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C ~ P I T U L O I 

I " T R o D u e e I o N 



El presente trabajo tiene como objetivo principal encontrar 

un proceso por el cual se pueda obtener cloruro d.e potasio de pu

reza no menor del 99.0% paro su uso en las tn•ustrias . alimento-

ria, formoc6utico, fotogr,fica tambi~n como reactivo analítico 

debido a que en la actualidad, el ~loruro de potasio que se util! 

za en estas industrias es de importaci6n. 

El cloruro de potasio grado fertilizante también se importa 

porque, desafortunadamente, M6xico no cuenta con fuentes natura

les abundantes de este mineral, atn embargo, se juatifica su im

portaci6n por su bajo precio y asl puede servir de materia priaa 

para otra• induatrias, una wez purificado. 

Actualmente, el valor internacional del clorUro de potasio 

grado fertilizante oocila en~re 110 y 115 Dlls., por tonelada por 

lo que •• eati•a que el co•to por tg., es de $300.00. En contra~ 

te, el precio de venta en el ••rcado local del cloruro de potasio 

gredo analitico, oocih entre $65,000.00 1 t7o,ooo.oo el ~g. 

ne ahi que se justifique el estudio de un proceso sencillo y 

coateable para su purificaci6a, 
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C A P 1 T U L O ti 

G E N E R A L I D A D B S 



El potnsio ea el n&ptimo elenento rn&s a1>undant-e en la corte

za terrestre, aproxirnatlnmente igual que el sodio·, los compuestos 

de potasio existen en todas partes del mundo. ~in cmbar30, de9-

de hace mucho el uao del potenio ha sido como fertili~ente, este 

uso afecta fuertemente ~11 costo. ne este modo, la cxplotaci6n c2 

mercial es rentable •olamente en limitada parte de la superficie 

tcrre1tre. 

A contin11~ci6n se listan los lugares donde existen los dep6-

aitos m6a importantes de minerales de potasio: 

u .t1 .s.s. 
Can ad' 

Ale•ania Occidental 

Alemania Oriental 

Israel y Jordania (Mar Muerto) 

Estados Unidos ~e Nor~eam~rica 

Francia 

Espa"a 

In3laterra 

Polonia 

V.l noventa por ci~nto rlcl potaaio se ohtiene de fuentes nn

turalea como cloruro de potasio, y es de e1te co~pueato del que 

casi to~os aua derivn~QS ae o~tir.ncn. 
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?nrte d~ lo producci6n co~crcinl del cloruro de potasio pro

viene de lagos salados, pero principalmente se obtiene de yaci

oientos de minerales sólidos. Existen abundantes ninerales de P.2. 

tasio, pero los mA~ importantes, por su conteni~o en cloruro de 

potasio, son: 

'lniERAL 

Sil vito 

Sihinito 

Corno.lita. 

COHPOSICIO'' 

KCl 

XCl•NoCl 

lCl ·:!gClz •6Hz0 

Estos minerales comunmente se encuentran en dep6aiLu~ snli

aos, en capas, les cuales· son presumiblemente de origen aarino. 

La extracción y explotaci6n industrial de las soles potási

cas ea muy diatinta en los lagos sala~os y en los iacimientos de 

sales a61idaa, 

La obtenci6n rentable de las sales potásicas de las salmue

ras requiere conocimieDto profundo de su compoaici6n 1 de los di.!!, 

gra~es de solubilidad. La recuperaci6n d2 subproductos valiosos 

mejora la economía de loa procosos. 

Por otra parte las reaervas aubterrAneas de salen pot4sicas 

aon diflcilen de encontrnr y su prospecci6n extae grandes aastos. 

La composici6n de los minerAles es muy variable y su elnbo

roci6n industrial •e basa ta11'1i.6n on el estudio r\~ loa diagrnrnas 

de 1olubili~ad correspondientes. 

in los lagos snlados, las salmueras m&a concentrados se en-
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cucntren en la porte más profun~a, por ello S9 extreen, con bom

bee, desde unos pocos raetros ~el fondo, y ac env!ñn n la instal~ 

ci6n industrial. 

La salmuera entrante se concentra en evapora~ores, nepáran

dose las aales a6dicas, principalmente cloruro de sodio, aprove

chando au escaso aumento de solu~ilidad en caliente. 

El liquido concentrado caliente, sale de los evaporadores 

con den•idad bien controlada, se clarifica J se enfría, por me-

dio de una rápida evaporaci6n final, al vacío. De esta formo 

cri•taliza el cloruro de potasio, que se centrifugo, se !ova y 

ae aeca. El producto es el cloruro de potasio, de calidnd fert.!_ 

lizante, que suele garantizarse al ~2.0Y. ~e i 2o. 

Las agues mndres de la cristalizeci6n rlel cloruro de pota

sio sirven para obtener eubpro~uctos, principalmente tctrahoreto 

s6dico decahidratado y ~romuroa. 

P.n el Mar Muerto y en el Scnrles La":c la evaporaci6n ac re!!, 

liza en arandes balsas, donde la salmuera circula por gravedad, 

aprovechándose el calor aoler y la atm6sfera seca. A medida que 

le salmuere avanza, por la serle de balsas, se separan difer~n

tes sales. Un conocimiento perfecto de loa diaaramas rte sol11'1i

lidad per•ite.conductr la criateltzaci6n do la manero m&s conve

niente, obteni,ndo•B el nayor rendimiento en cloruro de potasio 

y recuperAndose loa auhpro~uctos valiosos. 
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OSTENCION DE CLORURO DE POTASIO ' PA•TIR DR HINERALB9 

El proceso m&s extendido consiste en la disol11ci6n de los 

minerales, en caliente, y posterior cristallzoci6n del cloruro 

de potasio e¿ f rio; las condiciones operativas se basan en los 

datos de solubilidad del sistema. Lo utilizoci6n ~e altas temp~ 

roturas 4 el enfriamiento posterior exigen gran cantidad de com

bust i blc y refriceraci6n, o pesar de un cuirlodoeo sistemn de re

cuperación del calor. 

La extracci6n .del cloruro de potasio de la Silvinita se ba

sa en los diferencias de solubilidad del cloruro de sorlio y pot~ 

sio en fr!o y en caliente. La solubillrlqd rlel cloruro de sodio 

permanece casi constante con lo temperatura, mfentras que ln del 

cloruro de potasio aumenta más. 

El primer paso del proceso ea lo trituración del mineral, 

para facilitar la disoluci6n del cloruro de potasio. Luego, lo 

salmuera, saturada en fria, se calienta a lOOºC y de ella se ex-

trae el mineral. El cloruro de sodio queda en su mayor parte 

aln disolver y el cloruro de potasio se disuelve hasta aaturn

ci6n a lOOºC. La salmuera, entonces, se clarifica y 1e enfrla, 

aeparándose os{ loa cristalea de cloruro de potasio. La salmue

ra se utili~a para iniciar un nuevo proceso y cuando se satura 

en subproductos ftprovechahles (~6rox, bro~uros), se ~nvla a las 

instalaciones de recuperacl6n. 

Cuando aa heneficta la Carnalita hruta, que contiene adc~Aa 

SilYlnltR, se trata en un tanque, con un3 soluci6n caliento de 
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cloruros n6dico, pot6sico y magnésico. El cloruro de potasio y 

le Cornolita se disuelven, quedando reairluo de cloruro d~ sodio 

sin disolver. ~e enfrio el liquido, en cristali~ndores o vac!o, 

cristalizando cloruro de potasio. 

Un buen n6mero de industrias realiza la separaci6n del clor& 

ro de potasio por flotación. En este proceso, el mineral se tri~ 

tura, se mezcla con una solución aatura<la de cloruros de sodio y 

potasio y se trata con el agente tensoactivo adecuado. El renct! 

vo normalmente utilizado, para la flotación de la Silvinita, es 

una mezcla de acetatos de n-octndecilamine y hexadecilamino, uti-

lizAndose en la proporción del 0.1~. Estas aminas se adhieren 

sclectiva~cnte sobre la auperficie de loe cristales 1c cloruro ~e 

potasio. La •ezcla aalina se espuma con aire y los sólidos acti

vados se adhieren a las burbujas y se separan de la suspenci6n e~ 

mo una eapuma, la cual 110 extrae mocAnicamente. La espuua flotan. 

te se recupera, se filtra o se centri!uga, se lava con ague y se 

seca, obteni,ndose un producto con 97.0% de purezo en cloruro de 

potasio. 
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Condensndores barom6tricos 

e r istalizaflores 

De•ecador 
Bombas de chorro 

Tnnqueo de l!1!v!ac!6n. 
Sedtmentatf o"rea 
Calentador 
CentrUuaa• 
Tamiz 

Partículas ~e aayor tamftño 
Asuas madres, calientes 
•tez e la paatosa: so tmuera, NaCl, 

arcilla 
4 Agente f loculonte J H20 
5 Salmuera •aturada caliente 
6 Salmuera y cr!etalas de KCl 

'' 20 Para evaporact6n 
8 Asuas madres, frias 
9 A1aaa madre•, precalentedas 

10 Agua frh 
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DUIAIHCA DF.L POTA~to r.N P.L Sl'F.LO 

El potasio puede encontrarse en el suelo en formas f'cilmen

te solubles o en for'mas insolubles, ligarlo a los minerales prima

rios, feldespatos y micas principalmente, o parcialmente transfo~ 

modos. 

r.n el suelo, la concentraci6n r\e r+ es, generalmente, r1e 

unas pocas partes por mi116n. Los valores "'ª frecuentes son de 

2 a 10 partes por mill6n, aunque en ocasione• pueden encontrarse 

más de 100 partea p~r millón. 

Las relees toman el K+ del suelo, que lo ~ace llegar a ellas 

por capilaridad y por difusi6n, o bien lo extraen por contacto d! 

recto con lea partlculoa de arcilla. 

El potasio intercambiable se encuentra d6bilmentc ligado al 

complejo de cambio del suelo, pudiendo ser reemplazndo por otro• 

iones. Esto potasio ea f6cilmente utilizado por lae plantea y se 

consuoe durante el desarrollo de los cultivos. Existe un equlli-

brio entre el potasio disuelto y el fijado en les poaicionea «e 

intercambio que se desplaza, en un sentl~o o en otro, al variar 

la.concentraci6n del i6n en la aolucl6n salina. La respuesta, en 

este ca•o• es r6pi~a. 

El potasio de loa minerales, co•o fel~espatoa y •leas, cons-

tituye la mayor parte del total presente en loa suelos, formo pe~ 

te de su red crlatnltna interna y no interviene.en loa eq,ul\i.,.rl-

a• de interca•blo 16nlco. Por meteorlaact6n de dichos mlneralee 
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su potasio va pasando a formas soluhles. Esta meteorizaci6n sue

lo ser lenta y no aporta a los suelos suficiente Cantidad de pot~ 

sio pBra el desarrollo de los cultivos. Cuando el tarna~o ~e las 

particulas minerales es menor, la trasformaci6n es menos lento. 

Una parte del potasio del suelo, o del o~adl~o con los ferti 

li?.antes, se fija en huecoa de lea interláMina• de ta rc1 crista-

lina de los minerales arcillosos. Este potasio va liberAndose, 

lentamente, haci6ndose dlaponihle para las plantas. 

Algunea experiencias aon demostrativas ~e la eli~inac16n del 

potasio de loa eilicntos. 

tasio. Esta transformact6n puede realizarse cultivando trigo en 

un lecho de ~lotita, 
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EL POTASIO E• EL CUERPO q11•1A~'.O 

La funci6n normal ~el coroz6n depende del B~ecuado equili

brio entre l•s conceñtrnciones intra y extracelulares ~e diversos 

· elcctr6litoo. Muchos tipos de desequilibrio electrolítico produ

cen alteraciones funcionales ~el dtstenc cer~iovascular. 

La 4epleci6n cr6nica de pot&sio puerte protl11cir lesiones mio

c6rdica• dogenerativas, pero les efectos de tales lesiones sobre 

la funct6n cardiaca en el hombre no se conocen. La h i pocali emh 

au•entB y la hiperc~liemia deprime la fucr~a contr6ctil del core

%6n, pero esto• efectos no tienen una importancia cl!nica eviden

te. Los efecto• cl{nicos •'• i•portantes del equllihrio ~. pota

sio sobre el corae6n constaten en cambio• de la actividad eléctr! 

ca. 

El d6ficit de potaaio auele deherae a p6rdidaa exce•i•aa ée 

potasio por orina o las hoces. La callu.rests. ee prortuce en exce

so de eateroides •uprarrenales; en asoc1ac16n con diur,tico1, en 

la diuresis oem6tica, por ejemplo cetoncidosi• disb6tica, en la 

enfermedad renal tubular, en el aindrome ~e Fanconi y, rara vez, 

p!elonefritisi con la la1e•ti6n exceaiva ~e regalla; y con el t~~ 

tamiento con carbenicillna o alta• doais ~e penicilina. Las p6r

didaa gastrointeatinalea seneralmeate •e deben a diarrea, obuao -

cr6nico de laxantes o i•aeati6n de arcilla, w6nitoa (le p•rdi~a 

renal de pota•io con deoarrollo de alcoloal• na~a~6lica puede co.!l 

tribuir), aapiracl&n intestinal. 

- 14 -



El ad•noma velloso del colon es una caua~ rara.de p'r~ida de 

potasio por el tracto gastrointestinal. La transferencia de potA 

aio extracelular al interior de las c~lulae puede tamhi~n causar 

hipocaliemia, como en la glucog~nesia (ad•inistroci6n de insulina 

o paciente• con diabetes mellitus), per6lisis peri6dica faailiar 

alcaloaia aeuda. Otras causas comprenden el tnareso disminuido 

como en la inanici6n y ta falta de a~ministraci6n de potasio 

laa p•rdidad por el sudor, como en la cirroRia qu!stica. 

La hipocaliemia intenea puede producir ~ebilidarl muscular 

~ar lugar a pnr61lata 1 fallo respiratorio. La mala funci6n mus

cular puede orisinar hipovcntilaci6n rospiratoria, .!leoparaliti

co, hipotens16n, contraccionea •u•eularea 1 tetania. 19 nefropa

tla por potasio afecto el •econtamo ~e conccntraci6n, produciendo 

poliuria e hipostenurla con polidipsia secundaria. 

Puede producirse hipercaliemla cuando la aci1loai11 produce un 

de1pla&amiento do potasio deade laa cAlulas al liquido extrncelu

lar, o como consecuencia de un exceao de potasio. Como los riño

nea norrnolmente excretan les cargan de potanio rópirlamente, la 

aparict6n de hipercalle•ia generalmente e•t' aftoctarl~ ~ dlam1nu

c16n de la funci6n renal. El exceso de potasio ea particularmen

te com4n en loa eatado• oligúricos agu~os (eapecisJ.mente en la ta 
•uftci•ncia renal ag•1da), asocladoa a lesiones aravea por nplast~ 

Blento, quc~aduran, ~emQrraaia en loa tejidos blan1os o en el 

tracto aastrotntcsttnal, o insuficiencia suprarrenal. En lo ins~ 

ficlencta rnnal cr6nica, ls ~lpercalicmla es rora hasta que aohr.!!. 
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~lene uremia, a no ser que lns cargas ~e potaaio saan excesivas 

(por ejemplo, diet6ticas, sustitutivos de ln sal, ~emorrnr,ia gas

trointestinal, terap6utica ornl o parcnteral de potssio, o ~iµr&

ticoa que ahorran p~tnsio). tina ~xcepci6n es la producci6n de hl 

percaliemin en pacientes con enfermedn~:intersticial, hiporrenin~ 

mia e hipoaldostcroniamo, a peSOr de que los aclaramientos de 

croatinWia con frecuencia son mayores ~e 10 ml/rntn. Si se ingie

re suficiente cloruro ·de potasio por vio oral o se adMinistra rA

pidarnente por vla parenteral, el resultado puede ser una hipercn

lie~ia intensa, in~luso con una funci6n renal nornal. 

Aunquo ocasionalmente se produce parálisis flAcida, la hipeL 

calienta suele ser asintomAticn, hasta que sohrevienc toxicidad 

cardiaca, (10) 

Actualmente, el cloruro de potasio se conaume por el sector 

pú~lico en dos claves que son: 524 J 3~23. 

La clave 524, es cloruro de potasio en soluci6n inyectable y 

se presenta en caja con 50 ampolletas de 5 .O r!ll cada una; .el con

tenido de KCl por ampolleta ee de l,49 8• 

La clave 3623 son elcctrolitoa orales, que contienen en su 

f6r•ula 1,5 8 de XCl su preacntaci6n o• en aobres para diluir. 

C6lculo del KCl •~pleado en la clove 524: 

114,726 X 50 ~ 0.00149 • 8,547 lg. 

Donde 114,726 ••el n4mero de cajas,produ~idoo por loo dife

rentes proveedores. 
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Cálculo del ~Cl empleado en la clave 3623: 

8 1 405,403 X 0,0015 • 12,728 V.a. 

Donde 8'485,403 es el n6mero ~e piezas producidna por los 

difere~tea proveedores. 

Lo que da· un total de 21 toneladas de consumo del sector pú

blico, a eata cantidad debe agregarse el cloruro de potasio em

pleado para lo fabricaci6n de medicaMentos de wenta al sector pr1 

vado. 
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O A·~~ TUL O III 

M A T E ~ I A L E S f M E T O D O S 



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

ra el anális de cloruro de potasio. 

- Flam6metro: Fla~e Photo"ete• Corning 400. 

- Difractometro de ~ayos X Philips PElOS0/25. 

- Ralanze Analltica !lettler ttoffaan-Pinthcr & ftosworth, ~.A. 

- l!mtufa l!ioHa Modelo 11-S. 

- Asitador con plato de calentamiento Ooyma Modelo DUDLEX 1500. 

- Malla del tlo. 20 (abertura O.MO mm.) 

- Malla del No. 60 (abertura 0.250 ma.) 

- Halla del No. AO (abertura 0,177 m~.) 

~ ~aterlal de vidrio ~e uso com6n en el laboratorio de quimlce. 

- Cloruro de potaaio g~ado fertilizante. 

- Azul de bromotieol, Disoluci6n eten6lica al 0.1~. 

- Acido clorhídrico. Concentrado y diluci6n IJ.OlM. 

- Hidr6xido de sodio. Disoluci6n O.OlM. 

- Acido sulf6rico. Concentrado y diluciones 2.0M, 1.0'1 1 O.l~l. 

- Amoniaco. Disoluci6n al 10.0'l!. 

- Oxalato de amonio. Disolucl6n al 3.5~. 

- Fosfato monoAcido de sodio. Dtsolucl6n nl 12.0~. 

- Alaid6n. Diaoluci6n al o.si. 
- Nitrito de sodio. Dtsolucl6n al 10.0'l!. 

~ Clora•ln• T. Disoluc i6n "1 i.oi. 

- Clorofor•o. Disolvente 1lc extracci6n. 

- Ha¡enta. Disoluci6n al IJ.!'l!, 
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- Bromuro de potasio. Disoluci6n 0.001~. 

- Cloruro ~e bario. Disoluci6n al 12.0~. 

- Nitrato de plomo. Disoluci6n con 100.0 ug de plomo. 

- Acido nítrico. co'ncentrado diluci6n 2.ml. 

- Acido acético. Disoluciones el ~.O~ y l.OM. 

- Pi~r61i~o de amonio. Disoluci6~·~.o~. 

- Tiocia1ato de amonio. Diaolucionos al 30.0~ y O.IM. 

- Pcroxidisulfato de·amonio. Cristales. 

- Nitrato de plata.· Diaoluci6n O.ll1. 

- Nitrobenceno. De~tilado recientemente. 

- Cloruro ~e sodio. Disoluciones para la curva patr6n. 
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A continuaci6n se describen los m6todos analíticos que se ~~ 

ben seguir, segán la Farmacopea ~e los EstaAos U~idos ~exicanos, 

en el análisis de cloruro de potasio para uso farmac6ut~co: (5) 

PERDIDA AL SEC~DO. ~o más del 1.0% de su peso. Secar a lJO'C 

hasta peao constante. 

El procedimiento descrito a continuación se usa para determi 

nar en una sustancie, la cantidad de materia vo16til de cualquier 

naturaleza, que se elimina bajo condiciones especificadas. 

La prueha se efectua con uno o dos nra•os de la mue~tra de 

sustancia. 

Rn un pesnfiltroS de forma baja, preYia~ente tarado y desee~ 

do durante 30 minutos, bajo las mismas condiciones en <¡ue se efes_ 

tuar6 la determinaci6n, se coloca la muestra, se tapa y se pesa¡ 

ae agita ouavemente a uno y otro lodo, distrih11yendo el contcni~o 

tan uniformemente como sea posible hasta un espesor aproximado de 

5.0 mm. El peaafiltroa con la muestra de la sustancia, se coloca 

en la estufa u horno de desecaci6n, se quita el top6n y la mue~ 

tra se deseca a l30°C hasta peso constante. 

Al abrir el horno o ~stufa rte rlesececi6n se tapa inmediata-

mente el pesafiltros y se pasa a un desecador hasta que adquiera 

la temperatura ambiente, antes ~e ser pesndo. 

CLA~IDAO: Y COLOR DE LA <.OLllCIO~. !Jna solución al 10 .ri~. •/v dchc 

ser clara. 
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ACIDEZ O ALCALINIDAD, A 50,0 ml de un~ soluci6n al 10,0~ m/v, 

agresarle O.l ml de disoluci6n de azul de bromotimol. Ho se re

quieren más de 0.5 ni de disoluci6n O.OlM de Acido clor~ídrico o 

de disolución O.OlM• de hidr6xido de sodio para cnmhinr el color 

de la solución. 

BARIO. -A 5.0 ml de unn disoluci6n al 10.0~ m/v agregarle 5.0 Ml 

de agua J 1.0 ml de disolución !.OH de Acido sulf6rico. L~ solu

ción despu6a de quince minutos no es mAs opalescente que unn mez-

cla de 5.0 ml de le disolución al 10.0~ m/v y 6.0 ml de n~ua. 

CALCIO Y MAG~ESIO. A~ortansc 2.0 ml de soluci6n reactivo de amo

niaco diluido a 20.0 ml de· una disoluci6n de cloruro de potasio -

(1:100), dividase la mezcla en dos porciones; trAtcso una rle e

llas con solución reactivo rle oxalato de amonio y la otra porción 

con solución reactivo de fosfato monoácido de sodio. Despu~s de 

cinco minutos en ninguna de las porciones aparece turbidez. 

Soluct6n Reactivo ~e A•oníaco. Preparar por dilución ~e 400 ml 

de disolución al 28.0% de hidr6xido de amonio, con agua aforar 

a 1.0 litro, Esta d1soluc16n dobe contener entre 9.5~ y 10.5~ de 

amoniaco. 

Soluci6n r.eactivo de Oxalato de Amonio. Disolver 3.5 aramos de -

o•alato de amonio en SRUB deatilada y aforar a 100.0 ~l. 

Solucl6n ~eactivo de Fosfato Hono6cido de Sodio. Disolver 12.0 -

gramos de cristales de fosfato aonoAcido de sodio en aaua deatil~ 
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l\a y aforar a 100.0 r.11. 

IODllROS. Huoedecer 5.0 grar.tos r\c la muestra por la adlci6n gota 

a gota, de una solución recientemente preparada, mezclando 25 ml 

de dieoluci6n de almid6n libre de iodo, 2,0 mt de disoluci6n l.OH 

de &cido sulfúrico, 0.15 ~l de ~isoluci6n de nitrito rte sodio 

25,0 ml 4c agua destilada y examinar la mezcla a la luz del dia¡ 

en un lapso ~e cinco minutos no muestra ninguna trazn de color 

azul. 

BROMUROS. Disolver 0.8 gramos de la muestra en 10.0 ml ~e agun -

destilada, diluir l,Q mt con 9.0 ml de agua, añadir 0.25 ml de -

&cido sulf6rico O.IN y tres gotas de una disoluci6n al 1.0~ m/v -

de cloramtna T, mezclar y dejar que repose por dos min.utos. Ex-

traer con 5.0 ml de clorofor•o, transferir el extracto a un emhu~ 

do de separación de 10.0 ml, adicionar 3.0 ml de una dieoluci6n -

de magenta y ácido acético, agitar vigorosanentc, y ~ejar que se 

separen las f asea. El color de la cnpa clorof6rmlca no ea más i~ 

tenso que el que se produce tratando de igual manera una aezcla -

de 1.0 ml de disoluci6n O.OOIH de bromuro de potasio 

agua. 

9.0 ml de 

SODIO. A 0.5 ml de une disoluci6n al in.o~ m/v agregnr 4.5 ~l 

de agua y 5.0 ml rlc dieoluci6n de acetato de uranilo. La ~olu

ct6n peraanece clara por no menos de diez •inutos. 
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SULFA~Js. Esta prueha se basa en la reocci6n rte precipltoci6n en 

tre los sulfatos libres, presentes en una muestr~ ~~rlR, y una so

luci6n de cloruro de h9rio, produciendo un prccipttnrlo ~e color 

blanco de sulfato de bario, el cual se compare, en forme visual 

contra lo precipitnci6n producida por 11no canti~a~ conocida de 

sulfatos. 

5.C ml de una disoluci6n al 10~0~ m/v, i'iluída a 15.0 ml con 

agua destilada, cumple con el linite de sulfatos, es decir, no d~ 

be haber turbidez alguna. 

Soluci6n Reactivo de Cloruro de Rario. Oisolver 12.0 gramos de -

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

!IBTALES PESADOS, No m&s de 10.0 portes por mlll6n. Disolver 2.0 

graraos de cloruro de potasio en 20.0 ml de agua, agregar 2.0 ml 

de 6ci~o nc~tico al 5.0~ y completar con agua hnsta obtener 25.0 

ml. Utilizar una solución de rr.!crencia de plomo (1.0 ppm de Pb) 

para la preparaci6n de la soluci6n de referencia. 

Soluci6n de Referencia ~e Nitrato de Plomo. Disolver 159.9 mg de 

nitrato de plomo, en too.o ml de agua, a la que se le ha agregado 

1.0 ml de Actdo nltrico concentrado, en segui~a ~iluir con aguo 

hasta un litro. Almacenar ésta disoluci6n en recipientes ~e vi-

drio que no contengan sales soluhtes de ploao. 

diaoluci6n contiene 100.0 microgramos de plomo. 

Co~a ~l ~e ésta 

Soluci6n ~e referencia de Plomo. Dllu~r 10.0,ml ~e la solución 

concentrada de nitrato de ploao con ogus hast~ 100.0 nl. Cada ml 
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de rtisoluci6n patr6n, equivA.le 11! 10.f) micrograt'1oR dl? plomo. Cun.µ. 

do se conparan 0.1 ml ~e la solución ~e referenct~ de ~lo~o, con 

un gramo rle la sustancia por analizar, arnhas en el nismo volumen 

y se obtiene al final de la prue~a un oscurecimien~o igual, se -

concluye que la sustancia por analizar contiene unn parte de plo-

mo por millón de partes de la mis~a. 

Preparaci6n de Referencia. ~n en tu~o ~esaler de 50.0 ml, colo

car una alícuota de la solución de referencia de plomo, que con-

tenga 10.0 ppm. J diluir con agua a 25.0 ml. Ajustar el pit entre 

3.0 y 4.0 con las soluciones 1.0~ de &cido acético y/o 6.0~ de h! 

dr6xido de amonio usando papel indtcndor de pl'. Diluir con agua 

o 40.0 ml y mezclar. 

Prcporaci6n ~e lo Muestra. En un tubo de Ncssler rle 50.Q ~\, ~i-

solver 2.0 gramos ~e cloruro rle potasio en 20.0 ml de egua, nqre-

gar 2.0 ml de ácido ac~tico Bl ~.n, y comp~etar con ag11a ~nste o~ 

tener 25.0 ml Ajustar el pH antre 3.0 y 4.0 con las soluciones -

1.0H de &cido ac~ttco y/o 6.0~ de hidr6xido rlc amonio usnnrlo el -

papel indicador de pH de rango estrecho, diluir con agua a 40.0 -

ml y mezclar. 

Prepnraci6n del Control. En un tuho ~essler de ~0.0 ml, colocar 

25.0 al de una disoluci6n preparndn como se indica en ta prepara-

ci6n de la muestra y agregar 2.0 ml de la soluci6n de referencia 

tle plomo. Ajustar el pl! entre 3.0 y 4.0 con las sol11clones 1.n ~ 

de Aci~o ac6ttco y/o ~.OM rle hidr6xtrto tle a~onlo usando.papel in

dicador ~e pll. Diluir con e~ua e 40.0 ml J ~"~clar. 
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Proce~tmiento. A ende uno de los tubos que contienen la prep~ra-

ci6n del de referencia, preparaci6n de la m11estra preporaci6n 

del control, agregar 10.0 ml rle soluct6n renctivo rle sulfuro ~e 

hidrógeno; ~ezcln~, dejar reposAr rturante cinco ~inutos y hacer 

la comparación ohservan~o los tu~os <le arri~a ~ncia n~ajo so~re 

un fondo blando. El color 1e la' muestra es igual o menos oscuro 

que el de la solución de referencia de plomo y lo intensidad del 

color de la preparación control es igual o mayor que el color de 

la preparaci6n de referencia. 

Solución Reactivo de Sulfuro de llidr6geno. Burbujear sulfuro de 

hidr6geno en aguo fria. Almacenar en hotellns pequer\os, color R!!!, 

bar, completamente llen3s, en lugar oscuro y frio. 

!IIERR0, No •'• de 40.0 partes por ~ill6n. "ncer la prueba en 

2.5 ml de uno disoluci6n al !O.O~ ~/v dilu{dn • 10.0 mi con agua. 

Esta prueba eet4 dise".ada para riemostrar el contcnirto <le fierro 

tanto en su f or•a f 'rrica como f errosn y las cantidades encontra

das no deber&n exceder del límite. Se base en la reacción qu{Mi

ca colorida que ocurre entre el fierro contenido en la sustnncia 

que se anolizn y una eoluci6n de tioci~nato de emonio, hajo condl 

clones establecidas. La dcterMineción se realiza por comparación 

visual de la soluci6n de l• mucstr~ con 11no soluci6n control pre

parada a portir de una aoluci6n de referencia de fierro. 

~oluci6n Concentrada rle ~efcrencin de Fierro. , ntaolver R63.4 mg 

~~ sulfato f6rrico ~e anonio en agua dostilo~B: agregar 10,0 rnl 
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de soluci6n 2.0 ~ de 4ci~o sulfúrico y rliluir con agua a 100,0 ml 

tomnr una parte alícuota de 10.0 ml <le ~ata soluti6n, colocarla 

en un matraz volumétrico de 1.0 litro, agregar 10,0 ml ~e la soly 

ci6n 2.0N d~ ácido s11lf~rico 1 diluir ~on aqua hasta el nforo 

mezclar. Esta soluci6n contiene el equivalente a 0.01 ~g (10.0 -

microgramos) de fierro por ml. 

Sol11ci6n de Tiocianato de A~onio. Pesar JO.O gramos de tiocinnn~ 

to de amonio, pasarlos a un matraz volumétrico de 100.0 ml y afo-

rar con agua. 

Soluci6n Diluida de Referencia de Fierro. Pasar una parte nlicu~ 

tn de 1.0 ml de ln soluci6n dtt referencia ~~ fierro (10.0 micro

srnmos de fierro) a un tuho Nessler de 50.0 ml, diluir con ngun 

• 45.0 ml agregar 2.0 ml de ácido clorhlrlrico y mezclar. 

Solución de la Muestro. qacer lo prueha en 2.5 ml de una solu

ción al 10.0% m/v diluida a 10.0 ml con agua, en un tubo Messler 

y agregnr 2.0 el ~e Acido clorhídrico y rnezclor. 

Procedimiento. Agrc3ar a cada uno de los tubos de nuestra y de 

referencia 50.0 m3 ~e cristales de peroxi~isulfato de a~onio, 3.0 

~l 1e ~iaoluci6n de tiociBnato de amonio y mezclnr; el color des~ 

rrollado en la soluci6n de la "uestra no es más intenso que el ~~ 

parrollado en lo soluci6n de referencia. 

VALORACIQN, ntsolver t.O groao ~e cloruro de potasio en suficiea 

te agua destilada paro obtener un voluncn de 100.0 ml. To~or unn 

parte alícuota 1!e to.o nl y agrcaarlc 50.0 ml ~e anua, S.O ml ~e 
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0

r\isoluci6n :LO'' de áci~o nítrico, 25.0 nl r\e una 1Hsoluci6n O.l'i 

de nitrato de plata y 2.0 ~l de nitrohenceno, agitar titular 

con disoluci6n O.lM de tiocinnato r\e amonto en presencia ~e 2.0ml 

de una ~isoluci6n aÍ 10.Q~ m/v ~~ sulfato férrico Am6nico ~asta 

que lB soluci6n sea r\e color naranja. Ca~a ~l de disoluci6n O.lM 

de nitrato de plata equivale a 7 ;r-;;, miligramos -\e cloruro rte po

tasio. 
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ESPEC:TROSCOPIA Dll EllISI'l:I D~ FLAMA 

En la espectroscopio ~e emisi6n de f lnnn los &tonos y lns m~ 

l~culas son elevados a un estado electr6nico excitado por ~edio 

de colisiones t~rmicas con los componentes 1e loa BB&es quemados 

de la flama. .Al regresar a un estado eloctr6nico más hnjo los 

átomoa y lns no16cul3s excitadas emeten radiaciones caracteristi

cas de cn~a elemento. La emisión resultante posa a trav6s de un 

monocro•ador que aisla lu caracter!stica espectral rleseadn. En

tonces, el espectro es detectado en un (otodetector, cuya señal 

de salida se amplifica J se cide en un registrador. 

Este m6todo anal!tico requiere los siguientes cocponentes: 

regulador de presi6n, rot&metro para el combustible y loa gases 

oxidantes; sistema de quemador y ne~ulizador, sistena 6pttco y ds_ 

tector fotosensible, el aaplificador y el sistema de lecturas con 

sus respectivas fuentes de po~er. 

Para mantener un aobiente tArnico constante en la flamn, ce 

imperativo que las presiones de los gases y los flujos de los mi~ 

moa ae mantengan constantes mientras se usa el espectr6nctro de 

flarno. 

~1 componente mAs importante en cualquier espectr6metro de 

emisi6n de flama es el sistema del ne.,ulizador el qucr.i.a.1or. f.§. 

to sisteno tronsforma a la sustancio problema de la soluci6n en 

vapor at6nico y, en la emisibn excita a los 4to~os ncut~oe (o mo-

16culas) para que emitan su radiaci6n cnrncteriaticu. Alaunos ~e 
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los requisitos ~el sistema son: fncilidnd de lim~ieza, rcsioten-

cia a la corrosi6n facilidad de ajuste. 

Dc~ido a que la rcgi6n 6ptirnn de lo flo~n que se vayo o usor 

varia paro diferentes ele~cntos, es esencial que la altura ~el 

que•odor s:?o ajustable paro asegurar la mAximn señal ,,e cr.iisi6n. 

La funci6n del sistema 6ptic¿·· consiste en seleccionar una 

cierta linea en el espectro de emisi6n y aislarlo de las demás 1! 

neos. Los fotómetros de e•isi6n de flama econ6micoa eaplean fil

tros de interferencia paro aislar la radiacl6n caracterl•tica de 

un determinado elemento. Es posible lograr un mejor ai•lamiento 

de la energía espectral con un prisma o un monocromador de reji

lla, el cual toQbi~n produce una ~elección continun de longitudes 

de onda y una oportunidad pa'ra •edir la radioci6n de fondo adya

cente o una llnen analítica. 

El uso de una celda de capa barrera est& restringido a atst~ 

mas que eniten unn gran cnntidad de er.ergla ro~iante y a lnetru-

nentos con sistemas 6pt1cos que permiten la llegada al detector 

de una amplio banda de enerSie ra~iante. Estos inatruaento• aon 

por lo general fotómetros de flaco con filtros para mc¿ir sodio y 

potasio a trav~s de sus sefialea de emis16n. 

Para una alta aenaibilidnd y preciai6n, ca esencial contar 

con un fototubo multiplicador 1 au correspondiente auminiatro de 

oncrg{a, Se requieran fuentes de energ{R establos. (22) 
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FIGURA !lo. 1 

DIAGRAMA DE UN FLAHOHETRO 

A • Sistema 11ue1trcodor 1 sirve para introducir la mu~stra al que-

mador por medio ·de succión capilar. 

8 • Sistema nebuliz•dor, proviato de aisteMa de ajuste. 

C • Queaador de acero inosidable, ato•izaci6n de la muestra. 

D • Sistema para flufdo de los gases, oxidante y combustible. 

E • Fuente de pod~r. 

F • Fuente de luz, provista de siatc2a 1~ ajuste, constituida por 

la 1'11para específica. 

G • Corrector de fondo. 

H • Honocromador, 1elecciona la longitud de onda y el ancho de 

• Foto•ultiplicadoi, detecta la seaal producida por el elemento 

a determinar. 

J • Aaplificndor. 
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~IPRACCIOS ~E ~AYOS X 

En ¡'912 Von Loue y doe de sus eatu~iantca Friedrich y '.(_nip

ping realizaron un experimento con rayos 1. que abrió la puerta ol 

análisis estructurnl cristalo3r6fico. Dejaron pasar un royo ~e 

radiaciones X no homo~&neae a trov&a de un cristal de sulfnto de 

cobre pentahidrotado, y registraron por medio de una placa foto

grAfica, el rayo de radiaciones X difractadas. 

Los resultados indicaban que los royos X, que hehian sido 

descubiertos JOr ROntgen rnenos de dos decadas antes, tenían cara~ 

terlstlcas ondulatorias, longitud de onda: aproximartom~nte \.O 

Angstroa. Pueato que un crietal eatA conpuesto ~e una ordenaci6n 

regular de átomos con separaciones intcrat6micas en rango de Ang~ 

trama, fueron capacea de demostrar que la difracci6n patr6n obte

~ida en los placas fue ocasionada por el cristal en un efecto co

mo de una difracci6n ~ridimensional discordante hacia loa rayos X. 

Este descubrimiento le di6 la prlaacia a Dragg para ~acer 

uso de loa rayos X en el estudio de la estructura interna de cri~ 

to lea. El consider6 que los rayos X cr~n reflejnd~s de los pl~ 

nos de &toaos sin el cristal cnrejndO. Las reflexiones de uno f!. 

•ilia de ~lanoe particular ocurr!r&n unica~ente en un Angulo pnr

tlcular de incidencia y de reflexi6n. La condici6n esencial rara 

la raflexl6n ostA oequem~tlaad3 en la figura ,o. 3. En esta fig~ 

ra laa ' 1 cre9t~s'' ~e 1•00 on~as inci~cntos estarAn en fofc si lo 

porcl6n engrosada de la trayectoria de una onda e• un ~6ltlplo in 
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tcgrnl {n) de la longitud ~.e on~• {A). La condici6n para lo re

fl~~i6n esta dada por la ~ien conoci1a ecuación de ~ra3g: 

na - 2d sen. 

La ecuaci6n se natiSLJCC unicaoente cuando n ~ 1,2,3, ••• 

Si n no ~s un námero entero, las ondos intcrferir&n destr11c

tiva~cnte con cada una de lns otrOS ~ no ha~r& royo emergente. 

En ~ualquicr cristal ~Ry un número infinito de familias de 

planos que pueden ser construi~os. Estos planos son usualmente 

denotados por sus indices de Miller (hkl), que se muestran en~ 

lo. figura ~:o, 4. 

ecuaci6n de Bragg. 

~atas in~ices son intercoabiablcs con n de la 

Ya que el volar mAs alto del Angulo teta (e), que es teori-

cemente posible medir es gQª (el ra10 ieflejmdo retrocede a lo 

torso.de la trayectoria del royo incidente), el n6mero de planos, 

el m6s alto arreglo, que uno es capaz de orientar en una posición 

difractiva es licitado por la longitu~ de onda de la radiaci6n 

utilizada. 

Cuando lo rodiaci6n ea monocromática chocR con un cristal, 

una difracción patr6n ocurrir6 1 eatc patr6n puede ser registrado 

en placas foto3rAficaa. E·l Angulo en el cunl el rayo reflejado 

encuentra la pelicula ea coracterlatico del conjunto de planos 

que estan involucradoa en esta ~ifracci6n. 

Por orientoci6n del cristal en varias ~ireccionea, nuchoa de 

los planos obtendr6n '1na posici6n tal qu~ el 6nculo ~e rodiaci6n 

inci1antc ser6 tsu•l al Angulo de difroccl6n. 
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FIGl!U ~o. 2 

DIAGRAMA DEL EXPERIMENTO DE LAUE 

A • Tubo de rayos X 

B • A~ertura. d~ las places de plomo 

e • Crhtal 

D • Placa fotogrAf lca 

FIGURA No. 3 

CONDICIOP OE ftRAGG PARA LA P.P.FLJXIOM 
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Para un crtstal solo, los r~yos X difracta~os ~onsisten rle -

unas pocas lfneaa, con pol•o, dehi~o a la distrituci6n al azar 

de cristales, la difracci6n patr6n consiste de una serie de co

no• conc6ntricoa con un v6rtice común en la ~ueatra. 

Loa 6to•os en un criatal poseen el poder de difracción del -

haz de rayo1 X. Cada sustancia dispersa el haz en una difracción 

patr6n particular, produciendo una "huella digital'' para cada 

crlatal atómico o aol6cul•. 

Aal una mueatra de polvo daaconocida puede ser identificada 

de cualquier otra ai se coapara su difracci6n patr6n con aquellas 

auatanciaa que son conocl~Rs o sus valorea de son calculados 

del diagraaa de difracci6n y aon coaparadoa con los Yalorea de 

de coapue1tos conocidos. Para materteles de referencia los tres 

ref lestones mAs intensas son enliatattaa en la esquina superior iA 

quierdn de cada terjeta patr6n. Laa tarjetas aon deepu~R arrcslA 

das en orden decreciente de loa valores de d ~e la• reflexiones -

a6a laten••• para facilitar 1• localizacl6n y comparnci6n de las 

deaconocld••· (18) 

FIGURA No. 4 

- ,35 -

• a/Ol 

~ • b/02 

• e/03 



C P I T U L O IV 

P A R T ! E X P E R I ~ E M T A L 



En ~ste capítulo se describen los an,lis efec~uados al clor~ 

ro de potasio cra1o fertilizante, el ~roveerlor de" este fertilizB~ 

te es FETITI'IP.X, 

Se tiene cloruro rle potasio grado fertilizante, se procc~c a 

efectuar un an!lisis fisicoqu!mico para determinar el tipo ~e i~

purezas presentes. 

Primeramente se rletermina su solubilida~ en agua, se ohserva 

que contiene impurezas insolubles, por lo cual se procerle a sepa

rarlas por reerlio de filtraci6n, mediante el empleo de papel fil

tro ~e poro muy fino. 

Comprobarla la aoluhilidarl en egua, r una wez que se ~a sepa

rado cierta impureza insolu~le, el filtrn~o se evapora hasta se

quedad, 

Posteriormente, se realiza un an&lisis cualitativo a la f lR

ma, de la stnutonte manera, ae introduce un alambre de platino, -

perfec~amente linpio, en &cido clorhirlrico concentrado luego en 

la muestra que se va a analizar, se coloca el alam~re en la base 

de la llaaa no luminosa de Runsen J s~ observa la coloract6n que 

adquiere 6ato. 

A continuaci6n, la -nuestra se sometn a un anli. lisis rfe cHfrr.E_ 

ct6n de rayos 1, lo que lleva Al planteamiento y postertor so~ui

miento rlel procedi•tento: 

~e peaa cutdadoaa~entc en una ~alanza nnalf tica una muestra 

~e 1.0 a •• 1iauelve en aiun desttlftda, 9~ ftltrn en ,apol fil--
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tro ~e peso ~onocir1o, el papel filtro con el resi~uo se seca n 

lOOºC y se vuelve a pesar, la ~isoluci6n se evapora ~nsta cristn

li7.,ci6n. 

Se repite l~ ~peraci6n anterior ~asta ohte~cr resultados rc

produci'1les.· 

El producto ~e la cristaliz'e·C:16n se analiza por merlio ite di

fracci&n de rayos X. 

Se determina el por ciento ~e la i~pureza insoluhl~. 

Se procede a efectuar los an6lisis que eepecifica la Farmac2 

pea de los Estado~ ''nidos ~exicanos al clor11ro de potasio ohteni

do de ln cristalizaci6n. 

El procedimiento 1• njusta al rlescrito en el capitulo de Ma

teriales y ~h~todos, unicamente q11e lR determinación de sodio se 

hace tamhi'n por flamometr!e, pera lo cual se preparan disolucio

nes eat•ndar de cloruro de sodio para el trazo de la curva pa

tr6n. Por otra pnrte, se prepare una disolución de cloruro de P.2. 

tasio de la muestra purificada, que contiene 100 ppo de potasio J 

se observa la lectura de la 1ntensida~ emitida por el sodio cont~ 

nido en la mue•tra. 

Se procede a ~acer un escnleMicnto con muestras de 5.0 g 

SO.O g, siguiendo la sizuiente metodología hasta loqrar reprod~ 

cibilirtad en el procedimiento, 

En un mortero S'! tritura el cloruro do potasio grado fertil!. 

zante, para homoaenizar el tamafto de par,t!cula, la 11uestra tritu-

1·a~a se paaa a trav~a de un taMiz, ~e aqu! se to~a 11na porción J 
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se pesan S.O ~. se disuelve en agua rlestilnde, se filtra y se ev~ 

por a a sequedad. 

Se recupera el producto ~e la cristalización y se determi

n~ el rendimiento. 

Se observa que la clisoluci6n del cloruro de potasio impuro 

es en1ot~rmtca, por lo cual se rlecide trabajar con incrementos de 

temperatura. 

Para optimizar el procesa se ~ace un ~ise~o de experimentos 

en el que se definen tres variables independientes, que son: 

La concentroci6n, que se fija en 401 y 501 en peso del clor~ 

ro de potasio impuro en agua. 

El número de malla, que se fija en 20, ~O 1 80 que correapo~ 

den a una clasificaci6n de polvo grueso, sc~igrueso y fino respe~ 

tivamcnte. 

y la temperatura que se fija en sonc y qonc y que se mantie

ne constante durante la disolución y la filtrnci6n. 

P.l diseño de experinentos, uno vez estahlccirler. las varia

bles antes mencionadas, ~a como res~ltodo un total de 12 condici2 

nes experiDontales en la priDera faso del proceso, que es la dis,2_ 

luci6n del cloruro de potasio thpuro. 

Por lo tanto, tambi~n ~s un total de 12 con~iciones experi

mentales en la segunda fase, la filtración. 

En ambos casos se trabujn con los rcn~i~ientos o~tcnidos. 

Se establece la relaci6n que existe entre laa variahl~s por 

modio de una ecunci6n de recrcst6n lineal. 
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Se analiz3n los resulta¿os obtenidos y se optini=n el rroce

so por medio ~el m~todo rle la Rutn Ascenrlcnte, el cual proporcio-

na nuevas condiciones exp~rirnentales, las cuales se llevan a cabo 

para obtener los ~ej~res resultados posi~les. 
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C A P I T tt L O V 

R E S U L T A D O S 



~l. clorur? de potasio grado fertili~antg es soluble en ague 

con un decremento de temperntura, contiene impu~ezas lnsolublcs 

que resultan ser arcilla. 

F.l anAlisis a la flama confirma la presencia del potasio, ya 

que la coloraCi6n de la flama es ~e color violeta con indicios de 

sodio por la leve coloroci6n 3ner~~1ada que se obscrv3. 

En ~l espectro obteni~o del enAlisis por dif racci6n de rayos 

X <le la muestra de cloruro de potasio grado fertilizante aparecen 

el cloro y el potasio, aunque éste último no en un cien por cien

to. GrUico 'lo. 1. 

Despu6s de haber quitado la~ impurezas insolubles que conti~ 

ne el cloruro de potasio ~rndo f~rtiliznnte aparecen incrernonta

dos las scqalcs para el cldro y el potssio, en el cRpectro de di

frncci6n de rayos J de la muestra crietali2nda. Gr&ficn No. 2. 

Se obtiene un prome~io de 4.0l de irnpure~aa insolubles pare 

las muestras. 

Al efectuar loa an&liais que cspeciflc3 la Farmacopea do loa 

Estados Unidos Mexlc~nos al cloruro de potasio obtenido de la 

cristalización, ae obtienen loa siguientes resultados: 

?RU!llA 

Acidez o alcalinidad 

Bario 

Cale to 

Ioduroa 

oognesio 

RESllLTADOS PROHRD!O 

p'! • 

Pasa la pruebn. 1\uscnte. 

Pa•• la prucb~. 5,0 ppD. 

Pasa lo prueba. Auaente. 
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Dror.iuros Pasa la prueba. Ausente. 

Sodio* Puaa. la pruebn. 4 .O pºprn. 

Sulfatos Pasa lo pruebo. Ausente. 

Metales pesados Psso lo prueba. !.O ppm. 

Hierro Pasa la prueba. 1.0 ppm. 

*Dcterminaci6n de sodio por flanometr{a. Gráfica No. 3. 

La valoraci6n del cloruro de potasio obtenido de la cr.istal! 

zaci6n, en to~oa los casos, dio un promedio 1!e 99.4X como KCl. 

El rendiniento obtenido para las •uestr~s de 5.0 g da un pr2 

me~io de 95.si, en muestra rocupernda, Mientras qu~ ~ora los 

muestras de SO.O B se obtiene un promedio de 97.21. 

Se proporcionan los resultados obtenidos de la disolución e~ 

prcsndos en t~rminos rle rendimiento. 

COEFICIENTES DF. LAS VAP.IADLES: 

co~c HALL.'. TE?I" 
EXPERP'E:lTO 40 20 50 
EXPEP.IMENTO 40 60 50 
l!XPERIHEllTO 40 80 50 
EXPF.RI:!ENTO 4 50 20 50 
EXPERl'IEno 5 50 !10 50 
EXPER!'IENTO ~ 50 80 50 
EXPZ~I~F.NTO 7 40 20 RO 
EXPERHJENTO 8 40 60 80 
EXPERUIF.NTO 9 40 80 80 
ET.PF.RI\lil!ITO !O 50 20 !JO 
EXPE~IllENTO 11 lO 60 80 
EXPEUMF.t!"l'!J 12 o RO ne 
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e (•~/ml) 

DETER!II'l.ICIO!' ni; SOOIO roR FLAMO'IE'l'QIA 

GrUico l•o. 3 

Aparato: Fl~me P~otometer Corning 400 

25 50 
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V~RIA~L~ DEPEl:OIEllTE (Y): 

EYPER r:1ei;To l 
EXPERIHP.NTO 2 
EXPERr•r,~¡ro 3 
EXPERillENTO 4 
3XPER111R!ITO 5 
llXPERIMEt"M 11 
EXPERIME~TO 7 
EXPERrlENTO n 
EXPF.P.1!1E11TO 9 
EXPE~I~:ENTO 10 
EXPSR!l1ENTO 11 
EXl'ERT!IK'ITO 12 

RE!!Dl~IIEtlTO 
40 
80 
so 
20 
50 
60 
80 
90 
90 
M 
85 
85 

RESULTADOS 

TERMINO TNDE?ENU!E!ITE: 

CONC 
MALLA 
TEHP 

Estos datos indican que: 

55.1190530467186R 

-1.50000000000002 
0.5133~27f,76142fi 
0.83333333333335 

Ea neeeaario tiiaminuir la concentraci6n., ns! como también es 

necesario aumentar la temperatura y el n6mero de malla. 

Y • 55.1991 + -1.5000 XI + 0.5134 X2 + 0.3333 X3 

• AHALISIS DE VAP.IA•!;:A 

FUE:ITE SUMA DE CtlA O~ .\DOS 

DATOS EXPCRIMENTALES 5,241.6fi70 

ECl!l.CION DE !lEGP.ESION 4,StR.OO'>O 

RESIDUAL 723. '>fiO~ 

COEFICir.!'T~ nr. CO'.\RELACION • nr,. l 940~000 

"lllDIA Ell Y • f,9.1M7 
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Resultoctos de 1;1 segunr\11 

CO'lFICI'l'ITCS DE LAS VAP.IA1LES: 

co1:c 
r.XPEP.Il1ENTO 1 40 
EXPERIME!ITO 2 40 
EXPERIMEno 3 40 
EXPERnmno 4 5~ 
E'tPERI:tE:;TO 5 50 
EXPERI!IENTO 6 50 
EXPERI!IE:ITO 7 40 
EXPERD!.E~TO a 40 
r.vo3n l 'IEtlTO 9 40 
E::PEU:·IENTO 10 50 
EXPERI"EtlTO 11 50 
EXPERntENTO 12 50 

•ARIABLE ílEPENDIEN~E (Y): 

EXPERIMENTO 
EXPE~I'IE11TO 

EXPE"IHENTO 3 
EXPE11'1ENTO 4 
EXPEUHENTO 5 
EXPE~Il!E'lTO 6 
EXPERIMENTO 7 
EXPERI!IENTO 8 
EXPEH'!ENTO 9 
EXPERHl!':llTO 10 
EXPERHIENTO 11 
EXPERV!EllTO 12 

RENnmIE"TO 
50 
50 
'50 
50 
60 
60 
70 
90 
90 
70 
90 
90 

fase: le fl ltraci6n. 

l 1ALLA TE'IP 
20 50 
50 50 
90 50 
20 50 
r,o 50 
·0·0 50 
~..., 80 
~~ P.IJ 
80 ~o 
20 P,O 
liO 80 
80 RO 

V. S U L T A D O S 

TERMINO INDEPENDIE!IT!l: 

CONC 
HALLA 
TEMP 

F.stos ~otos indican que: 

-2.0~3489231663596 

-1.7753568340025D-15 
0.2678570961465722 
0.88888888888888 

P.s necesario ~isminuir la concentr3ci6n y aumentar la tenpe-

return y el n~mero de ~alla, aunqu~ el incremento a 6ste 6ltino 

ea manos iaportante. 
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Y • -2.0635 + -o.~~00 Xl + 0.2~79 X2 + 0.88~9 X3 

DATOS EXPERIMENTALES 2,800.0000 

ECUACrm: DE REGRESION 2,%9.0470 

RESIDUAL 130.9523 

COEFICIENTE DE CO'lqELACIO'l • 95.32312'100 

UEDIA EN Y • 70,0000 

~,\ 17. CUAORAD.\ 

52.9150 

51. 6'i28 

11.4434 

Posteriormente se procede a optimizar las condiciones en los 

cuales se puede obtener el m&ximo <le productQ con un rninimo de 

gasto energético. Para lo cual, se utiliza el m~todo de la P.utq 

Ascendente el cual proporciona nuevas ~~ndiciones experimentQles 

en los qUc se obtiene el renñimicnto óptimo. 

Paro ello se analizan los resulto~os ohte~idos d~l ~isefto de 

experimentos, obteniéndose las nuevan conrlicioncs da trabajo. 

Para lo fase de lo disolución: 

COHCENTRACION No. DE )IALLA 

- 40 -

'!'EMPERATllRA 

c1 • 50°C 

c2 • eo•c 



co::CENTRACTO~ 

x
1 

• s1.o 
;;2. 72.5 

j\2 - ¡¡l • -14.5 

No, DE "ALLA 

~l • 78.75 

92 • 78,75 

n2 - 11¡ • o 

TE:lrEUTURA 

1\ • 70.0 

c2 • 81.s 
c2 - c1 • 11. s 

Es necesario reducir la variable A 

No es trascendente el efecto de la varinble n 

Es necesario aumentar la varialJle C 

Para la segunde fase, que es la filtraci6n: 

CO~CF.~TRACIO~ 

X¡ • 75.0 

A2 • 75,0 

1.2 - li¡ • o No es trascendente el efecto do ln vnria~le A 

No, nll MALLA 

1\. 75.0 

n2 • 75.0 

112 - ~ . o 1 No es trascendente el efecto de la variable R 
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TRl•PP.RA 1'11RA 

e1 • 60.0 

º2 • 90.0 

02 - el • JO F.s necesario aumentar la vnriabl~ C 

CALCULO PEL SIG!ITEl?TE DISEqO E~PERHIF.~TAL PARA LA llISIJLllCIOt! 

A: necremcnto rte la concentraci6n en un 10~ aproxima~nmcnte. 

50 2 40 X-~~:~• -4.11• 

n: Constante en su nivel superior. 

C: Incremento de lo te1Uperatura. 

nn ;: 50 • 15 

EXP.ERillENTO 13 

EXPERIMENTO l't 

EXPERI'lE~TO 15 

EXPERil!ENTO 16 

CONC 

45 

40 

37 

33 

MALLA 

RO 

80 

80 

80 

TEMP 

65 

80 

95 

l l'l 

CAl,Cl'LO ílllL RENPIMIF.".1'0 TEOPICO 

PARA A: -14.5 X i~:6~ • 6.0 

PAR,\ ~: Eg CO~ST.\N't'F. 

ºAP.A C: 17.5 X~• 8.75 

I~CREtl'l'l't'O ESPERAPO: '>.O+ 9.75 • ¡1,.75 
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EXPERUIE!l~O 

13 

14 

15 

16 

RE!l~TEO 

78.75 

93.50 

lOC.25 

123 .oo 

P.E~D~EAL 

so.o 

90.0 

98.0 

99.0 

CALCDLO DEL SIGUIE~TE PlSE~O·EXPERl~F.NTAL PA~A LA r.tLTP.ACION 

A: Puesto que la filtraci6n es el poso Si3uiente a la disoluci6n 

en el proceso y la concentraci6n óptima encontrada para la di 

aoluci6n es 371, este será la concentraci6n durante la filtr~ 

ci6n. 

B: Constante en su nivel superior. 

C: Incremento ~e la te~peratura. 

80 i 50 • 15 

EXPERIMENTO 13 

EXPERillENTO 14 

EXPERIMENTO 15 

EXPERillENTO 16 

CO!IC 

37 

37 

37 

37 

'!ALI.A 

80 

80 

80 

80 

TEMP 

65 

~10 

95 

110 

CALCl'l,0 nEL ~B~DI:IIE~TO TEO~Tr.O 

PARA A: ES CO~STANTE 
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PA~.\ R: 

PARA C: 

ES COllSTA!·!TE 

30 X ~ • IS 

HCRE~!ENTO ESPERADO: 15 

EXPERrnsno Pl!ND'!'EO 

13 713.75 

14 93.75 

15 108. 75 

16 123.75 

. - 53 -

RE~P)qEAL 

so.o 
90 

98.0 

99.0 



C A P I T 11 L O VI 

n I s e " R I o N 



En aste capitulo ae presentan lns ~ases para ~ie~ar a la co~ 

clusi6n que emonn del objetivo central de este tr¿bajo o sen c11~l 

es el mejor m~toio y sus dotas parn purificnr el cloruro de pota

sio 3redo fertilizante. 

El hecho de que las i~purezos del cloruro ~e potosio grn1~ 

fertilizante no sean solubles en agua proporciona una gran vento-

ja en el proceso de su purificoci6n. 

El análisis a la flama establece la presencia de sodio de un 

mo1!0 cunlitativo, por tal motivo se hace uno dctcrrninoci6n cuant1 

tativa por flanometrio, yn que el análiaia que especifica ln Far

macopea de los Estados Unidos Mexicanos para el so~io to~bián es 

cualitativo. 

Por otra parte el analiza~ las gr~ficas obtenidas de la di-

fracci6n de rayos X que se realiza de la muestro impurn ~· la 

muestra puriflcada por cristelizaci6n se observa como se incremcn 

ta la eefial para el cloro y el potasio, con el ~echo de quitar la 

arcilla del cloruro de potasio grado fertilizante. 

El cloruro de potasio obtenido de ln cristaliznci6n cumple 

con las especificaciones que estR~lecn la Fornacopea ~e los Est~-

dos Unidos Mexicanos, por tnl motivo s6lo queda encontrar l3s con 

diciones en las que el proceso proporciona tos nejores resulta1los 

para lo cual se nnuliza, en prtmer lugar, los r~Rultados o~teni

doo del ~isefio de experi~~ntos. 

Ve aq~i se llc~a a las sisulcntes conclunionos: 
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Para la disoluci6n del cloruro ~e potasio impuro es neccoe

rio reducir la concentraci6n y el :uma~o de part{cula, n la vez 

que hay que increment3r la tempcr~turn. 

Hientras que p~.ra ln filtrnci6n ln concentrocl6n e::; ir':race.n. 

dente y s61o hoy que trah~jor con un rl~cremento en el tarnnfto ie 

partícula y un aumento en la tcm!ic·ratura. 

Est~ análisis en c~nlitotivo, por lo que, paro ~abcr en cttn.n. 

to co~nlsten estos aumentos y decrementos se npltc11 el m~todo de 

ln ~?uta Ascendente. 

Para la rlisolu~t6n se requiere rlc reducir la concentroct6n y 

aumentar la t~mperatura permaneciendo constante el número de ~a-

lla en su nivel superior. 

Sa encuentro que hny que hnccr una rcducci6n de un 10% en ln 

concentraci6n, mientras que se rcquicrri de un incrc~ento ~el 25% 

para la temperatur3. 

Con respecto a la filtraci6n s6lo hay que increaontar 13 te~ 

peratura en un 25~ peroanecicndo constantes lB concentraci6n y el 

nijmcro de molla. 

Gon cston vnloren encontrados se plantea un nuevo ~iscRo de 

c~peri~ontos an el que se catnhlecen nuevas condiciones experimcn 

toles y se c&lcula el rendioiento te6rico, el cual se compara con 

el rendimiento obtenido en la exPcrinc~taci6n y se encuentran las 

condiciones en lns cuales se o~ticnn el mAximo rcnrliMiento resl. 

Estas con~i¿ionca son: 

Pura la disol~ci6n: t~abajar con cloruro de potnaio nrndo 

- .~~ -



fertilizante que pose por rnalln del número qo, a una concentrnc16n 

de 37X de cloruro de potasio inpuro en egua y o l~ tcmperoturn de 

95ºC. 

Pera le filtreci6n: el n6mcro de malla permanece constante 

en 80 1 la conccntraci6n en 37~ y lo tenpcroturo en 95ºC igual que 

en la disoluci6n. 

~nnlizando todo lo anterior, se propone que el proceso a sc

suir en la purtficnci6n del cloruro de pot~sio grado ferttliza11-

te sea el siguiente: 

Se tiene que hacer una molienda al cloruro de potasio grado 

fertili7.onte, para que 6ste pose a trov~s de una ~alla ·lel núncro 

90 y ns! obtener un polvo fino, este polvo dc~c disolv~rsc en un 

tanque a la tempcrnturn de 95ºC 1 o ln concentreci6n de 371 en a

gua, de oqu! se procede a la filtraci6n de la disoluci6n, ~anteni 

endo lo temperatura constante, el filtrado paaa n un evoporarlor y 

posteriormente a un cristalizorlor. 

En este punto es aconsejable pnsor el producto a una centri

fuga para separar loa cristales de las aguas madres, las cuales 

se almacenan en un tanque para ser recirculodns, mientras q~c 109 

cristales pasan n un horno de gccado y por últt~o a un Mollno pa

ro homo~enizar el ta~n~o de part!cuJ.n. 

Este proceso se ea.quemntizo en el ~iagroml'l ~:o. 1. 
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C A P I T U L O VII 

e o N e L u s t o u 



El clorur_o de potasio ohtenido de lR crtstallznci6n, cunple 

con lns especificaciones que establece la Farmncopea rlc los Esta

dos 1Tnir\on !'texicanos, para el cloruro de potasio de uso ínrl'lac~u

tico. 

Del proceso que se propone segUir, en la purificnci6n dol 

cloruro ~e potasio grado fertiliznnte, se o~tiencn buenos rendi

mientos, por lo que sólo queda hacer el cálculo ~et costo de ope

rnci6n del proyecto, que se plantea en vista ~e que se ha c\emos

trado que el proccaq es renta~lc. 
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