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CAPITULO I

INTRODUCCTION



El presente trabajo tiene como objetivo principal encontrar
un proceso por el cual se pueda obtener cloruro de potasio de pu-
reza no menor del 99.0% parn su uso en las industrias . alimenta-
ria,‘fnrmncéuticu. fotogrdfica y también como reactivo analitice
dobido a que en la actualidad, el clorurc de potasio que se utili

za en estas industrias es de importacién.

El cloruro de potasio grado fertilizante también se importa
porque, desafortunadamente, México no cuenta con fuentes natura-
les abundantes de este nineral, sin embargo, se justifica su im-
portacién por su bajo precio y as{ puede servir de materia prinma

para otras industrias, una vez purificada.

Actualnmente, el valor 1ntérnaclonal del cloruro de potasio
grado fertilizante oscila entre 110 y 115 Dlls., por tonelada por
lo que se estima que el costo por XKg., es de $300.00. En contrag
te, el precio de venta en el smercado local del cloruro de potasioc

gredo analitico, oscila entre $65,000.00 y $70,000.00 o1 Xg.

De ah{ que se justifique el estudio de un proceso sencillo y

costeahle para su purificaciéda.



CAPITULO (I

GENERALIDADES



El potasio es el séptimo elemento mds abundante cn la corte-
za terrestre, aproximadamente igual que el sodio, los conpuestos
de potasio existen en todas partes del mundo. Sin embargo, des-
de hace mucho el uso del potasio ha sido como fertilizante, este
uso afecta fuertemente st costo. De este modo, la explotacibn cp
mercinl cs rentable solamente en limitada parte de la superficic

terrestre.

A continuacién se listan los lugares donde existen los depé-

sitos mds importantes de minerales de potasio:

U.?.8.5.

Canadéd

Alemania Occidental

Alemania Oriental

Israel y Jordania (Mar Muerto)
Estados Unidos de Norteamérica
Prancia

Espafia

Inglaterra

Polonia

Pl noventa por ciento del potasio se ohtiene de fuentes na-
turales como cloruro dec potasio, y es de este conpuesto del que

casi todos sus derivados se ohtienen.



®arte dg la produccién comercial del cloruro de potasio pro-
viene de lagos salados, pero principaimente se obtiene de yaci-
nientos de minerales s8lidos. Fxisten abundantes ninerales de pg
tasio, pero los méé importantes, por su contenido en cloruro de

potasio, son:

INERAL COMPOSICION
Silvita Xc1

Silvinita ECl:NaCl
Carnalita KC1-1gC1,*6H,0

Estos minerales comunmente se encuentran en depésiius sali-
nos, en capas, las cuales son presumiblemente de origen marino.

La extraccién y explotscién industrial de lons sales potési-
cas es muy distinta en los lagos salados y cn los yacimientos de
sales sélidas.

La obtencidén rentable de 1as salea potésicas de las salmue-~
ras }equiere conociniento profundo de su composicién y de los dia
gramas de solubilidad. La recuperacidn d= subprodnctos valiosos
me jora la’economia de los procasos.

Por otra parte las reservas subterrdneas de sales potdsicas
son dificiles de encontrar y su prospeccién exige grandes gastos.

La composicién de¢ los minernles es muy variahble y su elabo-
racién industrial se basa tamhién en el estudio de los dluﬁrnnas
de soluhilidad correspondientes.

in los lagos salados, 1las salmueras més concentradas se en—



cuentrap en la parte mds profunda, por ello s= extraeen, con hom-~
bas, deade unos pocos metros del fondo, y sec envian a la instala
cién industrial.

La salmuera entrante se concentra en evapotradores, sepdran-
dose las sales sédicas, principalmente cloruro de sodio, aprove-
chando su escaso aumento de soluhilidad en caliente.

El 1{quido concentradoe caliente, sale de los evaporadores
con densidad bien controlada, se clarifica y se enfria, por me-
dio de una rdpida evaporacién final, al vacfo,. De esta forma
cristaliza el cloruré de potasio, que se centrifuga, se lava y
se seca. El producto es el cloruro de potasio, de calidad ferti
lizante, que suele garantizarse al fA2.0% de KZO.

Las aguas mndres de la cristalizacién del cloruro de pota~
silo sirven para obtener eubproductos, principalmente. tetrahorato
sédico decahidratado y hromuros.

Fn el Mar Muerto y en el Searles Lake la evaporacién se rea
liza en grandes halaas, donde la salmuera circula por gravedad,
aprovechdndose el calor solar y la atmésfera seca. A medida que
la salmuera avanza, por la serie de balsas, se separan difercn-
tes sales. 1lIn conocimiento perfecto de loas diagramas de soluhi-
lidad pernlte>conductr la cristalizacién de la manera mds conve~
niente, obteniéndose el nayor rendimiento en cloruro de potasio

y recuperdndose los suhproductos valiosos.



OSTENCION DE CLORURO DE POTASIO A PARTIR DE MNINERALES

Bl proceso mls extendido consiste en la disolucién de les
minerales, en caliente, y posterior ecristalizacién del clorure
de potasio en frfo; 1las condiciones operativas se hasan en los
datos de solubilidad del sistema. La utilizacién de altas tempe
raturas .y el enEri;miento posterior exigen gran cantidad de com-
bustible y refrigeracidén, a pesar de un cuidadoso sistemn de re-
cuperacién del calor.

La extraccién del cloruro de potasio de la Silvinita se ba-
sa en las diferencias de soluhilidad del cloruro de sodio y pota
sio en frfo y en caliente. La solubilidad del cloruro de sodio
permanece casi constante con la temperatura, mientras que la del
cloruro de potasio aumenta més. ‘

El primer paso del proceso es la trituracidn del mineral,
para facilitar la disolucién del cloruro de potasio. Luego, la
salmuera, saturada en frio, se calienta a 100°C y de ella se ex-
trae.al mineral. El cloruro de sodio queda en su mayor parte
sin disolver y el cloruro de potasioc se disuelve thasta satura-
c¢ién a 100°C, La salmuera, entonces, se clarifica y se enfria,
separindose as{ los cristales de clorure de potasio. La sslmue-
ra se utiliza para iniciar un nuevo proceso y cuando se satura .
en subproductos aprovechahles (hérax, bromuros), se =2nvia a las
instalaciones de recuperacién.

Cuando se heneficia la Carnalita bruta, que contiene adcnéds

Silwinita, se trate en un tanque, con una solucién caliente de



cloruros sddico, potdsico y magnésico. El cloruro de potasio y
la Carnalita se disuelven, quedando residuo de cioruro da sodio
sin disolver. Be enfria el liquido, en cristalizadores a vaclo,
cristalizando cloruro de potasio.

Un buen nimero de industrias realiza la seéarncién del cloru
ro de potasio por flotacién. En este proceso, el mineral se tri:
tura, sc mezcla con una solugién saturada de cloruros de sodio y
potusia y se trata con el agente tensoactivo adecuado., El reacti
vo normnlmenée utilizado, para la flotacibén de la Silvinita, es
una mezcla de acctatos de n-octndecilamina y hexadecilamina, uti-
1izAndose en la proporcién del 0.1%, Estas aminas se adhieren
selectivanmente sobre la superficie de los cristales de cloruro de
potasio. La mezcla salina sc espuma con aire y los sdlidos acti-
vados se adhieren a las hurbujas y se separan de la suspencidn co
mo uﬁu espuma, la cual se extrae mocAnicamente, La espuna flotan
te se recupera, se filtra o se centrifuga, 3e lava con ague y se
seca, obteniéndose un producto con 97,02 de pureza .en cloruro de

potasio.
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Fig. 2 PROCESO DE FLOTACION DE RC1
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DINANICA DEL POTASIO RN BL SVELO

El potasio puede encontrarse en el suelo en formas fécilmen-
te solubles o en formas insolubles, ligado a las minerales prima-
* rios, feldeaspatos y micas principalmente, o parcialmente transfor
mados.

Tn el suelo, ia concentraclién de x* es, generalmente, de
unas pocas partes por millén. Los valo;e- mAs frecuentes son de
2 a 10 partes por millén, aunque en ocasiones pueden encontrarse
mis de 100 partes por millén.

Las rafces toman el K* del suelo, que lo hace llegar a ellas
por capilaridad y por difusién, o bien lo extraen por contacto di
recto con las particulas de arcilla.

1 potasio intercambiable se encuentra déhilmente ligado al
complejo de cambio del suelo, pudiendo ser reemplazado por otros
iones. FEste potasio es fédcilmente utilizado por las plantas y se
consune durante el desarrollo de los cultivos, Existe un equili-
brio ;ntre el potasio disuelto y el fijado en las posiciones de
intercambio que se desplaza, en un sentido o en otro, al variar
la concentracién del ién en la solucidn selina. . Ls respuesta, en
este caso, es répida,

Cl potasioc de los minerales, como feldespatos y micas, cons-
tituye la mayor parte del totsl presente en los suelos, forma par
te de au red cristalina interna y no tnterviene.en los equitthri-

os de intercamhio ibnico. Por meteorizacién de dichos ninerales

- 12 -



8u potasio va pasando a formas soluhles, Esta meteorizacién sue-
le ser lenta y no aporta a los suelos suficiente cantidad de pota ’
sio para el desarrollo de los cultivos. Cuando el tamafio de 1las
particulas minerales es menor, la trasformaciédn es menos lenta.

Una parte del potasio del suelo, o del adadido con los ferti
lizantes, se fija en huecos de las interléminas de la red crista-
lina de los minerales arcillosos. Este potasio vs liberﬁndose:
lentamente, haciéndose disponihle para las plantas.

Algunas experiencias son demostrativas de la elininacibn del
potasio de los silicatos. Asf{, 1la hiotita Hzl(Wg.Fe)gAl(Stok)a
pasa a veramiculita (0“)2(Mg.Fe)a(SiAlFa)AOlo'6“20 al perder el pg
tasio. Esta transformacién puede rcalizarse cultivando trigo en

un lecho de biotita,
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EL POTASIO EM EL CUERPQ HUMAND

La funcién normal del corazén depende del adecuads equili-

brio entre las concentraciones intra y extracelulares de diversos

T electrélitos. ' Muchos tipos de desequilibrio electrolitico produ-
cen algernciones funcionales del sistenc cardiovascular.

Ls dtpleciék crénica de potasio puede producir lesiones mio-
cérdicas degenerativas, pero los efectos de tales lesiones sobre
1a funcidn cardfaca en el hombre no se conocen. La hipocsliemia
aumenta y 1a hipercaliemia deprime la fucrza contrdctil del cora-
26n, pera estos efectos no tienen una importancia clinica eviden-
te. Los efectos clinicos mhs importantes del equilihrio de pota-
sio sobre el coraeén consisten en cambios de la actividad eléctri
ca,

El déficit de potamio suele deherse s pérdides exceaivas de
potasio por arina o las heces. La caliuresis se produce en exce-
so de eateroides suprarrenales; en asociacién con diuréticos, en
la dt&resia osmdétice, por cjemplo cetoacidosie disbética, en 1la
enfermedad renal tuhbular, en el sindrome de Fanconi y, rars vez,
pielonefritis: con la ingestidn excesiva de regaliz; y con el tra
tamiento con carbenicilina o altss dosis de penfctlina. Las pér-
didas gastrointeatinalea gensralmeate se dehen a diarrea, nbuse -
crdaico de laxentes o ingentidn de arcilla, vémitos (la pérdida
renal de potasic con desarrollo de alcalo,tn netahblica puede con

tribuir), aspiracidn intestinal,

- 14 -



El adenoma velloso del colon es una cauca rara.de pérdida de
potasio por el tracto gastrointestinal. La transferencia de poté
sio extracelular al interior de las células puede también causar
hipocaliemia, como en la glucogénesis (administracién de insulina
a pacientes con diabetes mellitus), pardlisis periddica faniliar
y alcalosias aguda. Otras causas comprenden el ingreso disminuido
como cn la inanicién y 1a falta de administracién de potasio ;
1as pérdided por el sudor, como en la cirrosis quistica.

La hipocaliemia intensa puede producir Aebilidad muscular y
dar lugar a parédlisis y fallo tespiratorio. La mala funcién nus-
cular puede originar hipoventilacién respiratoria, {leoparaliti-
- co, hipotensidn, contracciones musculares y tctania., lm nefropa-
tia por potasio afecta el mecanismo de concentracién, produciendo
poliuria e hipostenuria con polidipsis secundaria. ]

Puede producirse hipercaliemia cuando la acidosis produce un
deaplazamiento de potasio desde las células al 1fquido extracelu-
lar, o como consecucncia de un exceso de potasio. Como los rifio-
nes nornmalmente excretan las cargan de potasio rdpidamente, la
aparicién de hipercaliemia zeneralmente estd asoctada a disminu-
cién de la funcidn reral. FEl exceso de potasio es particularmen-
te comfin en los estados oligliricos agutos (especialmente en la 1ip
suficiencia renal agnda), asociados a lesionea graves por nplasta
ntento, quemaduras, hemorragis en loa tejidos blanlos o en el
tracto gastrointestinal, o insuficiencia suprarrenal. En la insy

ficiencia ronal crénica, 1 hipercaliemia es rara hasta que sohre

-15 -



'viene uremla.» a no ser que las cargas de potasio sean excesivas
(por ejemplo, dietéticas, sustitutivos de la sal, hemorragia gas-
trointestinal, terapéutica oral o parenteral de potasio, o diuré-
ticos que ahorran pbtns!u). Una Excepcidn es la produccién de hi
percaliemia en pacientes con enfermedad:intersticial, hiporrening
mia e hipoaldosteronismo, a pesar de que los aclaramientos de
creatinina con frecuencia son mayores de 10 ml/min. Si se ingie-
re suficiente cloruro ‘de potasio por via oral o sc administra ré-
pidamente por via parenteral, el resﬁltado puede ser una hiperca-
liemia intensa, incluso con una funcién renal nornal.

Aunque ocasiomalmente se produce parélisis £l4cida, la hiper
calienia suele ser asintomdtica, hasta que sohreviene toxicidad

cardfaca. (10)

Actualmente, el cloruro de potasio se consume por el sector
piblico en dos claves que son: 524 y 3623,

La clave 524, es cloruro de potasio en sclucién inyectable y
se p;;aentu en caja con 50 ampolletas de 5.0 ml cada una; el con-
tenido de XCl por ampolleta es de 1,49 g.

La clave 3623 son electrolitos orales, que contienen en su
férmula 1.5 g de XC1 y su prescntacidn cs en sobres para diluir.

Célculo del XC1 empleado en 1a clave 524:.

114,726 X S0 X 0.00149 = 8,547 Kg.

Donde 114,726 es el nimero de cajas producidas por los dife-

rentes proveedores,
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Célculo del KC1l empleado en la clave 3623:

8'485,403 X 0,0015 = i2.728 ¥a.

Donde 8'435,403 cs5 el némero de piezas producidas por los
difereates proveedores.

Lo que da un total de 21 toneladas de consumo del sector pii-
blico, a eata cantidad debe agregarse el cloruro de potasio em-
pleado para la fabricacién de medicamentos de venta al sector pri

vado.

-17 -



OAPITULO III

MATERIALES Y WETODOS



En este capitulo se presentan los materiales y.el equipo pa-

ra el anAlis de cloruro de potasio.

Flamémetro: Flame Photometes Corning 400.

Difractometro de Rayos X Philips PE10S0/25.

Balanza Analf{tica "ettler Hoffman-Pinther & Rosworth, S.A.

Estufa Riosss Modelo H-S.

1

Agitador con plato de calentamiento 0Osyma Modelo DUDRLEX X500,

HMalle del No. 20 (abertura 0.840 mm.)
- Mslla del Mo. 60 (ahertura 0.250 mm.)

Malla del No. 80 (abertura 0,177 an.)

Material de vidrio de uso conin en el lahoratorio de quimica.

Cloruro de potasio grado fertilizante.

Azul de hromotimol. Disolucién etandlics al 0.1%,

Acido clorhidrico. Concentrado y dilucibn 0,01M,

Hidréxido de sodio. Disolucién 0.01M,

-~ Acido sulfirico. Concentrado y diluciones 2,0%, 1.0M y 0.1,
- Amonfaco, DNisolucién al 10.0%.

Oxalato de amonfo, Disolucién al 3.5%.

Fosfato monodcido de sodio., Disolucién al 12.0%,

Almidén. Disolucidn al 0.5%.
Nitrito de sodio. Disolucién al 10.0%,

Cloramina T. Disolucién al 1.07,

Cloroformo. Disolvente dc extraccida.

Magenta. Disolucién al 0.1%,

- 10 =~



1 ' ] 1 ] ] [

Bromuro de potasio. Nisolucidén 0.001%,

Cloruro de bario. Disolucién al 12.0%.

Nitrato de plomo. Disolucidn con 100.0 ug de plomo.
Acido nftrico, Concentrado y dilueién 2,0M,

Acidg acético. Disoluciones al A.0% y 1.0M.
Widréxido de amonio. Disolucidn’6.0M,

Tiociamato de nmoﬁio. Disoluciones al 30.0% y 0.IM,
Peroxidisulfato de:pmnniu. Cristales.

Nitrato de plata."Dilnluctén 0.1Y4,

Nitrobenceno. Destilado recientemente.

Cloruro de sodio. Disoluciones para la curva patrén.

- 20 -



A continuacibn se describen los métodos analiticos que se dg
ben seguir, segin la Farmacopea rde los Estados Unidos Mexicanos,

en el andlisis de cloruro de potasio para uso farmacéutico: (5)

PERDIDA AL SECADO. Yo més del 1.0% de su peso. Secar a 130°C -
haste peso constante. .
El procedimicento descritoc a continuaciédn se usa para determi
nar en una sustancia, la cantidad de materia voldtil de cualquier
naturaleza, que se elimina bajo condiciones especificadas.

La prueha se efectua con uno o dos pramos de la muestra de
gustancia,

En un pesafiltros de forma baja, previamente tarado y deseca
do durante 30 minutos, bajo las mismas condiciones en que sec efec
tuard lﬁ determinacibén, se coloca la muestra, se tapa y se pesa;
se agita suavemente a uno y otro lado, distrihuyende el contentido
tan uniformemente como sea poasihle hasta un espesor aproximado de
5.0 mm. FEl pesafiltros con la muestra de la sustancia, se coloca
en la estufa u horno de desecacién, se quita el tapén y la mues
tra se deseca a 130°C hasta peso constante,

Al abrir el horno o costufa de desecacién se tapa inmediata-
mente el pesafiltros y se pasa a un desecador hasta que adquiera

la temperatura ambiente, antes de ser pesado.

CLARIDAD.Y COLOR DE LA SOLNCION., ftna solucién al lO.ﬂ!_I/v dehe

ser clara.



ACIDEZ O ALCALINIDAD. A 50,0 ml de una solucién al 10.0% m/v, -
agregarle 0,1 ml de disolucidn de azul de bromotimol. Mo se re-
quieren mids de 0.5 nl de disolucién O0.01M de dcido clorhidrico o
de disolucién 0.0lH. de hidréxido de sodio para cambimr el color

de 1a solucién.

BARIO. «A 5.0 ml de una disolucidn al 10.0% m/v agregarle 5.0 nl
de agua y 1.0 ml de disolucién 1.0M de Acido sulfdrico. La solu-
cién después de quince minutos no es mds opalescente que una mez-

cla de 5.0 ml de la disolucién al 10.0% m/v y 6.0 ml de agua.

CALCIO Y MAGMESIO. Afadanse 2.0 ml de solucién reactivo de amo-
nfaco diluido a 20.0 ml de una disolucién de cloruro de potasio ~
(1:100), dividase la mezcla en dos porciones; trhtese una de e-
llas con solucidn reactivo de oxalato de amonio y 1a otra porcién
con soluclén reactivo de fosfato monodcido de sodio. Después de

cinco minutos en ninguna de las porctones aparece turdidez.

Solucidén Reactivo de Amonfiaco. Preparar por dilucién de 400 ml

de disolucién al 22.0% de hidréxido de amonio, con agua y aforar
a 1.0 litro, Esta disolucifén debe contener entre 9.5% y 10.5% de
anoniaco.

Solucién Peactivo de Oxalato de Amonio. Disolver 3.3 gramoa de -~

oxalato de amonio cn agua destilada y aforar a 100.0 nl.

Solucidn Reactivo de Fosfato Monodcido de Sodio. Disolver 12,0 -

gramos de cristales de fosfato monoAcido de sodio en agua destila

- 22 -



da y aforar a 100.0 nl.

IODUROS. Humedecer 5.0 gramos de la muestra pot la adicién gota
a gota, de una solucién recientemente preparada, mezclando 25 ml
de disolucién de almidén libre de iodo, 2,0 ml de disolucién 1.0M
de dcido sulférico, 0.15 ml de Adisolucién de nitrito de sodio vy
25.0 m1 8c agua destilada y examinar la mezcla a la 1luz del dia;
en un lapso de cinco minutos no muestra ninguna traza de color

azul,

BROMUROS. Disolver 0.8 gramos de la muestra en 10.0 ml de agun -
destilada, diluir 1.9 ml con 9.0 ml de agua, afadir 0.25 ml de -
dcido sulférico 0.IN y tres gotas de una disolucién al 1.0% m/v -
de cloramina T, mezclar y dejar que repose por dos minutos, BEx—-
traer con 5.0 al de cleroformo, transferir el extracto s un embhue
do de separacién de 10.0 ml, adicionar 3.0 ml de una disolucidn -
de magenta y Acido acético, agitar vigorosanente, y dejar que se

separen las fases. El color de la capa cloroférmica no es més ip
tenso que el que se produce tratando de igual manera una mezcla -~
de 1.0 ml de disoluciédn 0,001M de hromuro de potasio y 9.0 ml de

agua.
SODIO. A 0.5 ml de una disolucidn al 1N0.0% m/v agregar 4.5 m!
de agua y 5.0 m1 dec disolucién de acetato de uranilo. La solu~

cién permancce clara por no menos de diez minutos,
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SULFATOS., Esta prueha se hasa en la reaccién de precipltacién en
tre los sulfatos libres, presentes en una muestra iada, y una so-
lucién de cloruro de hario, produciendo un precipitade de color
blanco de sulfato de bario, el cual se compara, en forma visual
contra la precipitacién producida por una cantidad conocida de
sulfatos.

5.0 ml de una disolucidn al 10v0% m/v, tilufda a 15.0 ml con
agua destilada, cumple con el limite de sulfatos, es decir, no de
be haber turbidez alguna.

Solucién Reactivo de Cloruro de Barjo. Disolver 12.0 gramos de -~

cloruro de bario en agua destilada y llevar a 100.0 ml.

METALES PESADOS. Mo mAs de 10.0 partes por milléan. Disolver 2.0
gramos de cloruro de potasio =n 20,0 ml de agua, agregn; 2.0 ml
de &cido acético al 5.0% y completar con agua hasta obtener 25,0
ml. Utilizar una sotucién de referencia de plowo (1.0 ppnvde Pb)
para la preparacién de 1la ;oluci6n de referencia.

Solucién_de Referencia de Nitrato de Plomo. Disolver 159.9 mg de

nitrato de plomo, en 100.0 ml de agua, a la que se le ha agregado
1.0 ml de Acido nitrico concentrado, en seguida diluir con agua
hasta un litro. Almacenar ésta disclucién en recipientes de vi-
dr}o que no contengan sales soluhles de plomo. Cada ml de ésta
disolucién contiene 100.0 microgramos de plomo.

Solucidn de Peferencia de Plomo. Diluir 10.0,ml de la so0lucién

concentrada de nitrato de plomo con agua hasta 100.0 ml. Cada al
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de disolucién patrdn, equivale a 10.0 microgramos de plomo. Cuag
do se conparan 0,1 ml de la solucidn de referenct& de nlomo, con
un gramoe de la sustancia por analizar, ambas en el nismo volumen
y se ohtiene al final de la prueha un oscurecimiento igual, se -
concluye que la sustancia por analiinr contiene una parte de plo-
mo por millén de partes de la misnma,

Preparacién de Referencias. Fn en tuho Yessler de 50.0 ml, colo-
car una alfcuota de la solucién de referencia de plomo, 'que con-
tengas 10.0 ppm. y diluir con agua a 25.0 ml, Ajustar el p' entre
3,0 y 4.0 con las soluciones 1.0Y de &cido acético y/o 6.0M de hi
dréxido de amonio usando papel indicador de pH. Diluir con agua
a 40.0 mt y mezclar,

Preparacién_de la Muecstra, En un tuho de Messler de 50.0 mi, di-

solver 2.0 gramos de cloruro de potasio en 20.0 ml de agua, agre-
gar 2.0 ml de 4cido acético al A.0% y completar con agua hasta oh
tener 25.0 ml  Ajustar el pH entre 3.0 y 4.0 con las soluciones -
1.0M de 4cido acético y/o 6.0M de hidréxido de amonio usando el -
papel indicador de pH de rango estrecho, diluir con agua a 40.0 -
ml y mezclar.

Prepntracién_del Control. En un tuho Yessler de 50.0 ml, colocar

25.0 ml de una disolucién preparade como se indica en la prepara-
cién de la muestra y agregar 2.0 ml de Lo solucién de referencia

de plomo. Ajustar el pH entre 3.0 y 4.0 con las soluclones 1.0 M
de 8cido acético y/o 6.0M de hidrédxido de amonio usando papel ‘in-

dicador de pll. Diluir con agua a 4N.0 al y mezclar.

- 25 -



"Procedimiento. A canda uno de los tuhos que conticnen la prepara-
cién del de referencia, preparacién de la muestra y preparacién
del control, agregar 10,0 ml de solucién reactivo de sulfuro de
hidrégeno; nezclar, dejar reposar durante cinco minutos y hacer
la comparacién observando los tuhos de arriha hacia nhajo sobre
un foﬁdo blando. El color de la muestra es fgual o menos oscuro
que el de 1la solucién de referencia de plomo y la intensidad del
color de la preparacién control es igual o mayor que el color de
la preparacifin de referencia.

Solucién Rencti;o de Sulfuto de Hidrégeno. Burhujear sulfuro de

hidrégeno en agua frfa. Almacenar en hotellas pequefas, color am

bar, completamente llenas, en lugar oscuro y frfo.

HIERRD, No mda de 40.0 partes por millén. “acer la pruecha en
2.5 ml de una disolucién al 10.0% m/v dilufda 2 10,0 al con agua.
Esta prueba estd diserada para demostrar el contenido de fierro
tanto en su forma férrica como ferrosa y las cantidades encontra-
das ;o deberdn exceder del limite. Se basa en 1a reaccién quimi-
ca colorida que ocurre entre el fierro contenido en la sustancia
que se analiza y una solucién de tiocianato de amonio, hajo condi
ciones establecidas. La determinacidn se realiza por comparacidn
visual de la solucién de la muestras con una soclucién control pre-

parada a partir de una solucidn de refercncia de fierro.

Soluctén Concentrada de Referencia de Fierto. , Nimolver R61,4 mg

de sulfato férrico Ae anonio en agua destilada; agregar 10,0 nml



de solucién 2.0 N de &cido sulfirico y diluir con agua a 100.0 ml
tomar una parte alfcuota de 10.0 ml de 4sta solutién, colncurfa
en un matraz volumétrico de 1.0 litro, agregar 10.0 ml ﬂe la soly
cibén 2,08 de dcido sulfiirico, diluir con agua hasta el aforo y -
mezclar. BEsta solucién contiene el equivalente a 0.01 mg (10.0 -
microgramos) de fierro por ml.

Solucién de Tiocianato de Amonio. Pesar 30.0 gramos de tiociana=

to de amonio, pasarlos a un matraz volumétrico de 100.0 ml y afo~
rar con aguf.

Solucién Dilufda de Referencia de Fierro. Pasar una parte alicuo

tn de 1.0 ml de la solucién de referencia de fierro (10.0 micro-
gramos de fierro) a un tuho Nessler de 50.0 ml, diluir con agua
8.45,0 ml agregar 2.0 ml de Acido clorhfdrico y mezclar.

Solucién de la Muestra, acer la prueha en 2.5 ml de una solu-

cién al 10,0% m/v diluida a 10.0 ml con agua, en un tubo Nessler
y agregar 2.0 nl de dcido clorhidrico y mezclar.

Procedimiento. Agregar a cada uno de los tubos de nuestra y de
referencia 50.0 mg de cristales de peroxidisulfato de amonio, 3.0
nl 41e Adsolucidn de tiocianato de amonio y mezclar; el color desa
rrollado en la salucién de la muestra no es mis intenso que el de

sarrollado en la solucibn de referencia.

VALORACION, DNisolver 1.0 grano de cloruro de potasio en suficien
te agua destilada para obtencr un volunen de 100.0 ml. Tomar una

parte alfcuota de 10,0 ml y agregarle 50.0 ml 4e agua, 5.0 ml de



‘4isolucibén 2.0% de dcido nitrico, 25.0 ml de una Aisolucién 0.14
de nitrato de plata y 2.0 ml de nitrohenceno, agitar y titular
con disolucién 0.1M de tiocinnato de amonio en presencia de 2.0ml
de una disolucién sl 10.0% m/v de sulfato férrico aménico hasta
que la solucibén sea de color naranja. Cada ml de disolucién 0.1M
de nitrato de plats equivale a 7.5k miligramos de clorhro de po-

tasio.
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ESPECTROSCOPIA DE EMISION D7 FLAMA

In 1la especcroscopiu’de emigidn de flann los Atomos y las mg
léculas son elevados a un estado electrénico excitado por medio
de colisiones térmicas con los conmponentes de los gases quemados
de la flama. Al regresar a un estado electrénico nés hajo los
4tonos y las moléculas excitadas emeten radiaciones csracteristi-
cas de cada elemento. Lz emisién resultante pasa a través de un
monocromador que aisla la caracteristica easpectral deseada, En-
tonces, el espectro es detectado en un fotodetector, cuya sefal
de salida se amplifica y se mide en un registrador.

Este método analitico requiere los siguientes componentes?
regulador de presién, rotdmetro para el comhustible y los gases
oxidantes; sistema de quemador y nehulizador, sistena dptico y de
tector fotosensible, el amplificador y el sistema de lecturas con
sus respectivas fuentcs de poder.

Para mentener un anbiente térnmico constante en 1la flama, es
imperativo que las presiones de los gases y los flujos de los mig
mos sc mantengan constantcs mientras se usa el espectrénmetro de
flama.

%) componente mAs importante en cualquier espectrémetro de
emigién de flama es el sistema del nehulizador y el quemator., Ts
te sistena tronsforma a la sustancia prodlema de la solucién en
vapor aténico y, en lo emisién excita a los 4tomes ncutros (o mo-

téculas) pars que emitan su raodiacién caracteristica., Algunos de



los requisitos del cistema son: facilidad de limpleza, resisten-
cia a la corrosién y facilidad de ajuste.

Dehido a que la regidn Sptimn de la flama que se vaya a usar
varfa para diferentes elementos, cs esencial que la altura del
quemador s2a ajustable paro asegurar la maxima sefial de emisidn.

La funcién del sistema éptico  consiste en seleccionar una
cierta limea en el e;pectro de emisién y aislarla de las demds 1{
neas. Los fotémetros de emisién de flama econdmicos enplean fil-
tros de interferencis para aislar la radiactibn caéacterlltica de
un determinado elemento. Es posible lograr un mejor aislaniento
de la energfia espectral con un prisma o un monocromador de reji-
1la, el cual también produce una seleccién continua de longitudes
de onda y una oportunidad para medir la radiacidn de fondo adys-
cente a une linen analitica.

El uso de una celda de capa barrera estd restringido a siste
mas que eniten una gran cantidad de erergf{a radiante y a instru-
nentos.con sistemas Spticos que permiten la llegada al detector
de una amplic bands de energia radiante. Estos inatrumentos son
por lo general fo:bmetroe‘d. flama con filtros para medir sodio y
potasio a través de sus sefiales dc emisibn.

Para una alta sensibilidad y precisibén, os esencial contar
con un fototubo multiplicador y su correspondicnte suministro de

energfa. Se requicren fuentes de energia estabdbles, (22)
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DIAGRAMA DE UN FLAMOMETRO

= Sistema muestrcador, sirve para introducir le mu2stra al que-
mador por medio de succién capilar.

= Sistema nebulizador, provisto de sistema de asjuste.

= Quemador de acero inoxidable, atomizacidén de la muestra.

= Sisteaa para flufdo de los gases, oxidante y combustible.

= Fuente de podqr.

= Fuente de luz, provista de sistema de¢ ajuste, constitufda por
la lémpara especfifica.

= Corrector de fondo.

= Monocromador, selecciona la longitud de onda y el ancho de

bands.

Fotomultiplicador, detecta la seisl producida por el elemento
a determinar.

= Aaplificador.
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DIFRACCION ME RAYOS X

En 1912 Von Laue y dos de sus estudiantes Friedrich y Xnip-
ping realizoron un experimento con rayos Y que abrié la puerta al
andlisis estructural cristalogréfico. Dejaron pasar un rayo de
radiaciones X no homogéneas a través de un cristal de sulfato dg
cobre pentahidratado, y registraron por medio de una placa foto-

'éréflca. el rayo de radiaciones X difractadas.

Los resultados indicaban que los rayos X, que hahian sido
descubiertos por Rintgen menos de dos decadas antes, tenian careg
terf{sticas ondulatorias, longitud de onda: aproximadamente 1.0
Aﬁgstrom. Puesto que un cristal estd corpuesto de una ordenacién
regular de 4tomos con separaciones interatémicas en rango de Angs
troms, fueron capaces de demostrar que la difraccién patrén obte-
nida en las placas fue ocasionada por el cristal en un efecto co-
mo de una difraccién tridimensional discordante hacia los rayos X.

Eate descubrimiento le di6 1a primacia a Bragg para hacer
usoc de los rayos X en el estudio de la estructura interna de crig
tales. El considerd que los rayos Y eran reflejndss de 1los pla
nos de &tonos sin el cristal enrcjado. Las reflexiones de una fa
wilia de planos particular ocurrivin unicamente en un &ngulo par-
ticular de incidencis y de reflexidn, La condicién esencial para
la reflexién cstd csquematizada en la figura Yo, 3. -En asta figu
ra las ‘“crestas" e (fos onfas incidentes estardn en fasc si la

porcién engrosada de la trayectorfa dc uns onda es un niltiplo ipn
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Ecgrnl {n) devla longitud de onda (A ). La condicién para la re-
flexién esta dada por la hien conocida ecuacién de Tragg:

nd = 24 sen®
La ecuacién se satisiace unicamente cuando n = 1,2,3,...

Si n no es un nimero entero, las ondas interferirén destruc-—
:1vameAte con cada una de las otras y no habrd rayo emergente.

En cualquier cristal hay un nimero infinito de familias de
planos que pueden ser construides., Estos planos son usualnente
denotados por sus fndices de Miller (h%l), que se myestran en -
la figuras Mo, 4. Estos fndices son intercambiables con n de la
ecuacién de Bragg.

Ya que el vaolor més alto del &ngulo teta (@), que es teori-
camente posible medir es 90° (el rayo reflejado retrocede a lo
largo.de la trayectoria del rayo incidente), el nimero de planos,
el mds alto arrcglo, que uno es capaz de orientar en una posicidn
difractiva es linitado por la longitud de onda de 1ia radiacién
utilizada.

Cuando 1a radiscifén es monocromAtica choca con un cristael,
una difraccién patrén ocurrird y este patrédn pucde scr registredo
an placas fotosrdficas. El 4&ngulo en el cual el rayo r;flejado
encuentrs la pelfcula es caracterfstico del conjuntﬁ de planos
que estan involucrados en esta difraccién.

Por orientacién del cristal en varias direcciones, nmuchos de
los planos obtenirén una posicién tal que el dngulo fe radiacién

incidente seré 1gual ol &ngulo de difracciédn.
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FIGURA No. 2

DTAGRAMA DEL EXPERIMENTO DE LAUE
A
= Tubo de rayos X
= Aherturs de las placas de ﬁlouo

Cristal

QO W >
[ ]

w Placa fotogrifica

FIGURA MNo. 3

M N\
-4

CONDICION DE RRAGG PARA EA PEFLEXION
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Para un cristal solo, los rayos X difractados consisten de -
unas pocas lineas, con polvo, dehido a la distribucibén al azar
de cristales, la difraccién patrén consiste de una serie de co-
nos concéntricos con un vértice comin en la nuestra.

Los Atomos en un cristal poseen el poder de difraccidén del -
haz de rayos X. Cada sustancia dispersa el haz en una difraccién
patrén particular, produciendo una "huella digital” para cada
cristal atémico o molécula.

Asf{ una muestra de polvo desconocida puede ser identificada
de cualquier otra'li se compara su difraccidén patrén con squellas
sustancias que son conocidas o sus valores de d son calculados -
del diagrama de difraccidén y son co-pnraéon con los valores de d
de compuestos conocidos. Para materisles de referencia las tres
reflexiones mis intensas son enlistadws en la esquina superior iz
quierda de cada tarjeta patrdn. Las tarjetas son despubs arregla
das en orden decreciente de los valores de 4 de las reflexiones -
més fntensas para facilitar ls localizacién y comparaczién de las

desconocidas. (18)

FIGURA No. 4

3 h = a/01
b k = b/02
2
1 « c/03
a
0 1
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CAPITULO IV

PARTE EXPERIMENTAL



En este capitulo se descrihen los andlis efectuados al clory
ro de potasio grado fertilizante, el nroveedor de este fertilizan

te es FERTIMFX,

Se tiene cloruro de potasio grado fertilizante, se procede a
efectuar un andlisis fisicoquimico para determinar el tipo de im-
purezas presentes. )

Primeramente se determina su solubilidad en agua, se ohserva
que contiene impurezas insoluhbles, por lo cual se procede a sepa-
rarlas por medio de filtracién, mediante el emplec de papel f£il-
tro de poro muy fino.

Comprobada la solubilidad en agua, y una wez que se ha sepa-
rado ciepta impureza insoluhle, el filtrado se evapora hasta se-
quedad.,

Posteriormente, se realiza un andlisis cuvalitativo a la fla-
ma, de la siguiente manera, se introduce un alambre de platino, -
perfectamente linpio, en &cido clorhidrico concentrado y luego en
la muestra que se va a analizar, se coloca el alamhre en la hase
de la llams no luminqsn de Runsen y se ahserva 1a coloracidn que
adquiere ésta.

A continuacibn, la muestra se somete a un anAlisis de difree
cién de rayos X, lo que lleva al planteamiento y postertor segui-
miento del procedimiento:

Se pesa cuidldésnnente en una halanza analftica una muestra

de 1.0 g se disuelve e¢n ajun destilada, s» filtra en napel fil--
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tro de peso conocido, el papel filtro con el residuo se seca o
100°C y se vuelve a pesar, la Aisolucién se evapora hasta crista-
lizacién.

Se repite la éperacién anterior hasta ohtener resultados re-
producihles.

él producto de la cristalizacién se analiza por medio de di-
fraccibn de rayos X.

Se determina el por ciento de la impureza insoluhle,

Se procede a efectuar los andlisis que especifica la Farmacp
pea de los Estados "nidos “exicanos al cloruro de potasin ohteni-
do de la cristalizacién.

El procedimiento se ajusta al descrito en el cap{tulo de Ma-
teriales y Métodos, unicamente que ta determinacién de sodio se
hace también por flamometrfa, para lo cual se preparan disolucio-
nes estdndar de cloruro de sodio para el trazo de 1la curva pa-
trén. Por otra parte, se preparas una disolucidn de cloruro de po
tasio de la muestras purificada, que contiene 100 ppn de potasio y
se o;servn la lectura de la intenaidad emitida por el sodio contg
nido en la muestra.

Se procede a hacer un escalamicnto con muestras de 5.0 g
y 50.0 g, siguiendo la siguiente metodologia hasta lograr reprodu
cibilidad en el procedimiento.

En un mortero s= tritura el cloruro de potasio grado fertili
zante, para homogenizar el tamafio de particula, la muestra tritu-

rada se pasa a través de un taniz, de aqui se tona una porcién y
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se pesan 5.0 g, se disuelve en agua destilada, se filtra y se eva
pora a sequadad.,

Se recupera el producto de la cristalizacién y se determi-
na el rendimiento.

Se ohserva que la disolucién del cloruro de potasio impuro
es endotérmica, por lo cual se decide trabajar con incrementos de
temperatura.

Para optimizar el proceso se hace un ‘disedio de experimentos
en el que se definen tres variahles independientes, que son:

La concentracidén, que se fija en 40% y 50% en peso del clory
ro de potasio impuro en agua.

E1l nimero de malla, que se fija en 20, A0 y 80 que correspon
den & una clasificacién de polvo grueso, semigrueso y fino respec
tivamente.

Y la temperatura que se fija en 50°C y %0°C y que se mantie-
ne constante durante la disolucidén y la filtracién.

E1 disefio de experinentos, una vez estahblecides las varia-
bles antes mencionadas, da como resultado un total de 12 condicip
nes experincntales en la primera fase del proceso, que e¢s la disg
lucién del cloruro de potasio impuro,

Por lo tanto, también cs un total de 12 condiciones experf-
mentales en la segunda fase, la filtracién.

En amhos casos se trabaja con los rendinientos shbtenidos.

Se establece la reluc%ﬁn que existe entre las variahles por

medio de una ecuacidn de regresién lineal.
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Se analizan los resultados obtenidos y se optiniza el proce-
80 por medio del método de la Rutn Ascendente, el cual proporcio~
na nuevas condiciones exparimentales, las cusles se llevan a cabo

para obtener los mejbres resultados posihles,
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CAPITULO V¥

RESULTADOS



AR clorurp de potasio grado fertilizante es soluhle en agus
con un decremento de temperstura, conttene impurezas {insolubles
que resultan ser arcilla,

f1 anlisis a la flama confirma la prescncia del potasio, ya

'que 1a coloracién de la flama es de color violets con indicios de
sodio por la leve coloracién ansranjada que se observa.

En el ecspectro obtenido del andlisis por difraccién de rayos
X de la nmuestra de cloruro de potasio grado fertilizante npérecen
el cloro y el potasio, aunque éste dltimo no en un cien por cien-
to., Gréfica Mo. 1.

Después de haber quitado las impurezas insoluhles que contie
ne el cloruro de potasio nrado [2rtilizante aparecen incrementa-
das las sefiales para cl cloro y el potasio, en el espectro de di-
fraccién de rayos X de la muestra cristalizada. Gréfica Wo. 2.

Se obtiene un promedio de 4.0% de impurezas insolubles para
las muestras.

Al efectuar los anélisis que ecspecifica 1a Farmacnpéu de los
Estados Unidos Mexicanos al cloruro de potasio obtenido de la

cristalizacién, se obtienen los siguientes resultados:

PRUEBA RESHLTADOS PROMEDIO
Actdez o alcalinidad pH -7

Bario Pasa la prueba. Ausente,
Calcio y magnesio Pass la prueha. 5.0 ppn.
Ioduros Pasa 1a prueha. Ausente.
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Bronuros Pasa la prueba. Ausente.

Sodio* Pasa la prueba. 4.0 ppm.
Sulfatos Pasa la prueba. Ausente,
Metales pesados Pasa la prueba., 1.0 ppm.
fiierro Pasa la prueba. 1.0 ppm.

#*Determinaciédn de sodio por flanometrfa. Grdfica No. 3.

La valoracién del cloruro de potasio ohtenido de la cristali
zacién, en todos los casos, dio un promedio fde 99.4% como KCl.

El rendiniento obtenido para las muestras de 5.0 g da un pro
medio de 95.8%, en muestra recuperada, mientras que sara las

muestras de 50.0 g se obtienc un promedio de 97.2%.
DISET0 DE EYPERIMENTOS

Se proporcionan los resultados obtenidos dc la disolucidn ex

presndos en términos de rendimiento.

COEFICIENTES DE LAS VARTABLES:

coNe HALL.Y TEH®

EXPERIMENTO 1 40 20 50
EXPERIMENTO 2 40 60, 50
EXPERIMENTO 3 40 80 50
EXPERIMENTO 4 50 20 50
EXPERIMENTO S 50 60 50
EXPERIIENTO 4 50 80 50
7 40 20 89

MENTO 8 40 60 80
EXPERIMENTO 9 40 80 80
EYPERIMRNTO 10 50 29 80
EXPERINENTO 11 0 60 80
EXPERIMENTO 12 0 a0 ac
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DETERHINACION DT SODIO POR FLAMOMET®TA
GrAfica Yo. 3

Aparato: Flame Photomater Corning 400

¢ (mg/m1)
1007
75T
50T
25t
—1 4 + -+ —= 1
25 50 75 100



VARIABLE DEPENDIENTE (Y):

RENDIYIENTO
4

EYPERTUENTO 1 - 40
EXPERINERTO 2 - 80
EXPERIYRNTO 3 - 80
EXPERIMENTO 4 - 20
SXPERIHENTO S5 - 60
RXPERIMENTH & - 60
EXPERIMENTO 7 - 80
EXPERIMENTC & - 90
EXPERINENTO © - 90
EXPENINENTC 10 - 60
EXPERIMENTO 11 - 85
EXPERTMEMNTO 12 - 85

RESULTADOS

TERMINO INDEPENDIENTE: 55.11905304571868
CoNC H ~1.50000000000002
MALLA H 0.51339276761424
TEMP H 0.83333333333335

Estos datos indican que:
Es nceesario disminuir la concentracidn, nsi como también es

necesario sumentar la temperatura y el nfimero de malla.

Y = 55,1991 + =-1.5000 X1 + 0.5134 X2 + 0.3333 X3

L
ANALTISIS DE VARTIAVZA

FUENTE SUMA DE CUADRADOS PAI7 CUADRADA
DATOS EXPLRIMENTALES 5,241.6A70 72,3994
ECULCION DE REGRESION 4,518.0050 47.2151
RESIDUAL 723.4AR0% 26,0009

COEFICIRNTY PR CORNRELACION = 86,19406000
MEDIA BH Y = (9,1647
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Pesultados de la segunda fase: la filtraciénm.

COSFICIENTLS DE LAS VARIAILES:

CoNC MALLA TEMP
LXPERTHENTO ) 40 20 50
EXPERIMENTO 2 40 50 50
EXPERIMENTO 3 40 30 50
EXPERIMENTO &4 59 2 50
EYPERIUENTO 5 50 50 50
EXPERIMENTO 6 50 80 50
EXPERIMENTO 7 40 20 80
EXPERIMENTO 38 40 A £0
TYPERIMENTO 9 40 80 30
EXPERIMENTO 10 50 20 20
EXPERIMENTO 11 50 60 80
EXPERIMENTO 12 50 80 80

YARIABLE DEPENDIENTE (Y):
RENDIMIE“TO

EXPERIMENTO 1 - 50
EXPEPTMENTO 2 - 50
EXPEPIMENTO 3 - 40
EXPERIMENTO 4 - 50
EXPERIMENTO 5 - 6O
EXPERINENTO 6 -~ 60
EXPERIMENTO 7 - 70
EXPERINMENTO 8 - 90
EXPEPIMENTO 9 - 90
EYPERIMENTO 10 - 70
EXPERIMENTO 11 -~ 90
EXPERIMENTO 12 -~ 90

RESULTADOS

TERMING INDEPENDIENTE: -2,0A3489231663596
CONC : -1,7763568340025D-15
MALLA : 0.2678570961465722
TEMP : 0.888833888883883

Estos datos indican que:
Fs necesario disminuir la concentracidn y aumentar la tempe-
retura y el nimero de nalla, asunque el incremento a éste Gltimo

es menos importante,
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Y = -2,0635 + ~0.7000 X1 4+ 0.2579 X2 + 0N.8839 X3

AVALISIS NE VARIAM7ZA

FUENTE SUMA DE CUADRANOS RATZ CUADRADA
DATOS EXPERIMENTALES 2,800.0000 52.9150
ECUACION DE REGRESION 2,669.0470 51.6528
RESIDUAL 130.9523 11.4434

COEFICIENTE DE CORRELACIOM = 05,32312000
MEDIA EN Y = 70.0000

Posteriormente se procede a optimizar las condiciones en las
cuales se puede obtener el mlximo de producto con un nminimo de
gasto cnergético. Para lo cual, se utiliza el métado de la Ruta
Ascendente el cual proporciona nuevas Fohdiciones experimentales
en las que sa obtiene el rendimiento Sptimo.

Para ello se analizan los resultados ohtenildos del disefio de
experimentos, ohbteniéndose las nuevas condiciones de trabajo.

Para 1a fase de la disolucién:

CONCENTRACION No. DE MALLA TEMPERATURA
Al = 407% By = /0 Cy = 50°C
Ay = 50% B, = 80 Cy = 80°C



"CONCENTRACTON
Kl = 87.0
32 = 72,5

KZ - Kl - -14,5 Es necesario reducir la variable A

No. DE MALLA
51 = 78,75
52 = 78.75

52 - ﬁ‘ -0 No es trascendente cl efecto de la variahle B

TE!IPERATURA
Cl = 70.0

Cz = 87.5

C,-C =175 Es necesario aumentar la variahle C

Para la segunda fasse, que es la filtracién:

CONCENTRACION
Kl
Ay = 75.0
13

= 75.0

2 - Kl a0 No es trascendente el efecto de la variahle A
No. DE MALLA

Bl = 75.0

52 = 75.0

‘2 - “I =0 No es trascendente el efecto de la variable 8
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TEMBERATYRA
c‘ = 60.0

L, = 50.0

2
(‘.2 - Cl = 30 Fs necesario aumentar la variable C

CALCULO DEL SIGUTENTE DISERO EVPERIMENTAL PARA LA DISOLUCIOM

A: Decremento de 1a concentracidn en un 107 aproximadamente.
50 ~ 40 =14.5
= X 17.§ ~ ~bo1h

N: Constante en su nivel superior,

C: Incremento de la temperatura.

an ; 50 .15
CcoNC MALLA TEMP
EXPERIMENTO 13 45 80 65
EXPERIMENTO 14 40 80 80
EXPERIMENTO 15 37 80 95
EXPERIMENTO 16 33 80 119
CALCULN DEL RENDIMIENTO TEOPICO
v =b.16
PARA A: -14,5 X Y00 = 6.0

PARA B: ES CONSTANTE

PALA C: 17,5 X 32 = 8.75

INCREMEYTO ESPERAPO: 6.0 +-3.75 = 14.75
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EXPERIMENTO REH')TEO EE.‘.‘DREAL
13 73.75 80.0
14 93.50 90.0
15 108.25 98.0
16 123.00 99.0

CALCULO DEL SIGUIENTE DISERQ-EXPERIMENTAL PATA LA TILTRACION

A: Puesto que ls filtracidn es el puso‘éiguience a la disolucién
en el proceso y la concentracién éptima encontrada para la di
solucibén es 37%, estas seréd la concentracién durante la filtra
cién,

B: Constante en su nivel supertior.

C: Incremento de la temperatura.

30 ; 50 . 15
conc MALLA TEMP
EXPERIMENTO 13 37 80 65
EXPERINENTO 14 37 80 30
EXPERIMENTO 15 37 80 95
EXPERTHENTO 16 37 80 119

CALCELOD DEL RENDINIENTO TEORTCO

PARA A: ES CONSTANTE
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PARA B: ES CONSTAXTE

PARA C: 30 X 35 = 15

INCREMENTO ESPERADD: 15

EXPERINENTO PEND, REND

TEQ REAL
13 73.75 80.0
14 93.75 90
15 108.75 98.0
‘16 123.75 99.0
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CAPITUYWLO VI

DISCUHBSION



En este capitulo se presentan las hases para llegar a la cop
clusiédn que emann del objetivo central de este :rdhnjo o sea cuAl
es el mejor método y sus datos para purificar el cloruro de pota-

sio grado fertilizante,

El hecho de que las impurezas del cloruro de potasio grnd?
fertilizante no sean solubles en agua proporciona una gran venta-
ja en el proceso de su purificaciéba.

Bl andlisis a la flama establece da presencia de sodio de un
modo cualitativo, por tal motivo se hace una determinacién cuanti
tativa por flanmometria, ya que cl andlisis que especificn la Far-
macopea de los Estados Unidos Mexicanos para el sodio tanbién es
cualitativo,

Por otra parte sl analizar las grAficas obtenidas de la di-~
fraccién de ray.os X que se realiza de la muestra impura y d2 la
muestra purificada por cristelizacién se observa como se incremepn
ta la sefial para el cloro y cl potasio, con el hecho de quitar 1la
arcilla del cloruro de potasio grado fertilizante.

El cloruro de potasio obtenido de la cristalizaciédm cumple
con las especificaciones que estahlecs la Farmacopea de los Esta-
dos Unidos Hexicanos, por tal motive sélo qued; enpcontrar las con
diciones en las que el proceso proporciona los neiores resultados
para lo cual se anulizao, en primer lugar, los resultados ohtenf-
dos del (iseiio de experinentos,

De aquif sc 1le7a a las sigulentes conclusiones:
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Para la disolucién del cloruro de potasio impuro es necese-
rio reducir 1la concentracién y el tumaZo de particula, o la vez
que hay que incrementar la temperatura.

Mientras que péra la Eiltracién 1a concentraocidn es irtracepn
dente y s6lo hay que trabajar con un decremento en el tamafio ‘e
purticﬁla y un aunento en la tempefatura.

Este unélisis.éu cualitativo, por lo que, para saber en cuap
to consisten estos aumentos y decrecmentos sc aplica el método de
la Nuta Ascendente.

Para la disolucién se requiere de reducir la concentractén y
aumentar la temperatura permancciende constante el nimero de ma-~
1la ¢n su nivel superior.

Se encuentra que hay que hacer una recduccidn de un 10% en la
concentracién, mientras que se requiere de un incremento del 25%
para la temperatura.

Con respecto a la filtracién sélo hay que incrementar la tea
per;tura en un 25% permaneciendo conatantes la concentraciédn y el
nﬁmcr; de malla.

fon estos valores cncontrados se plantea un nucvo disciio de
experinentos en el que se catahlecen nucvas condiciones experimen
tales y se cilcula el rendiniento tedrico, el cual sc compara con
el rendimiento ohtenido en la exﬁerinentuci6n y se cncuentran las
condiciones en las cuasles sc ohticene el mAximo rendimiento real.

Estas condiciones son:

Para 1a disolecién: trabajar con cloruro de potasio grado
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fertilizante que pase por malla de! nimero %0, a una concentraclién
de 37% de cloruro de potasio inpuro en 2gua y a la temperatura de .
95°C.

Para la filtracién: el némero de malla permanece constante
en 80, la concentracién en 37% y la temperatura en 95°C igual que
en la disolucién.

Analizando todo lo anterior, se propone que el proceso a se:
guir en la purificacién del cloruro de potasio grado fertilizon-
te sea el sigulente:

Se tiene que hacer una molienda al cloruro de potasio grado
fertilizante, para que éste pase a trovés de una malla ‘el nlnero
30 y as{ ohtener un polvo fino, este polvo debe disolverse en wun
tanque & la temperatura de 95°C y a la concentracifn de 37% en a-
gua, de aquf{ se procede a la filtracién de la disolucién, manteni
endo la temperatura constante, el filtrado pase a un evaporador y
posteriormente a un cristalizador.

En este punto es aconsejable pasar el producto a una centri-
fuga para separar los cristales de las aguas madres, tas cuales
se almacenan en un tanque para ser recirculadas, micntras que los
cristules pasan a un horno de sccado y por dltimo a un molino pa-
ra homogenizar el tarafio de particula.

Este proceso se esquematizo en el diagramn No. 1.
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Fig. 1 PROCESO DE PURTFICACTON DEL CLORNRO DF POTASIO GRADO FERTTILTZANTE

]
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1 Molinos
2 Mesa vibratoria con tamiz
L 3 +D=a=a de disolucién
4 Filtro
Fvaporador
Cristalizador
Centr{fuga
Tanque de almacenamiento de aguas madres
Frtufa
RBombas
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CAPITULO VIT

coNcLUSTON



El cloruro de potasio ohbtenido de la cristalizacién, cunple
con 1as especificaciones que establece la Farmacopea de los Esta-
dos Unidos Mexicanoa,'pata el cloruro de potasio de uso farmacéu-

tico.

Del procesoc que se propone seguir, en la purificacién del
cloruro de potasio érudo fertilizante, se o%“tienen buenos rendi-
mientos, por lo que s6lo queda hacer el célculo del costo de ope-
rocién del proyecto, que se plantea cn vista de que se ha demos-

trado que el proceso es rentable.
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