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Puri]ieation o] Salts by Dehydration o] Cristal Hydrates, 
I V .  De]ining the Limits  o] E/]ieieney o] the Process o] Puri- 
]ication in  Dehydrating o[ Na2SO 4 �9 10H20 in its Saturated 
Solution at the Transition Temperature 

The alteration has been studied of the coefficient of purifi- 
cation in the dehydratation of • a 2 S O 4  �9 10  I - I 2 0  in its saturated 
solution at the temperature of transition for impurities of 
NaCl, NaBr, NaC1. 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 

W~ax  = AaWNacl + B4 

[under the condition that  C~acl~o = C~ax%, as well as from 
the relationship lg tg a --~ f (lg rx,)] to determine the values of 
impurities for NaC1, 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 Ver/inderung des Reinigungskoeffizienten W bei der 
Entw/isserung yon NauSO4 �9 10 H20 in dessen ges/itt. L6sung 
wurde bei Vel~nreinigung mit NaC1, NaBr, NaJ  bei der (Yber- 
gangstemperatur untersucht. Es wurde eine Variante der Ver- 
g]eichsberechnung yon Karapetjanz angewandt, nm unter  
Benutzung der linearen Abh/ingigkeit 

W~ax  = AaWNacl + B4, 

[angenommen, dal~ C~acl~o = C~'ax% ist, sowie auf Grund 
der Abh/~ngigkeit lg tg ~ = f (Ig rx,)] die Werte fiir Verunreini- 
gungen yon NaC1, NaBr, NaJ  zu bestimmen, bei denen der 
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Reinigungskoeffizient W gleieh 1 wird. Zugleieh werden aueh 
Angaben fiber W bei Verunreinigung mit NaF gemacht. 
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Kiirzlieh haben wit 1 eine Verminderung der Verunreinigung im 
Kristallsystem bei der Entw/~sserung tints gegebenen Kristallhydrats 
in dtssen gesittigter L6sung bei der ~Jbergangsttmperatur naeh- 
gewiesen; in diestm Falle lieg~ ein Reinigungseffekt vor, flit den der 
,,Reinigungskoeffizient" (W) als Mal~ erseheint ~. Es wur4e aueh fest- 
gestttlt, dag dieser Effekt mit der Vtrminderung der Vtrunreilfigung im 

Kristallhydrat abnimmt. Es sehien 4er 
Mtihe weft zu bestimmen, ob Verun- 
reinigungswerte bestehen, bei denen ktin 
Reinigungseffekt mthr  auftrit~, d. h. bei 
denen W gMeh 1 wird, und welehe Werte 
fiir die Verunreinigung mit versehiedtn- 
artigen tIalogtn-Aniontn dann vorliegen. 

In Anbetraeht der genannten Frage- 
stellung ffihrten wit eine Reihe yon Ver- 
suehen mit N a 2 S 0 4 - 1 0 H 2 0  als Aus- 
gangssMz dutch. 

Als Verunreinigungen wurden die Na- 
triumhalogenide (NaC1, NaBr, NaJ)heran- 
gezogen. Die Arbeitsweise blieb dieselbe wie 
bisher l, nut wurden hier die Verunreini- 
gungen lediglich f/it zwei Temperaturen be- 
s t i m m t -  die eine unmittelbar unter der 
Ubergangstemperatur (32.39 ~ C), d.h. bei 

Abb. t h = 31.60 ~ C ~: 0.1~ und die zweite knapp 
darfiber liegend, d.h. t2 = 32.80 • 0.1 ~ C. 

Wir stellten 8 Proben bei einer Verunreinigung aus NaC1 und je 6 Proben 
bei der Verunreinigung aus NaBr und NaJ in Na2SO4 �9 10 H20 fiir unter- 
sehiedliche, jedoeh einander naheliegende Verunreinigungsgehalte in der 
festen Phase an. Die Verunreinigungen wurden kolorimetriseh-nephelo- 
metriseh bestimmt a und in Prozent gegeniiber dem wasserfreien Salz ange- 
geben. 

Die erhaltenen Versuchsergebnisse sind in Abb. 1 zusammengestellt. 
Sie erm6gliehen die Bereehnung des Reinigungskoeffizienten W fiir 
genau dieselbe Vtrunreinigungsmenge im Ausgangs-Na~.S04.10 H20 
bei allen drei Vtrunrtinigungtn. Bereehnet wurde W bei NaC1 fiir die 
Werte (in ~o): 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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Abstr. 60, 13932 b (1964). 
D. F.  Boltz, Colorimetrie Determination of Nonmetals. Interseienee, 

New York-London, 1958, S. t79. 
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N a J  fiir die Werte : 0.05, 0.1, 0.2, 0.3, 0.5, 0.6 im Ausgangskristallhydrat. 
Die erhMtenen Ergebnisse sind in Abb. 2 wiedergegeben. Sie lassen 
erkennen, dal~ bei einer Verminderung tier Verunreinigung sich aueh W 
vermindert  und gegen 1 verl/~uft.. 
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Abb. 2 

Wendeg man in die auf Abb. 2 gezeigte Abhgngigkeit die vierte 
Variante der Vergleichsberechnung yon M. Ch. Karapetjanz 4 an, so 
ergibt sich das Geraden-System mit  gemeinsamer Gleichung tier Gestalt 
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Abb. 3 Abb. 4 

WNaX = A 4 W N a x  @ B4 (a) 

anter  der Voraussetzung, dag CNaci~o = CNaX~ (worin tg ~ ~ A4 ist 
und C ~ c l  und C~ax die Verunreinigungskonzen~rationen, in Prozent 

M. X. t(apanemb.gttu, meTO~bl cpaBHIITe31bHOFO pacqeTa qb!43HKO XHMHqeCKHX 
CBO~CTB. HayKa, MOC~Ba, 1965, S. 139. 
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angegeben, bezeiehnen). Die graphisch ausgedriickten Abhi~ngigkeiten, 
die dabei erkennbar werden, sind in Abb. 3 zu sehen. 

Die erhaltenen linearen Abh~ngigkeiten erSffnen die MSgliehkeit, 
mit geniigender Genauigkeit W fiir versehiedene Konzentrationen aus 
untersehiedlichen Verunreinigungen, bei denen keine Versuche dureh- 
gefiihrt wordea sind, zu berechnen. Wir sind imstande, beispielsweise fiir 
Konzentrationen 0.025, 0.4, 0.7% yon NaBr und NaJ  sowie fiir 0.0064 
und 0.0135% yon NaC1 abzulesen, wie groB die Verunreinigung nach der 
Entw~isserung sein wird. Die bereehneten Angaben wurden auf Abb. 2 
und Abb. 3 mit (A) bezeiehnet, w~hrend die experimentellen mit (�9 
gekennzeichne~ sind. 

Aus Abb. 1 geht hervor, daft bei einer Verunreinigungskonzentration 
yon NaC1 gleieh 0.0028% bereits kein l~einigungseffekt bei der l~ber- 
gangstemperatur, d. i. bei W = 1, zu beobachten ist. Dieser Grenzwert 
wi~re bei Verunreinigungen yon NaBr und NaJ  bei anderen Konzen- 
trationen zu erwarten. Die betreffenden Konzentrationen sind unter 
Anwendung der linearen Konzentrationen aus Abb. 3 zu bereehnen. Die 
berechneten Werte sind: fiir eine Verunreinigung mit NaBr W -~ 1 bei 
CNaBr ~-~ 0.0064~ und fiir eine Verunreinigung mit NaJ  W = 1 bei 
C~az ~ 0.0135~/o. Sie sind ebenfalls auf Abb. 2 entsprechen4 bezeichnet 
und die Genauigkeit ihrer Ermittlung h~ngt mit der Bereehnungs- 
genauigkeit yon  W nach der Vergleiehsberechnung zusammen. 

Auf Grund der Ergebnisse aus Abb. 3 l~Bt sich die Abh~ngigkeit aus 
Abb. 4 - -  lg tg ~ = f (lg rx,  ) aufstellen. I)iese maeht ersiehtlich, dub der 
Zusammenhang zwischen diesen Gr6Ben linear ist, folglich k6nnen wit 
aueh tg ~ fiir eine die Gleichung (a) erfiillende Gerade bei einer Ver- 
unreinigung yon NaF, mit dem keine Versuche vorliegen, ablesen. Wit 
k6nnen aueh W fiir verschiedene Natriumfluoridkonzentrationen im 
Ausgangskristallhydrat Na2SOa �9 10 t t20  bestimmen. 

Wie aus dem oben Ausgefiihrten hervorgeht, k6nnen wir unter 
Anwendung der Vergleichsberechnung auf unsere experimentellen 
Ergebnisse auch hier, wie in einer unserer friiheren Arbeiten 5 den Unter- 
suehungsbereieh erweitern. 

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


