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Entwiisserung von Kristallhydraten als Verfahren
zur Reinigung von Salzen, 4. Mitt.

Bestimmung der Effektivititsgrenzen des Reinigungs-
prozesses bei der Entwisserung von NaosSO,- 10 HyO
in dessen gesattigter Losung
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Mit 4 Abbildungen
( Eingegangen am 2. November 1970)

Purification of Salts by Dehydration of Cristal Hydrates,
IV. Defining the Limits of Efficiency of the Process of Puri-
fication in Dehydrating of NaysSO,.10 H,0 in its Saturated
Solution at the Transition Temperature

The alteration has been studied of the coefficient of purifi-
cation in the dehydratation of NasSO4 - 10 H20 in its saturated
solution at the temperature of transition for impurities of
NaCl, NaBr, NaCl. To the experimental data has been appended
the a variant of the Method of Comparative Calculations of
Karapetyants, which allows by means of the linear relationship

Wyax = AaWxac1 -+ Ba

[under the condition that Cxac1% = Cwax %, as well as from
the relationship lg tg o« = f (Ig 7x)] to determine the values of
impurities for NaCl, NaBr, NaJ at which the coefficient of
purification becomes equal to one and also to obtain data for
W in case of impurities with NaF.

Die Veranderung des Reinigungskoeffizienten W bei der
Entwisserung von NagS04 - 10 Hz0 in dessen gesitt. Losung
wurde bei Verunreinigung mit NaCl, NaBr, NaJ bei der Uber-
gangstemperatur untersucht. Es wurde eine Variante der Ver-
gleichsberechnung von Karapetjanz angewandt, um unter
Benutzung der linearen Abhéngigkeit

Wxaxy = AaWxac1 + By,
[angenommen, daB Cyxac1% = Cxax% ist, sowie auf Grund

der Abhingigkeit Ig tg « = f (Ig 7 x+)] die Werte fiir Verunreini-
gungen von NaCl, NaBr, NaJ zu bestimmen, bei denen der
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Reinigungskoeffizient W gleich 1 wird. Zugleich werden auch
Angaben tiber W bei Verunreinigung mit NaF gemacht.

Kiirzlich haben wir! eine Verminderung der Verunreinigung im
Kristallsystem bei der Entwésserung eines gegebenen Kristallhydrats
in dessen gesittigter Losung bei der Ubergangstemperatur nach-
gewiesen; in diesem Falle liegt ein Reinigungseffekt vor, fiir den der
,,Reinigungskoeffizient (W) als MaB erscheint®. Es wurde auch fest-
gestellt, dall dieser Effekt mit der Verminderung der Verunreinigung im
Kristallhydrat abnimmt. Es schien der
Mithe wert zu bestimmen, ob Verun-
reinigungswerte bestehen, bei denen kein

#c2

~ Reinigungseffekt mehr auftritt, d. h. bei

denen W gleich 1 wird, und welche Werte
¥ fir die Verunreinigung mit verschieden-
artigen Halogen-Anionen dann vorliegen.

In Anbetracht der genannten Frage-
stellung fithrten wir eine Reihe von Ver-
suchen mit NasS04 - 10 H0 als Aus-
gangssalz durch.

Als Verunreinigungen wurden die Na-
triumhalogenide (NaCl, NaBr, NaJ) heran-
gezogen. Die Arbeitsweise blieb dieselbe wie

| ) ’ ’ bisherl, nur wurden hier die Verunreini-

WU g3 g4 gungen lediglich fir zwei Temperaturen be-

Verenreimiguny oes Napsll, in X stimmt — die eine unmittelbar unter der
Ubergangstemperatur (32.39° C), d. h. bei
Abb. 1 t1 = 31.60° C 4- 0.1°C, und die zweite knapp

dartiber liegend, d.h. t2 = 32.80 & 0.1°C.

Wir stellten 8 Proben bei einer Verunreinigung aus NaCl und je 6 Proben

bei der Verunreinigung aus NaBr und NaJ in NagS0,4 - 10 HoO fiir unter-

schiedliche, jedoch einander naheliegende Verunreinigungsgehalte in der

festen Phase an. Die Verunreinigungen wurden kolorimetrisch-nephelo-

metrisch bestimmt® und in Prozent gegenitber dem wasserfreien Salz ange-
geben.

Die erhaltenen Versuchsergebnisse sind in Abb. 1 zusammengestellt.
Sie ermdglichen die Berechnung des Reinigungskoeffizienten W fiir
genau dieselbe Verunreinigungsmenge im Ausgangs-NaoSOj - 10 HoO
bei allen drei Verunreinigungen. Berechnet wurde W bei NaCl fiir die
Werte (in %): 0.025, 0.05, 0.1, 0.2, 0.3, 0.4, 0.5, 0.6, 0.7; bei NaBr und
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NaJ fiir die Werte: 0.05, 0.1, 0.2, 0.3, 0.5, 0.6 im Ausgangskristalthydrat.
Die erhaltenen Ergebnisse sind in Abb. 2 wiedergegeben. Sie lassen
erkennen, dal} bei einer Verminderung der Verunreinigung sich auch W
vermindert und gegen 1 verlduft. .
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Abb. 2

Wendet man in die auf Abb. 2 gezeigte Abhingigkeit die vierte
Variante der Vergleichsberechnung von M. Ch. Karapetjanz* an, so
ergibt sich das Geraden-System mit gemeinsamer Gleichung der Gestalt
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Abb. 3 Abb. 4

Wrax = AsWxax + Ba(a)

unter der Voraussetzung, dall Cnxac1% = COnax% (worin tg o = A4 ist
und Cxacr und Onax die Verunreinigungskonzentrationen, in Prozent
4 M. X. Kapanempsny, MeTolbl CPABHATENBHOIO pacyerd PU3HKO XUMHUYECKHX
ceoiters. Hayka, Mocksa, 1965, S. 139.
39*
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angegeben, bezeichnen). Die graphisch ausgedriickten Abhingigkeiten,
die dabei erkennbar werden, sind in Abb. 3 zu sehen.

Die erhaltenen linearen Abhéingigkeiten erdffnen die Moglichkeit,
mit geniigender Genaunigkeit W fiir verschiedene Konzentrationen aus
unterschiedlichen Verunreinigungen, bei denen keine Versuche durch-
gefiihrt worden sind, zu berechnen. Wir sind imstande, beispielsweise fiir
Konzentrationen 0.025, 0.4, 0.7%, von NaBr und NaJ sowie fiir 0.0064
und 0.01359%, von NaCl abzulesen, wie groB die Verunreinigung nach der
Entwisserung sein wird. Die berechneten Angaben wurden auf Abb. 2
und Abb. 3 mit (A) bezeichnet, wihrend die experimentellen mit (O)
gekennzeichnet sind.

Aus Abb. 1 geht hervor, dafl bei einer Verunreinigungskonzentration
von NaCl gleich 0.0028%, bereits kein Reinigungseffekt bei der Uber-
gangstemperatur, d.i. bei W = 1, zu beobachten ist. Dieser Grenzwert
wire bei Verunreinigungen von NaBr und NaJ bei anderen Konzen-
trationen zu erwarten. Die betreffenden Konzentrationen sind unter
Anwendung der linearen Konzentrationen aus Abb. 3 zu berechnen. Die
berechneten Werte sind: fiir eine Verunreinigung mit NaBr W = 1 bei
Cxapr = 0.0064%,, und fiir eine Verunreinigung mit NaJ W =1 bei
Cway = 0.0135Y%,. Sie sind ebenfalls auf Abb. 2 entsprechend bezeichnet
und die Genauigkeit ihrer Ermittlung héngt mit der Berechnungs-
genanigkeit von W nach der Vergleichsberechnung zusammen.

Auf Grund der Ergebnisse aus Abb. 3 1ilt sich die Abhéngigkeit aus
Abb. 4 —lgtg a = £ (Ig ry.) aufstellen. Diese macht ersichtlich, daf der
Zusammenhang zwischen diesen GroBen linear ist, folglich kénnen wir
auch tg o fiir eine die Gleichung (a) erfiillende Gerade bei einer Ver-
unreinigung von NaF, mit dem keine Versuche vorliegen, ablesen. Wir
kénnen auch W fiir verschiedene Natriumfluoridkonzentrationen im
Ausgangskristallhydrat NagSO4 - 10 HeO bestimmen.

Wie aus dem oben Ausgefithrten hervorgeht, konnen wir unter
Anwendung der Vergleichsberechnung auf unsere experimentellen
Ergebnisse auch hier, wie in einer unserer fritheren Arbeiten® den Unter-
suchungsbereich erweitern.

5 M. Ch. Karapetjanz, M. Manewa und N. Kolarow, Mh. Chem. 102, 73
(1971).



