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Prefacio

La Oficina Nacional de Normalizacién (NC) es el Organismo Nacional de Normalizacién de
la Republica de Cuba y representa al pais ante las organizaciones internacionales y
regionales de normalizacion.

La elaboracion de las Normas Cubanas y otros documentos normativos relacionados se
realiza generalmente a través de los Comités Técnicos de Normalizacion. Su aprobacion
es competencia de la Oficina Nacional de Normalizacion y se basa en las evidencias del
consenso.

Esta Norma Cubana:

e Ha sido elaborada por el Comité Técnico de Normalizacion NC/CTN 101 de Mineria y
Minerales, integrado por representantes de las siguientes entidades:

Ministerio de la Industria Basica Union Geominera (Oficina Central)
Ministerio de Educacién Superior Empresa Salinera Guantanamo
Ministerio de la Construccion Empresa Salinera Tunas

Ministerio de la Industria Alimentaria Empresa Salinera Joa

Ministerio del Comercio Exterior Empresa Salinera El Real

Ministerio del Comercio Interior Centro de Investigaciones para la Industria
Union del Niquel Minero-Metalurgica

Empresa Nacional de Construccion vy Oficina Nacional de Recursos Minerales
Disefio Industrial (ENCODI) (ONRM) Ministerio de Ciencia, Tecnologia y
Oficina Nacional de Normalizacién Medio Ambiente

e Es una adopcion idéntica por el método de traduccion de la Norma Internacional ISO 2480:1973
Sodium chloride for industrial use — Determination of sulphate content— Barium sulphate
gravimetric me hod.

e Sustituye a la NC-ISO 2480:2003 Cloruro de sodio para uso industrial- Determinaciéon del
contenido de sulfato- Método gravimétrico del sulfato de bario
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CLORURO DE SODIO PARA USO INDISTRIAL — DETERMINACION DEL CONTENIDO DE
SULFATO — METODO GRAVIMETRICO DEL SULFATO DE BARIO

1 Objeto

Esta Norma Cubana especifica un método gravimétrico para la determinacién del contenido de
sulfato soluble en agua en cloruro de sodio para uso industrial.

2 Campo de aplicacion

2.1 Casos Generales

Este método es aplicable para la determinaciéon de sulfato soluble en agua, en cloruro de sodio
para uso industrial.

2.2 Casos Especiales
Determinacion de sulfato en solucién preparada en medio acido.

NOTA Cualesquiera sean las condiciones adoptadas, todas las determinaciones pueden hacerse en el mismo
medio, excepto la determinacion de cloruro que se realiza siempre en medio acuoso.

3 Referencias Normativas

NC-ISO 2479:2012 Cloruro de sodio para uso industrial. Determinacién de materia insoluble en
agua o acido y preparacion de solucién para otras determinaciones.

4 Principio
Disolucion de la muestra a analizar y separacion del residuo insoluble.

Precipitacion del ion sulfato como sulfato de bario en un medio acido en ebullicién. Filtracion,
lavado e ignicion del precipitado. Pesado del sulfato de bario.

5 Reactivos

Debe usarse agua destilada o de pureza equivalente.

5.1 Acido hidroclorhidrico: aproximadamente 6 N.

Diluya 50 mL de acido clorhidrico p 1,19 g/mL (aproximadamente 38% m/m é 12 N) a 100 mL
5.2 Acido sulfarico: p 1,84 g/mL (solucion aproximada 96% m/m é aproximadamente 36 N).
5.3 Cloruro de bario: aproximadamente 1 N.

Disuelva 122 g de cloruro de bario dihidratado en agua en un volumétrico de 1000 mL. Enrase y
homogenice.
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5.4 Nitrato de plata: 5 g/L medio nitrico

Disuelva 0,5 g de Ag NO3 en un poco de agua, afada 10 mL de HNO; p = 1,40 g/mL y diluya a
100 mL de HNO; y diluya a 100 mL.

5.5 Acido Nitrico: p 1,4 g/mL (solucion aproximada 68% (m/m) 6 aproximadamente 14 N).
6 Equipamiento

Equipamiento ordinario de laboratorio

6.1 Estufa eléctrica: con capacidad de control de temperatura a 800 + 25 °C.

6.2 Desecadora: que contenga sirice gel, pentoxido de fésforo o piedra pomez humedecida con
acido sulfurico.

6.3 Crisoles de platino o porcelana: de diametro aproximado 30 mm y 30 mm de profundidad.

7 Procedimiento

7.1 Muestra

Tome 100,0 mL de la solucién A’ de contenido 100 g de la muestra original por 1000 mL.
7.2 Determinacion

Coloque la muestra a analizar (7.1) en un vaso de precipitado de 250 mL.

ARada 2,0 mL de acido hidroclorhidrico (5.1), caliente a ebullicién con agitacion constante y afiada
gota a gota 10 mL de la solucion de cloruro de bario (5.3). (Esta adicion debe realizarse
aproximada- mente en 1,5 minutos).

Contintie ebullendo durante unos minutos con agitacion. Coldquelo en un bafio de agua por 1
hora 6 12 horas a temperatura ambiente.

Filtre el precipitado a través de un papel de filtro cuantitativo o un papel de filtro cuya masa de
ceniza sea conocida y cuyo tamafo de poro sea lo suficientemente pequefio para retener todo el
precipitado (Porosidad P1,6, tamafo de poro 1,6 um) y lave con agua hirviendo hasta que 10 mL
del liquido que sale del embudo permanezca claro 5 minutos después de afiadirle 10 mL de nitrato
de plata (5.4). Si se detectan iones cloruro, el precipitado debe volver a lavarse con pequefas
cantidades de agua, dos o tres veces, hasta la completa desaparicién de iones cloruro en las
aguas de lavado.

Cuidadosamente coloque el papel de filtro en el crisol (6.3) previamente calentado al rojo, enfriado
en la desecadora (6.2) y pesado, y coloque en la estufa a 110 + 2 °C hasta secar completamente.
Queme el papel de filtro a baja temperatura. Esto puede hacerlo con gas butano, acetileno o estufa
eléctrica (6.1). Mantenga el crisol a 800 + 25 °C por 15 minutos.

! (Ver apartado 7.3 de NC-ISO 2479)
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Si el precipitado luego de la igniciéon huele a sulfuro (BaS) o aparece un tono gris indicando
presencia de carbon, humedezca con 1 gota de acido nitrico (5.5) y 1 gota de acido sulfurico (5.2)
y evapore a sequedad en una plancha tapando el crisol para evitar pérdidas. Vuelva a colocar en
la estufa (6.1) y caliente a 800 x 25 °C por 15 minutos mas.

Enfrie en la desecadora (6.2) y pese con exactitud 0,1 mg.

8 Expresion de los resultados

8.1 Método de calculo y féormula

El contenido de sulfato (SO 4) como % de masa, esta dado por la siguiente formula:

m

my X 0,41153% 12005 190 _ Tty 41153
100 mo mo

donde

mo: masa en gramos de la muestra con que se preparo la solucion A.

m4: masa en gramos del BaSO, pesado

0,41153: factor de conversién de BaSO, a SO,

8.2 Repetibilidad y reproducibilidad

Los analisis comparados en dos muestras en 19 laboratorios, han dado los siguientes resultados
estadisticos:

Sal evaporada Sal marina
Media ( por ciento en masa) 0,009 0,117
Desviacion | Repetibilidad (o) 0,0015 0,0033
estandar Reproducibilidad (o) 0,0038 0,0085

9 Caso especial: Determinacion de sulfato en una solucién en medio acido
9.1 Principio

Disolucion en medio acido y separacion de la materia insoluble.

Precipitacion del ion sulfato en el filtrado en concordancia con el método general.
9.2 Reactivos

Ver Capitulo 5.
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9.3 Equipamiento

Ver Capitulo 6.
9.4 Procedimiento

9.4.1 Muestra

Tome 100,0 mL de solucién B? que contiene 100 g de muestra por 1000 mL.
9.4.2 Determinacion

Ver7.2.

9.4.3 Expresion de los resultados

Use la formula dada en la capitulo 8, siendo m, la masa en gramos de muestra usada en la
preparacion de la solucion B.

10 Reporte de analisis

El reporte del analisis incluye lo siguiente:

a) referencia al método usado;

b) resultados y método de expresién usado;

c) observaciones inusuales ocurridas durante la determinacion;

d) cualquier operacion no incluida en esta Norma Cubana o tomada como opcional.

2 (ver apartado 9.5.4 en NC-ISO 2479)





