL 534 954 42 930 954 324 739 28 099 165
CONCENTRADOS 146 548 47 467
MINERALES 388 406 277 276
Ll
b TABLA No. 3
I
EXPORTACION
1988-1989
FRACCION ARANCELARIA KILOGRAMOS MILES DE PESOS KILOGRAMOS | MILES DE PESOS
FORMA DE PRESENTACION 1/ v
Y PAIS DE DESTING
TOTAL 2 151 192 5 363 492
2511.10
SULFATO DE BARIO NA- 44 387 275 2 151 192 54 001 934 5 363 492
TURAL (BARITINA)
ALEMANIA REP. FED, 5 7 - -
CUBA - - 2 015 397 481 940
ESTADOS UNIDOS 44 387 270 2 151 185 51 986 537 4 881 552

1 / PESO BRUTO




TABLA No. 4

IMPORTACION ~
1988-1989

-¥1-

FRACCION ARANCELARIA KILOGRAMOS | MILES DE PESOS KILOGRAMOS ( MILES DE PESOS
FORMA DE PRESENTACION

Y PAIS DE ORIGEN

TOTAL 117 179 286 955
2511,10.01

SULFATO DE BARIO NA~ 23 856 33 729 128 244 141533
TURAL (BARITINA)

ESTADOS UNIDOS 23 856 33 729 38 119 79987
GUATEMALA - - 89 721 59 894 ..
PAISES BAJOS - - 404 17527
2511,20.0 S T
CARBONATO DE BARIO 55 522 i 83 450 104 507 1457422
NATURAL (WITHERITA) o 4 i
ALEMANIA REP. FED. 16 567 24.818 . - e
DINAMARCA - [ 21 000 18:7017 -7
ESPARA (EXCLUYE LAS 10 5 - -
ISLAS CANARIAS) .

ESTADOS UNIDOS 37 325 51914 82 007 118 581
SUlZA 1620 6 713 1 500 8 140

1/ PESO BRUTO




TABLA No. §

PRODUCCION MUNDIAL
(MILES DE TONELADAS METRICAS)

PAISES PRODUCTORES 1988 1989
ALEMANIA REP. FED. 167 159
CANADA 54 36
ESTADOS UNIDOS 404 351
FRANCIA 100 ‘ 91
INDIA 265 272
IRLANDA 30 27
ITALIA 113 109
MARRUECOS 321 272
MEXICO 535 325
PERU 10 9
REP. POP. CHINA 1497 1 361
TAILANDIA 41 36
U.R.S.S. 540 454
YUGOSLAVIA 20 18
OTROS PAISES DE ECONO 245 227
MIA CENTRAL

OTROS PAISES DE ECONO 998 907
MIA DE MERCADO

TOTAL 5 340 i 4 654

~15~




CAPITULO III
MATERIALES Y METODOS

En este capitulo se presentan los materiales y el equipo em -
pleadoc en el andlisis de la barita.

En la realizacidn de los andlisis por los métodos que se men-—
cionan en este capitulo se han empleado reactivos del grado "R.A."
sin especial purificacidn.

Las soluciones de reactivos sélidos se prepararon sobre base-
de peso/volumen de solucidén. Las soluciones de reactivos liquidos-
se prepararon sobre base de volumen de reactivo/volumen de solu -
cidn.

Los indicadores empleados se prepararon con las concentracio-
nes usuales en andlisis quimico.

Barita a) Sonora,S.A.

b} Tecnica Mineral,S.A.

Difractémetro de Rayos X Philips PE 1050/25

Fotocolorimetro Perkin-Elmer Coleman, modelo 44

Mufla Electrica Sybron|Thermolyne, Thermolyne 1500 Furnace

Balanza Apnalitica Mettler Hoffmann-Pinther & Bosworth AEZJO -
fo/oa7o

Agitador con plato de calentamiento Osyma, modelo duplex X -
1500

Estufa Riossa, modelo HS

Desecador
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Malla del No. 200 (abertura 0.074 mm)
Malla del No. 250 ({abertura 0.0625 mm)
Malla del Bo. 325 (abertura 0.044 mm)
Material de uso comin en el laboratorio
Acetato de amonio 10%

Azul de bromofenol

Acido ascérbico

Acido acético glacial 1:1

Acido citrico

Acido nitrico: 1:1, concentrado, 0.1IN
Acido sulfidrico : t:1, 1:5, 1:8, 5%
Carbonato de sodio: 2%, 0.5%
Carbonato de potasio

Bisulfito de sodio

Cloruro de amonio

Clorhidrato de hidroxilamina 10%
Fosfato disddico de amonio

Hidréxido de amonio

Hidréxido de sodio

Nitrato de amonio

Ortofenantrolina

Oxalate de amonio

Rojo de metilo

Sulfato ferroso amoniacal 3%

Permanganato de potasio 0.1IN

-17-



Papel tornasecl

Nitrate de amonio
Acetato de plomo
Melibdato de amonio
Nitrato de plata 0.01N

Fenoftaleina

-16-



DIFRAOCION

Es el proceso por el cual los ravos luminosos se desvian al -
chacar con un cristal. Cuando un haz de rayos X incide en la super
ficie de éste a cierto dngulo €, una parte se dispersa por la pri-
mera capa de dtomos y la otra penetra sufriendo dispersiones seme-
jantes al atravesar cada una de las siguientes capas., Para que la-
difraccién se lleve a cabo es necesario:

1. Que la separacidn entre las capas de dtomros sea aproximada
mente igual a la longitud de onda de la radiacidn.

2. Que los centros de dispersidn se distribuyan en una forma-
regular.

La difraccidn 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 relacidn, dada por primera vez por W.L. Bragg:

AB +BC = n ty)

C}
_/Eupexficie del cristal

Fig.1 DIFRACCION DE RAYOS X A TRAVES DE UN CRISTAL
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AB - BC = d sen & 2)
nA= 24 sen & 33
donde:

n. = ndmero enteroc, llamado orden de interferencia.

Con los valores de las densidades del cloruro de sodio‘y pota
sio y el niumero de Avogadro se puede calcular el valor de d. Con -
la ecuacidn (3) se pueden obtener datos precisos de longitud de on
da para gran nimero de lineas de rayos X; en esto se basa la cris-
talografia por rayos X.

En los espectrofotémetros de rayos X puede emplearse un cris-
tal grande de geometria conocida comc meonocromador. Las sustancias
cristalinas se emplean como patrones de difraccidn, que son muy -
tiles en andlisis cualitativo. Los patrones de difraccién obteni -
dos de distintas direcciones aportan datos precisos y detallados -
de la posicidén de los dtomos de un cristal en tres dimensiones.

Los patrones de difraccidn aparecen como series de arcos con-
céntricos, cuyo radio es determinado por la direccidén de los dngu-
los (8} y las distancias interpolares {d}. El dngulo se determina-
por el espacio existente entre un conjunto de planos, y con la e -
cuacién de Bragg se calcula la distancia si se conoce la longitud-
de onda.

Para determinar los patrones de difraccidén se usa el método -
fotogrdfico de Debye-Scherrer.

Esta camara tiene un tubo de Coolidge cuyo haz se filtra, prg

duciéndose una radiacién monocromada que se colima para permitir -

-20-



el paso por un tubo estrecho del cual sale la radiacidn no difrac-
tada.

La cdmara es cilindrica y su diimetro interior es de 1t.46 cm
Cada milimetro lineal de pelicula corresponde a medio grado del dn
gulo 8 . La muestra se sostiene en el centro del haz mediante un -

soporte adaptable. (23)
EL ESPECTRO ELECTROMAGNETICO

La radiacién electromagnetica puede considerarse como consti-
tuida por ondas de energia. En cada una de estas ondas, la disgan-
cia entre dos crestas (o vafles) consecutivas es la longitud de on
da A. E1 producto de la longitud por la frecuencia, v (el nimero -
de ciclos por segundo en unidades de hertz, Hz), es la velocidad -
de la luz, ¢ (esencialmente la velocidad de la luz en el vacio).

c = Av

En cualquier medio material, la velocidad de propagacidén es -
inferior a ésta y queda dada por nc = 2.9979 X 10'0 {cm/seqg), don-
de n es el indice de refraccidén del medio.

La radiacidén sélo se absorbe o emite en unidades definidas -
llamadas fotones. La energia de los fotones es proporcional a la -
frecuencia de la radiacidn:

E = hv
La intensidad de un haz de radiacidn estd caracterizada por -

su poder de radiacidn, P o I, que es proporcional al nimero de fo-
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el paso por un tubo estrecho del cual sale la radiacién no difrac-
tada.

La cdmara es cilindrica y su didmetro interior es cde 11.46 cm
Cada milimetro lineal de pelicula corresponde a medio grado del an
gulo 8 . La muestra se sostiene en el centro del haz mediante un -

soporte adaptable. (23)
EL ESPECTRO ELECTROMAGNETICO

La radiacidén electromagnetica puede considerarse como consti-
tuida por ondas de energia. En cada una de estas ondas, la distan-
cia entre dos crestas (o vafles) consecutivas es la longitud de on
da A. El producto de la longitud por la frecuencia, v (el ndmero -
de ciclos por segundo en unidades de hertz, Hz), es la velocidad -
de la luz, c (esencialmente la velocidad de la luz en el vacio).

c = Av

En cualquier medio material, la velocidad de propagacidn es -
inferior & ésta y queda dada por nc = 2.9979 X 1010 {(cm/seg), don-
de n es el indice de refraccidn del medio.

La radiacidén sdlo se absorbe o emite en unidades definidas ~
llamadas fotones. La energia de los fotones es proporcional a la -
frecuencia de la radiacidn:

E = hv
La intensidad de un haz de radiacidn estd caracterizada por -

su poder de radiacién, P o I, que es proporcional al mimero de fo-
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tones por segundo que se propagan en el haz. Un haz gue transporte
radiacién de una sola longitud de onda es monocromdtico; un haz po
licromdtico contiene radiacidén de diversas longitudes de onda.

La luz visible representa una parte muy pequefia del espectro-
electromagnético, por lo general se considera que va desde 3800 a-
7800 ;. (380 a 780 nm.).

La absorcidn se verifica cuando un cuanto de energia radiante
coincide con una transicidn permisible a un estado energético mis-
alto, por parte del dtomo o molécula que Se esta estudiando. En el
ultravioleta (2100 a 3800 ;), la absorcidn de luz en los dtomos es
el resultado de transiciones de los electrones de capas orbitales;
en las moléculas es una consecuencia de transiciones electrénicas-
asociadas con "nubes® de electrones de algunos tipos de enlaces. -
La absorcidn que resulta de las transiciones electrdnicas en capas
internas requiere de cuantos de mayor energia y, por lo tanto, sé-
1o puede medirse en el ultravioleta al vacio (10 a 2100 ;). La ab-
sorcidn causa que los objetos se vean ascuros, o de color cuando-

varia con la longitud de onda.
LEYES FUNDAMENTALES DE LA FOTOMETRIA
La velocidad de desplazamiento de la energia en un haz de e ~
nergia radiante, se denota con el simbolo P. para el rayo inciden-
te y P para la cantidad de energia gue queda sin absorber después-

de haber pasado la nuestra o material absorbente. La relacién del-
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poder de radiacidn transmitido por la muestra al-poder de radiaci-
én incidente en la misma es la transmitancia, T:
T =2
Po
El logaritmo (base 10) de la reciproca de la transmitancia es

la absorbancia, A:

A =-log;, T = 10910 (%)

La ley fundamental gque rige la fotometria de absorcidn se lla
ma Ley de Beer. Cuando un haz de luz monocromitica gue se transmi-
te en planos paralelos, penetra a un medio absorbente a éngulo; -
rectos con las superficies planas y paralelas al medio, la disminu
cidn de su poder de radiacidn con respecto al trayecto luminico -~
{espesor de la cubeta de muestra) b, ¢ con la concentracidén del ma
terial absorbente C (en gramos por litro) sigue una progresidn ex-
ponencial:

~abC

A = 0

T = 10
La absorbancia estd dada por

A = abC

donde a es la absorbancia del componente considerado en solucidn.
La absorbancia es una constante que depende de la longitud de
la radiacidn y de la naturaleza del material absorbente. El produc

to de la absorbancia por el pesoc molecular recibe el nombre ée ab-
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sorbancia molar, y se le asigna el simbolo £,

Una grdfica de la absorbancia en funcidn de la concentracidn-
es una linea recta que pasa por el origen, tal comc lo muestra la-
Fig.3. Esta relacidén es mucho mds conveniente que la que existe -

entre la transmitancia y la concentracidén. (24)

1001
80
= 60
<
g ol T = 107%®C
E|
g
€ 20
£
&
°

Concentracion, g/l

Absorbancia

0 Concentracion, g/1

Fig.3. REPRESENTACICN Df LA LEY DE BEFR
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IPCICN D= L
VALUACION D

DESCR
E

08 METQODOS ANALITICOS PARA
T L& BARITA NATURAL (20)

Pesar 1.0 g de muestra molida a mds de 100 mallas, dentro de-
un crisol refractario y adicionar 10 g de una mezcla de carbonatos
de sodio y potasio, cubrir y calentar el crisol! con un mechero Fi-
sher a baja temperatura por 5 min. y a alta temperatura 30 min. Re
tirar el crisol de la llama y dejar enfriar,

Una vez frio poner en el crisol agua caliente y 1.0 g de NaOH
calentar hasta la desintegracidn total de la fusidn. 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 solucidn debido a al-
glin componente de la barita.

Reaccidn de la fusidn: formacidn de carbonatos solubles.

BaSO4 + NaZCO3 ------- » BaCO3 + 332504
BaSO4 - K2C03 ------- » BaCO3 + K2504

Lavar perfectacernte el crisol, reunir todos los lavados con -
la solucién principal y filtrar a través de un filtro cuantitativo
de pore mediano, bajar cuidadosamente zocdo el precipitado al £il -
tro y lavar 10 veces con agua caliente, recibir el filtrado y lava
dos en un vaso de 400 ml donde haya 50 ml de HCl 1:1.

Se tiene un precipitado A y un filtrado B. El precipitado es-

td compuesto de los carbonatos y Oxidos de los siguientes cationes
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Ba, €a, Fe, Sr ;_J".\(g; el filctrado’ 'contiene "todos lcs aniones si -
éuién:eé: sulfato, silvicato, aluminato, fosfato 'y como idnicos cd -
riones sodio’y potasio.

Precipitado A: Estd compues:;o de los carbonatos y 6xidos men-
cionados. :

Disolver el precipitado cuidadosamente en el mismo filtro con
cotas de solucidn de HCY al 2% en caliente, recibir la solucién en
un ratraz voluméerico de 200 ml, lavar el filtreo 10 veces con la -
solucidn clorhidrica caliente, enfriar y aforar con agua destilada.

Reaccidn: Al solubilizar los carboratos, pasan a bicarboratos

2 BaCO3 + 2 HCl --==--» Ea{HC03)2 + BaC12

De la solucidn anterior se toman con pipetas volumétricas las

siguientes alicuotas:

Alicuota Pasada a terminacidén  Método
100 =l Vaso de 150 ml Ba,Sr,Ca,Ma Gravimétrico
S ml Matraz aforado 100 ml fe Colorimétrico

VALORACION DE BARIQ ¥ ESTRONCIC

La alicuota de 100 ml se calienta a ebullicidn. §i el color -
amarillo de la solucidn indica la presencia de una cantidad apre -
ciable de fierro, hay necesidac de reducir éste para que no conta-

mine el precipitado, para 1o cual se le agregan a la solucidn unos

wmiligramos de dcido ascdrbico hasta decolorarla, en



grega gota a gota 5 =l de stoifl:l'y‘sé deﬁgfél vaso cubierto pa-
ra que el precipitada de 53554 ?iandle bien a 'suave calor por 2 é-
3 horas. o

Reaccidn:

Ba"2+ B,S0, -----» Baso, + 2 H

Filtrar el precipitado usando un filtro de poro cerrado, ba -
jar mediante gendarme y lavar perfeczamente cuando menos 10 veces-
usandeo agua caliente com ECLl al 2%. Filtrade y lavados se reunen -
ea ua vaso ée 250 ml.

Ffilctro y precipitado se ceolocan en un crisol de porcelana, -~
calcinar en una zmufla eléctrica subiendo la tecperatura paulatina-
mente hasta €00°C manteniéndola por 15 min. Enfriar y colocar el -
criseol en un desecador. Pesar el BasC, calculandc la pureza de la-
barita con la siguiente fdrmula:

Baso0

% = Peso del BasO, en ¢ X 100

<

Peso de la muestra

VALORACION DE CALCIO

£l calcio se determina en la solucidn libre de bario obtenida
de la determinacién anterics, dicha solucidn contiene el calcio co
o Caclz. Concentrar a un voluzen de 100 =, agregar 2 g de dcido-
cicrico para prevenir cualguier interferencia de fierro o titanic,

ya gue forma cozplejos estables con elles:



— R Q

~OH
.2 AN
B-C-§ + Fetf Ll - B,C o,
Fe
H0OC-H,C-C~0H HOOC-CH,~C-08 07
| N/
coox '.:1

Acido ci

Iid
"
4
n
]
o

Afiadir 1.0 g de oxalato de amonio y unas gotas de azul de bro
zofenc! cozme indicador. Calentar a sbullicidn y agregar hidréxido-
de amonic gota a gota hasta vire del indicador de amparillo a azul-
{pE = 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 y lavar con agua tibia 10 veces, bajar a un vaso de preci
pitados con el chorro de un frasco lavador, rompiendo con una vari
1la 2] fondo del papel con 52504 diluido (1:8) caliente, disolver-
las pequefias porciones gue pudieran haber quedado adheridas al fil
tro, lavar nuevacente con agua y afiadir mds dcido sulfidrico a la -
solucidn, se titula con permanganato de potasio 0.1N.

Reacciones:

El carbonato de calcio original se disolvid con HCl y se tie-
ne ahcra CaCl,:

CaCO3 + 2 HCl —--eo - Ca.C].2 - HZO + C02 Lea (1)

Al ser tratados con oxalato de amonio:

CaCl, -

- CaCZO‘ - 2 NH4C1 ... {2)

Este oxalato se trata con dcido sulfdrico, el gue desaloja a-
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<} -]
i i
<l:-ox . Lo c
. /N
H-C-H -+ Fe'? "mmeas - BC 0
2 \Fe
HOOC-H,C-C-OH HOOC-CH,,-C-0H 07
2 LN
cooH ci
Acido citrico : o

Afadir 1.0 g de oxalato de amonio y unas gotas de azul de bro
mofenol como indicador. Calentar a ebullicidn y agregar hidréxido-
de amonio gota a gota hasta vire del indicador de amarillo a azul-
{pH = 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 y lavar con agua tibia 10 veces, bajar a un vaso de preci
pitados con el chorro de un frasco lavador, rompiendo con una vari
l1la el fondo del papel con H2504 diluido (1:8) caliente, disolver-
las pequefas porciones gue pudieran haber gquedado acdheridas al fil
tro, lavar nuevamente con agua y ahadir mds acido sulfirico a la -
solucidn, se titula con permanganato de potasio O.1IN.

Reacciones:

El carbonato de calcio original se disolvid con HCl y se tie-
ne ahora CaClz:

CaCDB + 2 HCl ----- - CaC].2 + H20 + CO2 R AR

Al ser tratados con oxalato de amonio:

CaClz + (NH,).C 0: ----- - CaC204 + 2 NH4C1 .. a (2}

4°272
Este oxalato se trata con icido sulfirico, el que desaloja a-
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el dcido oxdlico y éste se titula con permanganato de potasio:

CaCzo4 * H2504 ————3 C?594»¢ HZCZOA e t3)
5 82c204 + 3 HZSO4 + 2 K.‘!nO4 ------ » 2 .“.nSO4 + Kst4 + 10 CO2 +
8 520 ... (4)

Para los cdlculos se tiene una solucidn IN de KMnO,. calculdn
dose la cantidad de calcio correspondiente a 1 ml de solucion de -
KHnO4 I8:

PM de KHnO‘ = 158 P.eg. de K.‘!nCJ_= = 31.6

PM de 82C204= 50 PM de CaCZC\‘ =128

Un ol de KMn04 IN contiene un peso equivalenze de KMnO, o -
sea 31.6 mg y de acuerdo con la udltima reaccidn:

S5 X 9¢ mg —----- 316 mg KMnQ
X memee- 31.6 mg

0O sea que ! ml de RMnO IN = 0.020 g de calcio



VALCRACION DE MAGNEEFIO

Calentar gl filtro libre de calcio {con un voluzmen cdximo de-

"

60 =) a 70-80°C y agregar 1.0 ¢ de fosfato disddico de azonio, -
agitar hasta disolver al miszo. Anadir 20 =1 de NH,OH v deiar repo
sar toda la neche, sin calentar. Exaxminar la solucidn para ver los
cristales de fosfato amdnico ragnesiano gue generalmente se forman
en las paredes del vaso. Si existen, filtrar la solucidn a través-
de un filtro de poro mediano y redisclver los cristales en la mini
ma cantidad de HCl al 104, siendo especialmente cuidadoso al lavar
el filtro, recibir la scolucidn clorhidrica en el mismo vaso en el-
que se hize la precipitacidn del magnesic. Diluir la solucidn a 50
=l y agregar 1.0 g de dcido citrico, 0.5 g de fosfato de amonio di
bdsico y unas gotas de rojo de metilo. Cuando se han disuelto los-
reactivos se alcaliniza con SH‘OH hasta vire del indicador y afa -
dir un excaso de 5%, dejar la solucidn el tiempo suficiente para -
que el precipitado granule bien., Filtrar a través de un filtro pe-
juefioc de poro medio y lavar con agua amoniacal al 2% bajando todo-
el precipitadeo con gendarwe.

Reaccidn:

+2 : " .
Mg + NH,OH + Na,HPO, + 6 H,0 -----» MgNH PO,.6H,0
Fosfato Fosfato de amonio
Dibdsico y magnesio

Colocar el filzro ¥y

calcinar en una mufla eléctrica a 500°C subiendo la temperatura -
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paulatinamente. Pasar a un desecador; pesar el precipitado que co-
rresponderd a pirofosfato de magnesio (Mg,P,0,).

2 MgNH,PO, seeiT » Mg,P,00 + 2 NHy + H,0

Cdlculos:
PM de H92P207 ------ Hay 48 g de Mg
Peso encontrado —------ X
O bien, obteniendo el factor, que es 2 Mg = 0.2185
Mg2P207

Tt Mg = Peso de Mg,P,0, X Factor X 100

Peso de la muestra

VALORACION COLORIMETRICA DE FIERRO TOTAL
(CON 1-10-ORTOFENANTROLINA)

Pasar la alicuota de 5 ml (representando 25 mg de muestra) a-
un matraz volumétrico de 100 ml, adicionar con pipeta 5 ml de solu
cidn de clorhidrato de hidroxilamina y dejar reposar por 10 min.

Agregar 20 ml de solucidn de ortofenantrolina y mezclar.

Afiadir con pipeta solucidn de acetato de amonio hasta gque em-
piece a desarrollar el color del complejo ortofenantrolina ferroso
y adicionar 2 ml de exceso.

Aforar al volumen y dejar reposar por una hora determinando -
la densidad Sptica con un fotocolorimetrc provisto de un £iltro de
transmitancia mdxima cercana a 555 mmc. Grafica No. 5.

La curva de calibracidn del aparato se puede llevar a cabo a-
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partir de sulfato ferroso amonjacal, teniende cuidade que en cada-
disolucidn, se agregen las cismas cantidades de reactivos.
' Complejo formado:

(Cy HgNydy Fe™

ORTOFENANTROLINA FERROSO
{ROJO-NARANJA)
TRIS {ORTOFENANTROLINA) FIERRO (II)
Calculos:

Fe,0, * = L XV X 0.00178
73

L = Lectura

V' = Volumen del aforo

Peso de la muestra
ANALISIS DEL FILTRADO
Este filtrado contiene todos los aniones mencionados, como =~
sulfato, aluminato, silicato y fosfato, como Unicos cationes sodio
y potasio {(gue en este andlisis no son determinados).
VALORACION DE SILICE
La solucidn se evapora a sequedad y se mantiene a 110°C por -

espacio de una hora © hasta que el olor a dcido clorhidrico hava -

desaparecido. Afadir 100 ml ée dcido clorhidrico al 10% vy llevar a



una suave ebullicidn gue se mantiene 5 =in, filtrar en caliente a-
través de un filtro de poro medioc y bajar cuidadosamente tode el -
residuo con gendarme usande dcide clorhidrico al 2% como agua de -
lavado.

Lavar perfectamente el residuc cuando zenos 10 veces, filtra-
dos y lavados se colectan en un matraz aforado de 200 ml, enfriar-
y aforar al trazo.

Calcinar e} filtro con el residuo en un crisol de porcelana,-
subiendo lentamente la temperatura de la mufla hasta 3C0°C y mante
niéndola asi por 30 min. Criscl y precipitado se colocan en un de-
secador,

Pesar el precipitado gue corresponde a la silice impura.

cdlculos:

% Si0, = Peso del precipitade en ¢ X 100
Impur
De la solucidn obtenida de la separacidn de la silice se to -

man las siguientes alicuotas:

Alicuoza  Pasada a Determinacién Método
100 ml Vaso de 250 ml al Gravimétrico
100 =1 Vaso de 250 ml Fe Volurétrico

VALORACION DE ALUMINIO

La alicuora se calienta a ebullicidn, adicionar roio de meti-

lo como inéicader. Agregar gota a gota hidrdxido de amonio hasta -

t
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vire del indicador, dejar reposar a suave calor per !5 min. Si es-
detectadeo un precipitado, se filtra por un filtro de poro abierto,
lavar 5 veces con solucidrn de cloruzro de amonio al 2% en caliente.
Regresar filsro y precipitado al vaso original, afadir 10 ml de d-
cide clorhidrice 1:1, calentar a suave ebullicidén hasta que el pa-

pel filtro esté convertido en pulpa; agregar 90 ml de agua y preci

pitar nuevamente siguiende los mismos pasos anteriores filtrando y
lavando los hidréxides.

Filtre y precipitados se calcinar en un crisol de porcelana -
en la forma usual, elevando la temperatura hasta 900°C, enfriar y-
pesar.

Cdlculos:

3 AIZO3 = Peso del precipitado en g X 100
Peso de la muestra

Reacciones:

AlCl, + 3 NHAOH ----- > Al(OH)3 + 3 NH4C1

3
2 AL(OH) , ——~——-— » Al + 3 o
37500 2% 0




A continuacidn se describen los métodos analiticos que se de~
den seguir segun la Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos en-

el andlisis del sulfato de bario gradeo radioldgico. (17)
ENSAYOS DE IDENTIDAD

Se mezclan 0.5 g de la muestra con 2.0 g de carbonato de so -~
dio anhidro y 2.0 g de carbonato de potasio anhidro. La mezcla se-
calienta en un criscl hasta fusidn ccmpleta. La masa fundida se -
trata con agua caliente y se filtra; el filtrado, acidificado con-
dcido clorhidrico, dd positivas las reacciones caracteristicas pa-
ra sulfatos. )

El residuo lavado, obtenido en la prueba anterior, se disuel-
ve en dcido acético; la solucidén dd positivas las reacciones carac

teristicas para bario.
VOLUMEN DEL POLVO

En una probeta graduada, seca, provista de tapén esmerilado,-
con la marca correspondiente a 50 ml, distante entre V1 y 13 cm -
del fondo, se depositan 5 g de muestra previamente pasada por un -
tamiz D. Se agrega agua hasta que el volumen total de la mezcla -
sea de 50 mi. La probeta se tapa, se agita durante un minuto y se-
deja en reposo para gue sedimente: el sulfatc de bario ocupa hasta

no m=ds abajo de la marca situada a 11 cm de distancia del fondo de



la probeca.rdentro del término de- 15 minutos.
'ACIDEZ O ALCALINIDAD

Se digiere'l.o g de la muestra con 20 ml de agua durante 5 -

miputos: el agua es neutra al papel tornasol.
SULFUROS

En un matraz cdénico de 250 ml se hierven 10 g de la muestra-
con una mezcla de 10 ml de dcido clorhidrico diluido y 90 ml de -
agua, durante 10 min. Una tira de papel con reactivo de acetato -
de plomo se expone a los vapores que se desprenden de la mezcla,-

el papel no se obscurece.
SUBSTANCIAS SOLUBLES EN ACIDO

La mezcla obtenida en la prueba anterior, sulfuros se enfria
se le agrega agua hasta restituir el volumen inicial, se filtra a
través de papel filtro previamente lavado con una mezcla de 10 ml
de dcido clorhidrico diluido y 90 ml de agua. Si es necesario, -
las primeras porciones filtradas de la mezcla se filtran nuevamen
te hasta obtener un filtrado claro.

Fn B.V. se evaporan 50 ml del filtrado, hasta sequedad; al -

residuo se le agregan dos gotas de dcido clorhidrico y 10 ml de -
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agua caliente, se filtra a través de papel previamente lavadc con-
solucidn dcida, que se prepara como se indica antes y enseguida el
filtro se lava con 10 ml de agua caliente.

En una cdpsula tarada se depositan pequefias porciones del fil
trado y los lavados reunidos y, en B.V. se evaporan hasta seguedad
el residuo desecado a 105°C durante una hora, pesa cuando mds, 15—

mg (0.3%).

FOSFATOS

En un recipiente adecuado se hierven, durante 5 minutos, 1.0-
g de sulfato de bario con 3 ml de &cido nitrico y 5 ml de agua. En
sequida se agrega agua hasta restituir el veolumen inicial y se fil
tra a través de un filtro previamente lavado, con dcido nitrico di
luido. Al filtrado tibio, medido, se agrega un volumen igual de mo

libdato de amonio: no se produce precipitado amarillo.

ARSENICO

En un vaso de precipitados de 150 ml se depositan 5.0 g de la
muestra, se agregan 40 ml de agua y 10 ml de dcido nitrico. Se cu-
bre y en B.V. se digiere durante una hora, agitandec frecuentemente.
Se filtra; el residuo insoluble se lava con pequefias porciones, -
hasta un total de 20 ml de dcido sulfirico diluido 1:5 y enseguida

con 10 ml de agua. El filtrado v los lavados se recogen en un fras



co generador de arsina, donde se evaporan hasta la aparicidn de huy
mos blancos. Se enfria, las paredes del frasce se lavan con agua y
se continda evaporando hasta la aparicidn de humos blancos. Los la
vados y la evaporacidn se repiten, se enfria y con precaucién se -~
diluye con agua a 55 ml: la solucidn resultante satisface las espe

cificaciones de la prueba respectiva. (0.8 ppm).

SALES DE BARIO SOLUBLES

El residuo obtenido en la prueba anterior, substancias solu -
bles en dcido, se trata con 10 ml de agua. La solucidn se filtra a
través de un filtro previamente lavaso con una mezcla de 10 ml de-
dcido clorhidrico diluido y 90 ml de agua y al filtrado se agregan
0.5 @1 de dcido sulfirico diluido: no produce turbidez dentro del-

término de 30 minutos.
METALESE PESADOS
En un recipiente adecuado se hierven, durante 10 min 4.0 g de
la muestra con 2 ml de dcido acético glacial y 48 ml de agua. Se -
diluye con agua hasta 50 ml. Se diluye con agua y se sigue el méto

do rutinario. (No mds de 10 ppm).

VALORACION
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En un crisol de platino se cepositan aproximadamente SC0 mg -
de sulfato de bario muestra; usando un mechero adecuado, se funde-
con cerca de 4 g de carbonato de sodio anhidro, calentando con lepn
titud al principic y enseguida aumentando rdpidamenze la temperatu
ra. El crisol y su contenido se enfrian y se colocan en un vaso de
precipitados de 250 ml. La masa fundida se disuelve agregando 100-
ml de agua caliente. Esta solucidn se filtra y el papel filtro que
retiene un precipitado escaso, se lava con sclucidn caliente de ~
carbonato de sodio al 0.2%, hasta que los lavados estén libres de-
sulfatos. El precipitado retenido en el papel filtro se disuelve -
con 25 ml de solucidén caliente de &cido clorhidrico diluido al 10%
La solucidn se pasa a un vaso de 400 ml y el papel filtro se lava-
con agua caliente, hasta que los lavados estén libres de cloruros.

Los filrrados y los lavados reunidos se neutralizan con amo -
niaco, enseguida se agregan 0.5 ml de dcido clorhidrico y la solu-
cidén se diluye con agua hasta 200 ml. Se calienta a ebullicidn, se
agregan, gota a gota ¥ con agitacidn constante, 12.5 ml de una so-
lucidén caliente, diluida al 3% de sulfato de amonio. El recipiente
se rmantiene en B.V. durante 2 horas y se deja reposar durante la -~
noche. La solucidn se filtra a través de papel filtro, lavando el
precipitado asi obtenido. En un crisol de platino, tarado, se colg
can el papel filtro y su contenido, se pasa 2 una xmufla donde se -
incineran. Se enfria. El peso del sulfato de bario asi obtenido es

entre el 98 y el 100.5 por ciento del peso de la muestra ensayvada.
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CAPITULO 1V

PARTE EXPERIMENTAL

A continuacidn se describe el andlisis efectuado a las bari -
tas naturales de dos proveedores: una de Barita de Sonora,S.A. y ~
ctra de Tecnica Mineral,S.A., del estado de Jalisco.

Se tiene barita natural, se procede a efectuar un andlisis fi
sicoquimico para determinar el tipo de impurezas presentes y poste
riormente un andlisis cuantitativo para conocer los porcentajes.

Se determino su solubilidad en agua, dcido clorhidrico y sul-
firico. En agua no se observa solubilidad alguna, en dcido clorhi-
drico presenta una coloracidn amarilla mientras que en el dcide -
sulfirico es completamente soluble a temperatura ambiente.

Posteriormente se realiza un andlisis cualitativo a la flama-
de la siguiente manera: se introduce un alambre de platino perfec-
tamente limpio en dcido clorhidrico concentrado y luego en la mues
tra que se va a analizar, se coloca el alambre en la base de la -
llama no luminosa de Bunsen y Se observa la coloracidn que adquie-
re ésta.

Las muestras se someten ademds a un andlisis de difraccién de
rayos X, lo gque lleva al siquiente procedimiento:

I LIXIVIACION (Con HCl a diferentes concentraciones)

II DISOLUCION (con H2504 al 98%)
III PRECIPITACION

IV SEDIEMNTACION



FILTRACION

<

VI SECADO

vI

-

MOLIENDA

Lixiviacidn.- Pesar 100 é de barita molida y seca, lavar 2 ve
ces con 500 ml de agua destilada y decantar, se hierve con 200 ml~
de dcido clorhidrico a diferentes concentraciones: 10,20,30,40 y -
50% durante una hora.

Una vez transcurrido el tiempo se decanta y lava varias veces
con agua destilada (3 lavados de 500 ml), enseguida se le agregan-
200 ml de Acido clorhidricec a las mismas concentraciones y se pone
a ebullicién durante una hora mds.

Se decanta y se lava cen agua destilada hasta completa elimi-
nacidén de cloruros, se filtra por doble papel filtro y se seca a -
110°C durante dos horas.

Una vez seco, se pulveriza y se pasa por malla No. 250.

Disolucién.~ 90 g de barita obtenida de la lixiviacidn se di-
suelven en 250 ml de dcido sulfdricc al 98% con agitacidén y a tem-
peratura ambiente procurando que el polvo se disperse bien en el -
dcido sin formar grumos. Se observa gue la disolucidn del sulfato-
de bario es exotérmica.

E]l tiempo ocupade en la disclucidn varid entre 5-8 min.

Precipitacidn.- La solucidn obtenida se agrega lentamente y -
por las paredes a un vaso de precipitados que contiene §00 ml ce -

agua destilada a temperatura ambierte, rmanteniendo aderds upa bue-



na agitacidn.. -

Se  cbserva que el efecto de-la temperatura inicial del agua -
utilizada en la precipitacidn de la solucidn de sulfato de bario -
en dcido sulfdrico no tiene influencia definitiva en el tamafio de-
pét:icula.

La brecipitacién fue homogénea.

La temperatura final varia entre 63.2-67.1°C.

Sedimentacion.- Al terminar la precipitacidn se deja sedimen-
tar y se separa el agua sobrenacdante por decantacidn.

Filtracidn.- El precipitado obtenido se lava hasta completa -
eliminacidn de sulfatos (12 lavados), se filtra a través de doble-
papel filtro de poro £ino.

La neutralizacidn se efectia por el método de extraccidn 1li -
quido-liquido (agua-dcido sulfurico). No se efectua la neutraliza-
cidn por medio de alguna sustancia alcalina, debido a que se conta
minaria el sulfato de bario.

Secado.~ El sulfato de bario obtenido se seca a 100°C durante
dos horas.

& temperaturas mds elevadas se observa un color blanco sucio,
debido probablemente a la carbonizacidn de materia orgdnica del me
dio circundante.

Se obtiene un pequefio terrdn contraido y agrietado, blanco, -
sin manchas sucias, poroso, facilmente fracturable y facilmente -
dispersable en agua.

La porosidad se comprobd tomandec un pequeinc pedazo del terrdn



agregando agua con urna pipera gota a gota., observando como el agua

era rapidamente absorbida por el pedazo.

La dispersabilidad se comprobd, poriendo un pedazc del terrdn
en una probeta, agregando agua y agitando, chservando que se dis -
gregaba facilmente quedando disperso durante algin tiempo, después
se sedimentaba en forma homogénea.

La fragilidad se comprobd al vaciar un pedazo del terrdn del-
vaso de precipitados sobre el mortero, rompiendose en trozos mds -
pegquefios.

Molienda.-~ Se pulveriza en mortero de agata y se pasa por ma-
1la No. 325. Se observan pequefias bolitas producidas probablemente
por la atraccidn entre las é;:ticulas por carga eléctrica estdtica
producidas por frotamiento, pero son facilmente disgregables por -
agitacidn con un pincel.

Al final de este proceso se hicieron las siguientes determina
ciones: cloruros, sulfatos, pruebas de identificacidn, velocidad -
de sedimentacidn, sulfuros, sustancias solubles en dcido, sales so
lubles de bario, fosfatos, metales pesados, arsenico, ¥y prueba de-
valoracién. Se obtienen los rendimientos para cada una de las mues
tras asi como las perdidas por lavados v decantaciones. Se efectua
ron dos determinaciones para cada una de las pruebas anteriores ob

teniendo resultados promedio.



CAPITULO V

RESULTADOS

El sulfato de bario natural presenta impurezas solubles en &-
cido clorhidrico, una coloracidn amarilla indica la presencia de -
fierro.

El andlisis a la flama indica la presencia de calcio por la -
coloracién ligeramente anaranjada, el bario colorea la flama de -
verde.

En el espectro obtenido del andlisis por difraccién de rayos-
X de la muestra de barita natural, para Sonora,S.A. aparecen el ba
rio y el fierro aungue este dltimo no abundantemente, Grafica No.l
y para la barita de Tecnica Mineral,S,A, aparecen el bario, fierro
y calcio aungue estos dos (ltimos no abundantemente, Grafica No.2.

Después de haber eliminado las impurezas solubles que contie-
ne el sulfato de bario natural, aparecen incrementadas las sehales
para el bario en el espectro de difraccidén de rayos X de las mues-
tras purificadas, Grafica No.3 y 4 (Sonora,S,A, y Tecnica Mineral,
S.A.).

Los resultados de los andlisis de las baritas naturales se en
cuentran en las tablas No.6 y 7.

Al efectuar el andlisis que especifica la Farmacopea de los -
Estados Unidos Mexicanos para el sulfato de bario grado radioldgi-
co, obtenido de la purificacidn, disolucidn y precipitacidn se tie

nen los resultados en las tablas No.8 y 9 para las dos baritas.
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TABLA No. 6

BARITA DE SONORA.S.A.

ESTADO NATURAL

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

INDICE DE ACIDEZ 7.0 (Neutro}

COMPOSICION QUIMICA

a} BAaRrRIO §9.33%

b) CALCIO 0.012%

¢} MAGNESIO L emmeee

d) FIERRQ 0.03%
e} SILICE 0.39%
£) ALUMINA 0.21%

TOTAL DE IMPUREZAS 0.642%




TABLA No. 7

TECNICA MINERAL,S.A.

ESTADO NATURAL

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

INDICE DE ACIDEZ 7.0 (Neutro)

COMPCSICION QUIMICA

a) BARIO ! 94.95%

b) CALCIC 0.44%

c} MAGNESIO . | eereaea

&} FIERRO 1.0%

e} SILICE 2.0%

£) ALUMINA 1.5%

TOTAL DE IMPUREZAS 4.94%
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TADLA No. 8

BARITA DE BONORA,B.A. TRATADA

EXPERIMENTO 1 2 h) 4 5
CONCENTRACION DE HCL EN 108 200 308 408 304
I, TRATAMIENTO_EN A
IDENTIPICACION + + + + +
VELOCIDAD DE SEDIMENTACION | 10.9 cm/ 10.7 cn/ 10.5 em/ 10.5 cm/ 10.7 cm/
18 min, 15 min, 15 min, 13 _min 15 min,
SULFUROS - - - - -
BUSTANCIAS BOLUBLEE EN 0,148 0.12% 0120 0,12% 0.12%
ACIDO
SALFB SOLUBLES DE BARIO - - - - -
POSPATOS - - - - -
METALES PPSADOS ~2 ppm =2 ppm ~2 ppm -2 ppm™ -2 ppm
ANSENICO - - - - -
VALORACION 99.15% 93.10% 39. 218 93,154 99,108
CLORUROS 0.0072¢ 0.0083% 0.0082% 0.00838 0.0003%
BULPATOS 0.015% 0,02' 0.00240 ¢.030¢ 0.021%
PERDIDAG POR LAVADOS ¥ . 2,68 2.5 2.0% 19
DECANTACION
RENDIMIENTO 88,52 87.97% 85,07 08,458 R7.46%
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TABLA No. 9

TECNICA MINERAL,B.A. TRATADA

EXPERIMENTO 1 2 3 4 s
CONCENTRACION DE HCL EN 108 200 108 0 500
EL TRATAMIENTO EN &
IDENTIPICACION + + + + +
VELOCIDAD DE SEDIMENTACION | 7.5 cm/ 8.2 cn/ 9.0 cn/ | 10,4 cn/ | 10.7 em/ -
15 min, 15 min. 15 min. 15 min. 15 min.
SULPUROS - - - - -
SUSTANCIAS SOLUBLES EN 0378 0.300 0.27% 0.248 0.200
ACIDO
SALES SOLUBLES DE BARIO - - - - -
POSFATOS - - - - -
METALES PESADOS -6 ppm -6 ppm -5 ppm -2 ppm -2 ppm
ARSENICO - - - - -
VALORACION 94.99% 96.02% 95.600 96.341 96.654
CLORUROS 0.025% 0.033% 0.030% 0.0340 0.027%
SuLpescs 0.030 0.0230 0.034% 0,035% 0.030%
PERDIDAS POR LAVADOS Y 3.5 3.6v 2.8% EIRI) 2.5¢
DECANTACION
RENDIMIENTO 85,708 86.68% 84.730 28.37% 88.75¢
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£STA TESIS KT DEBE

GRAPICA No. 4 caan DB LA L.onlTECA
DETERMINACION DE Fe

METODO CON ORTOFENANTROLINA

FORMULA LECTURA X VOL. DE AFORO X 0.00179
PESC DP MUESTRA

ppm |Pe LY Fe203
5 2.0
1.8
4 1.6
1.4
3 1.2
1 1.0
2 a.8
0.6
1 4 0.4
0.2

1]
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CAPITULO VI
DISCUSION

E} presente trabajo se ha realizado con la intencidn de abar-
car otras aplicaciocnes del sulfato de bario, en las gue se utiliza
en forma mds pura. ‘

En el andlisis a la flama se establece la presencia de calcio
de un modo cualitativo, con el método propuesto se presenta en for
ma objetiva y organizada para la determinacidn de la pureza y las-
impurezas del mineral.

El hecho de que algunas impurezas de la barita natural fueran
soclubles en dcido clorhidric} proporciona una ventaja en el proce-
so de purificacidn.

La purificacién se realizd con dos muestras diferentes de ba-
rita natural. Una muestra procedente de Sonora S.A. cuyos resulta-
dos del andlisis efectuado mostraron una menor cantidad de impure-
zas. la concentracidn de dcido clorhidrico al 10t fue suficiente -~
para eliminarlas.

Otra muestra de color café procedente del estado de Jalisco -
{Tecnica Mineral,$.&.) cuyos resultados mostraron una mayor canti-
dad de impurezas, las concentraciones de dcido clorhidrico al 10,-

20,30 ¥ 40% no Zueron suficientes para la purificacidn de esta -

muestra.
Una concentracidn al 50% de dcide clorhidriceo para ia muessra

de Tecnica Mineral,S.A. fve la indicada, esta cuestra fue analiza~



&2 por difraccidn de rayos X observdndose incrementadas las sefia -
les para el bario, zmostrando sefiales de impurszas.

al=ente la barita de Sonora,S.A.. se analizd por difrac -~

<idn de raves X, cbservdndose increrentadas las sefiales para el ba
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reza reguerida.

Les sulfatos de bario obtenidos de la purificacién cumplen -
con las especificacionss gue establece la Farmacopea de los Esta -
dos Unidos Mexicanos.

£1' resuzltado econdamico en este trabajo indica que es factible
producir el sulfate de bario grado radioldgico, determinando la po
sibilidad de obtener la cantidad v calidad requerida para la mate-
riz prica en forma constante.

Las baritas de que puede partirse, son aquellas que contienen
un alto grado de pureza, minimo 96% de sulfato de bario y cierto -
tipo de impurezas. Trabajar con baritas c¢cn un contenide menor al-

anterior reflejaria desventajas en los costos.



CAPITULO VII
CONCLUSIONES

En la elaboracidn de este trabajo se siguid una secuencia de-
acuerdo a los problemas que se presentaron.

La idea para manufacturar el sulfato de bario grado radioldgi
co, nace de la necesidad de impedir la importacidn de productos -
que se puedan elaborar en México, y puesto gue México es una de -
las principales fuentes de barita y esta se produce en varios gra-
dos de pureza, en voliumenes de produccidén de aproximadamente -
534,954 ton/afo, de los cuales 50% aproximadamente se exportan en-
forma de mineral sin proces;z ¥y el otro se procesa para obtener -
diferentes grados de calidad por lo :tanto se propone el método de-
purificacién como el mds viable para obtener el sulfato de bario -
grado radioldgico a un precioc que pueda competir con el de importa

cidn.
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