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Resumo

O principal objetivo deste trabalho é analisar e aplicar os processos de obtengdo de cloreto de sddio (NaCl) de grau reagente em amostras de agua do
mar de Crucita-Manabi e leva-lo a uma pureza superior de acordo com as normas da Farmacopeia dos Estados Unidos (USP). A USP estabelece
padrdes de qualidade e especificacdes para uma ampla gama de produtos farmacéuticos, quimicos e de satide. Assim, a investigacéo foi desenvolvida
em trés etapas: a primeira correspondeu a purificacdo do NaCl através da compilacdo de informagao de fontes bibliograficas que permitiram analisar os
diferentes processos industriais e artesanais para a purificacdo do NaCl, através desta investigagdo determinou-se que para realizar este processo foram
aplicadas técnicas de separacéo, cristalizagao, destilacéo e filtragdo que permitem a eliminag&o das impurezas presentes na amostra. A segunda etapa
correspondeu a andlise estabelecida com base nos resultados obtidos no processo de purificagdo; portanto, foi essencial avaliar as condigdes que
permitiram a eliminag&o das impurezas presentes, e foi necessario realizar testes fisicos e quimicos para determinar a percentagem de pureza do
produto final. Finalmente, a terceira fase consistiu em analisar o produto final para determinar se este cumpria o objetivo proposto com base nos
regulamentos da USP relativos ao NaCl.

Palavras-chave:
Cloreto de Sédio, Purificagdo, Cristalizacdo, Destilagdo, Filtragdo, Cloreto de sédio.

Resumen

El presente trabajo, tiene como objetivo principal analizar y aplicar los procesos para la obtencién del cloruro de sodio (NaCl) grado reactivo en muestra
de agua de mar de Crucita-Manabi y llevarlo a una pureza més elevada acorde a los estandares de Farmacopea de los Estados Unidos (USP, por sus siglas
en inglés). La USP establece estandares y especificaciones de calidad para una amplia gama de productos farmacéuticos, quimicos y de salud. Por tanto,
la investigacion se desarroll6 en tres etapas: la primera correspondid a la purificacion del NaCl a través de la recopilacién de informacion de fuentes
bibliogréficas que permitieron poder analizar los diferentes procesos industriales y artesanales para la purificacion del NaCl, mediante esta investigacion
se pudo determinar que para llevar a cabo este proceso se aplicaron técnicas de separacion, cristalizacion, destilacién y filtracion que permiten la
eliminacion de impurezas presentes en la muestra. La segunda etapa, correspondi6 al analisis establecido en base a los resultados obtenidos en el proceso
de purificacion; por tanto, fue fundamental evaluar las condiciones que permitieron eliminar las impurezas presentes, siendo necesario realizar pruebas
fisicas y quimicas para determinar el porcentaje de pureza del producto final. Finalmente, la tercera etapa consistié en analizar el producto final para
establecer si este cumplia con el objetivo propuesto basado en las normativas USP sobre el NaCl.

Palabras clave
Cloruro de Sodio, Purificacién, Cristalizacion, Destilacién, Filtracién.

1. Introducéo

Este composto tem uma ampla aplicagdo em setores como a

O NaCl é um composto quimico simples, composto por um
jon de sddio (Na+) e um ion de cloro (Cl-), conhecido como
sal comum ou de mesa; é um sélido cristalino e soltivel em
agua [1].

O cloreto de sédio reativo é uma variante purificada e de
qualidade superior ao NaCl de uso convencional. Este NaCl
é utilizado em laboratorios e indUstrias que exigem um nivel
de pureza mais elevado do que o oferecido pelo sal comum.
Devido ao seu uso, o NaCl reativo deve atender a requisitos
especificos de pureza (99% - 100,5%) de acordo com as
normas da USP e estar livre de impurezas que possam afetar
0S processos quimicos ou bioldgicos nos quais sera
aplicado.

inddstria quimica e farmacéutica, onde é utilizado como
reagente, agente tampdo e na fabricacdo de diversos
produtos quimicos. Além disso, é empregado em pesquisas
cientificas e na producéo de alimentos, medicamentos e
cosméticos.

A presente pesquisa se concentrou na obtencdo do NaCl
grau reativo no Equador, com o objetivo de obter este
produto e leva-lo a pureza mais alta possivel, pois o
processo de purificagdo desse composto ainda ndo foi
realizado anteriormente no pais, apesar de haver matéria-
prima suficiente disponivel. Além disso, foi realizado o

estudo e analise dos principios tedricos por trds do processo
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de purificacdo do NaCl. NaCl, incluindo analises fisicas e
as reagOes quimicas envolvidas.

Manabi é uma provincia com recursos salinos que sdo
aproveitados para a producéo de sal; no entanto, atualmente
a industria nacional ndo produz NaCl para uso reativo, e a
prova disso é que as universidades do pais se veem na
necessidade de adquirir NaCl em seu grau reativo de
empresas quimicas que importam o mesmo para utiliza-lo
em diversos analises ou estudos realizados em laboratdrios
universitarios. Nesse sentido, é necessario realizar uma
pesquisa sobre o processo de purificacdo do NaCl e analisa-
lo em amostras de agua do mar de Crucita-Manabi para
determinar seu grau de pureza e leva-lo a uma pureza mais
alta conforme os padrées mencionados.

Para isso, foi realizada uma coleta pontual de agua, das
quais foram obtidas amostras representativas e realizados
andlises fisico-quimicos para determinar a concentragdo de
NaCl antes e depois do processo de purificacdo, e, em
seguida, analisar a pureza do NaCl obtido pelo método de
evaporacdo simples, avaliando a eficacia do processo e
comparando os resultados obtidos com os padrfes da USP.
Foram avaliadas as condi¢es para eliminar as impurezas
presentes no NaCl obtido [1].

2. Materiais e métodos.

Antes de se descobrir a composicdo da matéria, a palavra
"sal" se referia a qualquer sélido solvel e ndo inflamavel,
especialmente quando se referia ao que se formava como
resultado da evaporacdo da dgua do mar. Apesar de sua
antiga etimologia, a palavra "sal" ainda é usada atualmente
com dois significados distintos. Um é o nome especifico do
composto quimico cloreto de sodio, enquanto o outro é o
nome genérico do grupo de substancias quimicas formadas
a partir de acidos nos quais os metais substituiram parcial
ou completamente os a&tomos de hidrogénio [2]. O processo
de purificacdo do sal comeca com a desionizacdo da
salmoura ou a evaporacao, onde 0s ions sdo tratados para
eliminar impurezas e, por vezes, sdo purificados antes da
cristalizagdo. Esse processo ocorre em salinas ao ar livre,
que favorecem a cristalizagdo do cloreto de sodio quando a
evaporacdo comega [1].

Uma nova técnica para purificar o cloreto de sédio é por
meio de eletroforese em gel bidimensional. A técnica
permite a obtencdo de nanoparticulas de NaCl uniformes em
tamanho e de alta pureza, que poderiam ser utilizadas em
varias areas, como medicina e catalise [3]. No presente
estudo, foi realizada uma anélise de como os parametros
operacionais afetam a purificacdo do NaCl por cristaliza¢éo
assistida por ultrassom. Os resultados mostraram que essa
técnica pode produzir cristais de NaCl de alta pureza com
menor consumo de energia do que as técnicas
convencionais [4]. Foi encontrado um técnica muito
inovadora que explica o uso de zedlitas modificadas como
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adsorventes para purificar o NaCl de aguas residuais. A
técnica permitiu a recuperagdo de NaCl de alta pureza.

enquanto reduziu o impacto do efeito das aguas residuais no
meio ambiente [5]. Da mesma forma, foi realizada a
purificacdo do NaCl reativo por evaporacdo, destilacdo
simples e troca ibnica.

A seguir, descreve-se o processo detalhado para a obtencéo
do NaCl grau reativo a partir da agua do mar. O método
empregado envolve uma série de etapas sucessivas,
incluindo andlises fisico-quimicas iniciais, evaporagéo,
recristalizagdo, dissolucdo, filtragdo, destilagdo, troca
ibnica, lavagem de cristais e, por fim, secagem. O NaCl
obtido foi caracterizado por meio de analises fisico-
quimicas para determinar a pureza, atingindo uma
classificagdo que o considera como reativo.

Iniciou-se com a coleta e analise inicial, que consistia na
coleta de 20 litros de agua do mar, aos quais foram
realizados analises fisico-quimicas iniciais para determinar
as caracteristicas da dgua do mar. Em seguida, foi realizada
a precipitacdo e cristalizacdo primaria, que consistiu em
evaporar 12 litros de 4gua do mar a 100°C durante 8 horas.
A evaporacdo provocou a precipitacdo de compostos
quimicos dissolvidos, dando origem a uma cristalizacéo
primaria. Foram adicionados 500 ml de agua destilada para
diluir aamostra, e depois foi realizada uma filtragdo a vacuo
para eliminar os sélidos ndo sollveis que se precipitaram a
medida que a temperatura aumentava.

A seguir, foi realizada a destilacdo e amolecimento, no qual
foi implementada uma destilacdo simples para obter uma
salmoura concentrada, e foi realizado um andlise,
detectando uma dureza elevada, aplicando-se troca ibnica
utilizando uma resina catidnica para eliminar os ions de
calcio e magnésio. Apos isso, foi aplicada recristalizacdo
fracionada e lavagem, onde a salmoura foi diluida
novamente com 500 ml de agua destilada, evaporada a
100°C durante 10 minutos com agitagdo constante. A
solucdo foi passada por colunas de resina catibnica
regenerada para eliminar os fons de calcio e magnésio
(repetido 3 vezes), seguida de uma evaporacdo para obter
uma recristalizagdo fracionada. Os cristais foram lavados
com 500 ml de &gua destilada adicional, aplicando-se mais
uma vez uma nova destilagdo a vacuo, e a etapa de
evaporacao e recristalizagéo foi repetida.

Por fim, foi realizado o secagem e analise final, que
consistiu em levar a amostra obtida a estufa a 105°C por 5
horas. Apds a amostra secar, ela foi pesada, obtendo-se
562,459 de NaCl, e para finalizar e determinar o seu
percentual de pureza, foram realizados os analises fisico-
quimicas, obtendo-se 97,23% de NaCl GR.
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Tabela 1. Composicao percentual dos solutos sélidos da dgua do mar.

OBTENCAO DE MATERIA- Anions % Céations %
PRIMA Cloretos Sa6dio
cr) 55,07 (Nat) 30,62
Sulfatos Magnésio
(5027) 7,72 (Mg*h) 3,68
ANQ;ISE Bicarbonatos Calcio
AMOSTRA (HCO3) 0,41 (Ca*™) 1,18
OBTIDA
Brometo Potassio
(Br™) 0,19 (K*) 1,14
) N3o FlGor Estroncio
Sim ¢ (F) 0,01 (Sr*h) 0,02
‘ - ANALISE DA Fuente: Osorio Arias & Alvarez Silva, 2006.
AGUA < CR'ST:S:ACAO AMOSTRA APOS
EVAPORADA EVAPORACAO CRISTAGZA(,‘I'\O Foi coletada informacdo que nos permitiu ampliar nosso
conhecimento sobre os diferentes métodos e técnicas que

<
<

podem ser aplicados no processo de obtengdo do NaCl Grau
Reativo.

DISSOLUGAO E FILTRACAO

2.2. Sele¢do da matéria-prima

* A 4gua do mar selecionada para a extra¢do do NaCl G.R.

foi coletada no mar de Crucita, no cantdo de Portoviejo,

RECRISTALIZAGAO < e provincia de Manabi, Equador (fig. 1). Essas amostras

foram transportadas para o laboratoério de quimica da

2 Faculdade de Engenharia e Ciéncias Aplicadas.
DESIONIZACAO DISSOLUGAO E

COM RESINA < SEGUNDA
CATIONICA FILTRACAO

'

PURIFICAGAO ADICIONAL E
RECRISTALIZAGAO

v

VERIFICACAO
DE PUREZA

v

C ARMAZENAMENTO )
2.3. Experimentacéo

Fig. 1. Diagrama de fluxo do processo de purificacdo do NaCl grau reativo O trabalho experimental comegou com a coleta de amostras
de &gua do mar da par6quia de Crucita para sua respectiva
caracterizacdo fisico-quimica no laboratério mencionado.

Fig. 2. Vista panoramica da localidade do mar de Crucita.

2.1. Composicao da dgua do mar

A agua do mar é uma dissolugdo em agua (H20) de diversas
substancias. Até 2/3 dos elementos quimicos naturais estdo
presentes na agua do mar, embora a maioria apenas em
vestigios. Seis componentes, todos eles ions, representam
mais de 99% da composicao dos solutos [6].

Anélises  fisico-quimicas:  Alcalinidade,  cloretos,
condutividade, dureza, salinidade, sélidos totais, pH e
temperatura.
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Tabela 2. Anélises fisico-quimicas realizadas na amostra de 4gua do mar.

Componentes Resultados Unidades
Alcalinidade 96 mg/L
Cloretos 20020 mg/L
Condutividade 64000 us/cm
Dureza 4764 mg/L
Salinidade 0,14 %
Sélidos Totais 1380 mg/L
pH 6,27
Temperatura 27.5 °C

Os principais métodos aplicados durante a experimentacao
foram gravimétricos e volumétricos: no método
volumeétrico, determinou-se quantitativamente o ion contido
em um determinado produto, por meio da medi¢do do
volume de uma solugdo de concentracdo conhecida ou
solucdo padrdo que reage com uma quantidade conhecida
de solucéo que contém o elemento em estudo. Ja 0 método
gravimétrico € baseado na medi¢do precisa e exata da massa
que é determinada, a qual foi separada dos demais
componentes da amostra, sendo o NaCl. Embora a maioria
das substancias tenha sido encontrada em concentracfes
muito baixas, houve duas substancias importantes que sdo
extraidas comercialmente da agua do mar: o cloreto de sddio
(sal de mesa) e 0 magnésio [7].

Os diferentes analises fisico-quimicas realizadas na amostra
de A&gua foram obtidos por meio do equipamento
multiparamétrico (BLE-9909).

Alcalinidade: A alcalinidade da agua do mar desempenha
um papel crucial no tamponamento do pH do oceano frente
a acidificacdo causada pelo CO2. A alcalinidade da dgua do
mar é determinada principalmente por dois componentes:
ions carbonato e ions borato. Esses ions neutralizam os ions
de hidrogénio produzidos pela dissolugdo do CO2, o que
limita a diminuicdo do pH [8].

A alcalinidade consiste na capacidade de neutralizar acidos
e é a soma de todas as bases titulaveis. Ela evita que os
niveis de pH da &gua se tornem excessivamente acidos ou
bésicos, originando os carbonatos e bicarbonatos na dgua do
mar [9].
AIRE

CO

oM

CO, + H,0q—* H,CO, ™ HCO;  H*

(disuelto) #f

CaCO, g™ COz*  Ca®'

2

(disuelto) +
H*
SEDIMENTO MARINO
CaCO,
{precipitado)

Fig. 3. Origem do bicarbonato e carbonato no ambiente marinho.
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Dureza: Embora a agua do mar seja um recurso essencial
para a vida na Terra, sua alta salinidade e dureza impedem
seu consumo humano ou uso para irrigagdo agricola. A
remocdo do sal da agua do mar, ou processo de
dessalinizacdo, tornou-se uma tecnologia cada vez mais
importante. A capacidade da 4gua do mar de dissolver um
sabdo é medida pela sua dureza. A presenca de ions de
magnésio e calcio é a principal causa. A dureza da agua do
mar no Oceano Pacifico varia entre 200 e 400 mg/L de
CaCO03, com valores mais altos nas &reas costeiras e mais
baixos no mar aberto [10]. A dureza pode ser temporaria ou
permanente; a agua pode conter bicarbonato de célcio e
magnésio, ferro ou magnésio. Caracteriza-se porque Sseu
amolecimento pode ser obtido por fervura, processo no qual
o0 bicarbonato se precipita, liberando didxido de carbono e
diminuindo o valor do pH devido a formagdo de acido
carbonico [11].

A anélise da dureza total por titulagdo com EDTA (4cido
etilenodiaminotetraacético), permitindo quantificar os ions
de Ca e Mg e sua posterior conversdo para dureza total
expressa como CaCO3, foi realizada da seguinte maneira:

Foram retirados 10 ml da amostra de &gua para um bal&o,
adicionados 1 ml de solu¢do tampdo pH 10 e, como
indicador, uma pitada de negro de eriocromo T (ENT), cuja
finalidade é formar uma mistura de cor plrpura. Em
seguida, a titulacéo foi realizada com EDTA até a mudanca
de cor para azul.

Reacdes:
Ca*? + Mg*? + Buffer pH10 —»

Ca?+ Mg*2 + ENT — (Ca” Mg ENT) purpura
(Ca Mg ENT) + EDTA— (Ca Mg EDTA) + ENT

Durante a titulacdo, foram consumidos 56,2 ml de EDTA
0,01M, dos quais 53,5 ml corresponderam ao MgCO3 e 2,7
ml ao CaCO3.

Dureza célcica: Com o Buffer pH 10, foi determinada a
concentracdo total da dureza da amostra, que inclui Ca e
Mg. Para determinar a concentracdo de clcio presente na
amostra, foi adicionado 1 ml de Buffer pH 10 & amostra e,
em seguida, 20 gotas de KOH, para ajustar o pH de 10 para
12. O objetivo foi precipitar o Mg e poder determinar a
quantidade de Ca presente na amostra diluida. A esse
resultado, foi subtraido o valor total da dureza, obtendo-se
assim o valor da concentracéo de Mg.

Consumo = 2,7 ml de EDTA 0,01M en CaCOs,
Consumo = 53,5 ml de EDTA 0,01M en MgCOs.

C*Mx*pM=*1000

CaCo; = T

ey
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2,7 % 0,01M * 100 * 1000 mg
Ca = 10 270T

53,5 0,01M * 84 x 1000 mg
MgCO, = 5 = 4494~

mg mg
(270 + 4494) . = 4764T Dureza total

£y 27%001M +20+1000 _  mg
a= 10 =%

Dureza total: 4764 mg/L — Dureza célcica: 270 mg/L = 4494
mg/L de Mg
MgCO3 = 4494 mg/L

Foi determinado que a dureza presente na amostra estava
em maior porcentagem no Mg.

Sulfatos (SO42): Com uma concentragdo média de cerca de
2,7 g/L, o sulfato é um dos &nions inorganicos mais
presentes na agua do mar. Desempenha um papel
importante na quimica da agua do mar e tem grande impacto
na vida marinha. O processo complexo do ciclo do sulfato
no Oceano Pacifico envolve uma variedade de interagdes
fisicas, quimicas e bioldgicas [12]. Os sulfatos sdo minerais
cuja unidade estrutural sdo os grupos (SO+*"), e cations de
Al, Na, Ca, K, Mg, Fe, entre outros, podem se ligar aos
sulfatos. Entre eles estdo a anidrita e 0 gesso, que sdo
bastante comuns na crosta terrestre [13].

Tabela 3. Dados de absorbancia e concentracao para sulfato

Absorbancia Concentracéo
280,904 0,481
281,455 0,486
284,789 0,487

Sulfatos
0,488
__°
0,486
0,484
0,482
0,48

280 281 282 283 284 285

Fig. 4. Curva de calibragéo do ion sulfato.

A linearidade obtida experimentalmente na curva de
calibragdo para o ion sulfato apresenta um coeficiente de
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correlacdo r2 = 0,991 (fig. 3). A curva foi preparada com
cinco niveis de concentragdo e um branco no intervalo de
concentragéo de 48.000-312.000 ppm.

Cloretos: Com uma concentracdo média de cerca de 19,4
g/L, o cloro € o anion inorganico mais presente na agua do
mar. Desempenha um papel fundamental na quimica da
agua do mar e tem grande impacto na vida marinha. O ciclo
dos cloretos no Oceano Pacifico é um processo complexo
que envolve uma série de interacbes [14]. Sua analise e
determinacdo de concentracdo podem ser realizadas por
diversos métodos; neste trabalho, utilizou-se 0 método de
Mohr, que envolve a determinacdo quantitativa dos fons
cloreto, brometo ou cianeto por meio de titulagdo com uma
solugdo padrdo de nitrato de prata, utilizando Na.CrO4 ou K
como indicador quimico de ponto final [15].

Foram tomados 5 ml e diluidos em 95 ml de agua destilada;
dessa diluicdo, foram utilizados 10 ml, aos quais foram
adicionadas 3 gotas de K2CrOs como indicador de ponto
final, pois 0 AgCl é menos soluvel que o Ag.CrOa, e este
altimo ndo pode se formar até que o Cl reaja totalmente.
Existem trés maneiras de determinar o ponto final da rea¢&o:
quando ocorre um precipitado, mudanca de coloracéo e
desaparecimento de turbidez.

Quando houve a mudanga de cor, o titulante AgNOs
consumiu 20 ml, e entdo foi realizado o calculo do cloreto:

C*N*mEq =100

clt= o ()

cr-i = 2010014100355 4100 _
0.05

100 ml M ----=-mmmm- 2,002 gCI?t

1000 mI M =----=----- x=20,02gCI*?

Interpretacéo:

Para cada 100 ml de amostra, houve 2,002 g de CI-.

Extragdo do cloreto de sédio (NaCl): A agua é um liquido
inodoro, incolor e insipido; possui um tom azulado e soO
pode ser detectada em camadas muito profundas. A presséo
atmosférica, o ponto de congelamento da agua é 0°C e 0
ponto de ebulicdo é 100°C. A &gua atinge sua méaxima
densidade a 4°C e se expande quando congela, reduzindo
assim sua densidade. O mesmo ocorre quando a temperatura
aumenta a partir de 4°C [16].

A evaporacdo da agua aplicada no processo de extragdo de
NaCl ocorreu no ponto de ebulicdo, onde foram evaporados
12 L de 4gua do mar (fig.4), durante 8 horas, formando uma
primeira cristalizacdo.
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Fig. 5. Processo de evaporagao. ‘

Posteriormente, foi realizada a dissolugdo do NaCl em agua
destilada para separar os solidos insollveis que se
precipitaram durante o processo de evaporacgdo; essa
solucdo foi submetida ao processo de filtragdo a vacuo.

Filtragdo a vacuo: € uma técnica instrumental utilizada em
laboratdrios para separar solidos de liquidos ou solugdes.
Esse tipo de filtragdo é utilizado quando os solidos sdo de
interesse ou quando a filtragdo por gravidade é muito lenta;
além disso, é uma técnica essencial nos processos de
recristalizagdo [17].

Recristalizacdo: ¢ uma técnica comum de purificacdo do
NaCl, onde se dissolve uma solucdo impura de NaCl em um
solvente adequado, deixando-se evaporar lentamente para
aumentar a concentracdo de NaCl e, em seguida, induz-se a
precipitacdo de cristais puros. O estudo de Li et al. (2023)
propfe um novo processo de recristalizacdo do NaCl por
meio de evaporacdo controlada, que consiste em um sistema
de controle otimizado e um design de recipiente otimizado
[18]. Foi realizada por meio de uma destilagdo simples (fig.
5); este é o procedimento mais utilizado para separagdo e
purificagdo de liquidos, sendo o método usualmente
empregado para separar um liquido de suas impurezas [19].

Fig. 6. Processo de destilagé simples.
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Quando foi obtida a primeira recristalizacdo, procederam-se
aos analises de cloretos para determinar o percentual de
pureza da amostra obtida; para isso, dissolveu-se 0,59 de
amostra com umidade em 95 ml de agua destilada, obtendo-
se 0 seguinte calculo:

%NaCl = (V * N * mEq * 100) / Pm (3)

%NaCl = (51 * 0,0142 * 0,0585 * 1000) / 0,5 = 8,4734
100 ml ----------- 8,413g NaCl

1000 ml ----------- x = 84,13g NaCl

Obtendo uma pureza de 84,13% de NaCl.

Troca i6nica: Segundo Degremont (1979), a troca ibnica é
uma reacdo quimica reversivel que ocorre quando um ion
de uma solugdo é trocado por outro ion de mesmo sinal que
se encontra unido a uma particula sélida imovel. Os
trocadores ibnicos sdo um processo que consiste em
aproveitar a capacidade das resinas de trocar ions entre uma
fase solida e uma fase liquida de forma reversivel, ou seja,
retornando ao seu estado original e sem alteragcdo
permanente na estrutura do sélido. Geralmente, a grande
utilidade da troca i6nica repousa no fato de poder-se usar
repetidamente os materiais de troca iénica, pois 0 material
trocador pode ser regenerado, j& que a mudanga que ocorre
na "fase da operagdo" ndo € permanente.

Resina catidnica de acido forte: Embora seja abundante, a
agua do mar nédo é adequada para o consumo humano nem
para varios usos industriais devido & sua alta concentragdo
de sais dissolvidos, incluindo os ions de Ca e Mg, que
causam dureza na agua. A troca ibnica com resinas
catibnicas se tornou um método eficaz para eliminar esses
fons, amolecendo a 4gua do mar e tornando-a Util para uma
variedade de aplicacfes [20]. A 4gua do mar contém ions de
Ca e Mg que formam sais e aumentam a dureza da agua;
para isso, utilizou-se a resina catibnica de acido forte,
abreviada como SAC, que € usada na forma de sédio (Na+).
Ela realiza uma troca idnica, permitindo eliminar a dureza
da 4gua causada pelos ions de Ca e Mg e, quando saturada
com dureza, permite sua regeneragcdo com NacCl.

A reacdo que ocorre é a seguinte:
2R1-Na+Ca2+ — R2-Ca+2Na+
2R1-Na+Mg2+ — R2-Mg+2Na+

Produzindo um equilibrio.
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A dureza da agua diminuiu de 39,6 ml de consumo de
EDTA, o que indicava uma dureza muito elevada;
posteriormente, ap0s a agdo com a resina, o0 consumo foi de
2,1 ml de EDTA, apresentando bons resultados na
eliminacdo da dureza da nossa amostra:

Dureza sem resina:

Dureza=(C* M * pM * 1000) / Vm (4)

Dureza CaCOs = (1,9 * 0,0IM * 100 * 1000) / 10 = 190
mg/L

Dureza MgCOs = (37,7 * 0,01M * 84 * 1000) / 10 =3166,8
mg/L

Com 2,1 ml de consumo de EDTA 0,01 M, onde se pode
observar a diminuigdo da dureza da 4gua da amostra.

Dureza com resina:

Dureza CaCOs = (0,10 * 0,01M * 100 * 1000) / 10 = 10
mg/L (5)

Dureza MgCOs = (2 * 0,01M * 84 * 1000) / 10 = 168 mg/L

Dureza total: 178 mg/L — Dureza calcica: 10 mg/L = 168
mg/L de Mg.

MgCOs = 168 mg/L.
A dureza presente na amostra é quase nula.

Para a analise de cloreto na amostra obtida, realiza-se o
seguinte célculo:

Cl"=(C * N * mEq * 100) / Vm (6)

Cl-= (24,3 * 0,0141 * 0,0355 * 100) / 0,5 = 2,432673 g CI-
100 Ml M =-oemmmee 2,432673 g CI

GT0lo/o Ry Y p— x =2432673 g CI

A Lei de Avogadro estabelece que "volumes iguais reagem
da mesma maneira, desde que sua concentracao seja igual".

Célculo para o cloreto de sodio (NaCl):

V*N*mEq=g(7)

100 * 0,0142 = 0,0585 = 0,0830
25%0,0142 + 0,0585 = 0,02076

Reacdes com nitrato de prata para a determinagdo da pureza
do NaCl mediante a titulagdo da amostra obtida.
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NaCl + AgNOs = AgCl + NaNOs
%NaCl = (V * N * mEq * 100) / Pm (8)
Consumo: 24,3 ml de AgNOs

%Pureza NaCl = (24,3 * 0,0142 * 0,0585 * 100) / 0,02076
=97,23% de pureza de NaCl

3. Resultados.

Tabela 4. Analises fisico-quimicas finais realizadas no NaCl
obtido da amostra de agua do mar.

Componentes Resultados Unidades
Alcalinidad 60 mg/L
Cloruros 24326,73 mg/L
Conductividad 1558 us/cm
Dureza 50 mg/L
Salinidad 0,14 %
Solidos Totales 779 ppm

pH 6,22

Temperatura 27.5 °C

A presenga de CaCOs, CaSQa, NaCl, MgSOs, KCI, MgClz e
MgBr: indica que a amostra de 4gua € mineralizada, ou seja,
contém uma quantidade significativa de sais dissolvidos. A
pureza inicial do NaCl na amostra foi de 84,7314%, o que
significa que havia uma quantidade consideravel de
impurezas presentes. Observou-se que a amostra
apresentava uma dureza elevada, possivelmente devido a
presenca de ions de calcio e magnésio. Esses ions podem ter
efeitos negativos em diversos processos industriais e
domesticos. A troca idnica com resina cationica forte foi
eficaz para eliminar os ions de célcio e magnésio, o que
permitiu aumentar a pureza do NaCl. Foi realizada uma
filtracdo a vacuo e uma recristalizagdo para obter cristais
mais puros.

Dissolveu-se 0,0824 g dos cristais de NaCl em 100 ml de
dgua destilada e calculou-se a concentracdo de NacCl,
obtendo-se um valor de 97,23%. A pureza final do NaCl, de
97,23%, é significativamente maior do que a pureza inicial,
0 que demonstra a eficacia do processo de purificacéo.

As diferentes analises e técnicas empregadas foram
realizadas com o objetivo de obter o maior grau de pureza
do NaCl e poder utilizd-lo em laboratérios, permitindo...
desarrollar y mejorar las técnicas empleadas para la
purificacién de NaCl grado reactivo disminuyendo el uso
excesivo de quimicos que puedan afectar a la compaosicién
de NaCl. Os resultados de sulfato foram de 0,0 na amostra
final de NaCl. O mercado é também impulsionado pela
utilizacdo extensiva de NaCl como matéria-prima na
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industria quimica para produzir varios produtos quimicos,
incluindo cloro, hidroxido de sodio e carbonatos de sddio.
Estes produtos quimicos tém uma vasta gama de aplicagdes,
0 que esta a impulsionar ainda mais a procura de sal.

3.1 Comparagcao das analises inicial e final.

Tabela 5: Andlises iniciais

Componentes Unidades
Alcalinidade 96 mg/L
Cloretos 20020 mg/L
Condutividade 64000 us/cm
Dureza 4764 mg/L
Salinidade 0,14%
Solidos totais 1380 ppm
pH 6,27
Temperatura 27,5°C
Tabela 6: Andlises finais.
Componentes Unidades
Alcalinidade 60 mg/L
Cloretos 24326,73 mg/L
Condutividade 1558 us/cm
Dureza 50 mg/L
Salinidade 0,14%
Solidos totais 779 ppm
pH 6,22
Temperatura 27,5°C
4. Discussao.

O mercado do sal tem

poucas empresas equatorianas

formalmente constituidas que partilham o mercado local
para o fornecimento de todos os sais industriais e de
consumo humano necessérios a nivel nacional, como se

pode ver abaixo:

Tabela 7. Distribuicdo do mercado do sal.

FIEEG-0 Participacdo Preco médio
Empresas Produtos anual ® pag ¢ ol
Toneladas 0 o L8
Ecuasal C.A. Cris-Sal 150.000 76% 18.000.000.00
Famosal S.A. Mar Y Sal 12.000 6% 1.440.000.00
Sal
Jueza S.A. Pacifico 15.000 8% 1.800.000.00
grgq”'p" Delisa 20.000 10% 2.400.000.00
Total,
;ZZ?ES om 197.000 100% 23.640.000.00
Equador

Fuente: Superintendencias De Compafifas. Afio 2013 Elaborado por:

Tammy Rodriguez Balseca [21].
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Fig. 7: Toneladas de producéo anual
Fuente: Superintendencia De Compafiia. Afio 2013 Elaborado por: Tammy
Rodriguez Balseca [21].

A produgdo artesanal de sal tornou-se um comércio
negligenciado porque os produtores tradicionais de sal ndo
conseguem competir com as grandes industrias de producéao
de sal estabelecidas no mercado. Face a estes problemas, a
associacdo de produtores de sal de Manta, no Equador,
desenvolveu uma proposta de processo de produgéo de sal
refinado que contribuira para a realizagio deste objetivo. E
apresentado um estudo técnico e operacional que se
estrutura nas seguintes componentes: caraterizacdo do
produto, fluxograma do processo de producdo de sal,
localizacdo geogréfica e micro-localizagdo e estudo das
capacidades de producdo de sal. O objetivo é que a
associacdo de produtores de sal estabeleca um modelo de
negdcio para entrar no mercado local e nacional [22].

O NaCl é uma matéria-prima importante na inddstria
quimica, uma vez que é utilizado para varios fins. No
laboratério envolvido no estudo, o NaCl é utilizado como
matéria-prima para o fabrico de solugdes parenterais, como
a injecdo de NaCl a 0,9% e a inje¢do de dextrose a 5% com
NaCl a 0,9% (solugdo mista). Estas sdo de grande
importancia no campo dos cuidados de salide, uma vez que
sdo utilizadas na terapia de reidratacdo em casos de diarreia
aguda e colera, bem como em traumatismos, queimaduras,
quando os doentes ttm um défice de Na+ corporal e
controlam a distribuicdo de agua no corpo.

De acordo com o estudo de Wang et al. (2020), um novo
método para a purificacdo de NaCl de grau reagente consiste
numa combinacdo de destilacdo simples e membranas de
permuta idnica. Esta técnica combina as vantagens destes
métodos para remover eficazmente impurezas, tais como
compostos organicos, metais pesados e sais inorganicos
[23].

Pode afirmar-se que as normas para o NaCl de grau reagente
tém uma percentagem de pureza de 99% a 100,5%, tanto
para as farmacopeias como para as que exigem
percentagens ainda mais elevadas, como as 1SO, no entanto,
existem normas que indicam que o NaCl de grau reagente
pode ter um minimo de 95% de pureza, estas sdo geralmente
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especificas, especialmente em normas locais de certos
paises que podem aceitar este nivel minimo de pureza, como
a Norma Oficial Mexicana (NOM) e a Norma Técnica
Equatoriana (NTE) INEN 1204.

Uma comparacdo das normas de pureza do NaCl
estabelecidas pela USP, pelo Codex Alimentarius e pela
INEN 1234 revelou algumas diferencas significativas:

A USP indica que as suas hormas sdo as mais exigentes,
especialmente no que diz respeito ao grau de pureza, uma
vez que estes graus sdo utilizados em aplicagBes que
requerem elevada pureza e fiabilidade, como no fabrico de
medicamentos, sendo o grau de pureza minimo permitido
pela Farmacopeia de 99,0% [24].

As normas do Codex Alimentarius centram-se na seguranca
alimentar e estabelecem um nivel de pureza que garante que
o NaCl utilizado nos alimentos ndo compromete a salde do
consumidor; o nivel de pureza aceite é de 97,0%, no minimo
[25].

A INEN 1234, que é uma norma nacional, estabelece
requisitos especificos para o NaCl de grau industrial, que é
utilizado numa grande variedade de aplica¢des. O nivel de
pureza exigido é inferior ao das normas farmacéuticas e
alimentares, permitindo, neste caso, um minimo de 95% de
pureza [26].

5. ConclusBes.

A caraterizacdo inicial efectuada permitiu obter os valores
dos diferentes componentes presentes na amostra a analisar
e iniciar a presente investigacdo, demonstrando assim que é
possivel obter NaCl de grau reagente através de diferentes
técnicas e analises em que a utilizacdo de reagentes nao é
excessivamente aplicada, uma vez que alteram a
composicdo dos diferentes componentes presentes na
amostra.

Foi possivel obter NaCl de grau reagente a partir da dgua do
mar de Crucita-Manabi, Equador, com uma pureza de
97,23%, embora ndo exceda os padrfes internacionais da
USP (99% - 100,5%), demonstrou-se que excede os padrdes
locais, 0 que permite a sua aplicacdo. O principal resultado
desta investigacdo mostra que a dgua do mar de Crucita-
Manabi tem uma composi¢do quimica adequada para a
extracdo de NaCl. A técnica de purificacdo utilizada, que
combina evaporagdo, recristalizacdo e permuta ionica, foi
eficaz na remocdo das impurezas presentes na agua do mar
e na obtencdo de NaCl de elevada pureza, 0 que determinou
que a etapa de permuta ionica com resina cationica foi
crucial para remover os ides calcio e magnésio, que sdo 0s
principais componentes do NaCl.

A andlise fisico-quimica final do NaCl obtido confirmou
que este cumpre as normas de pureza, 0 que O torna
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adequado para utilizagdo em laboratérios e indUstrias que
exigem um elevado grau de pureza.

As contribuicBes deste estudo demonstram a viabilidade da
obtencdo de NaCl de grau reagente a partir da agua do mar
equatoriana, 0 que representa uma contribuicdo
significativa para a industria local, uma vez que este estudo
pode agora ser replicado para obter NaCl de alta pureza a
partir de outras fontes de agua do mar, com potencial
aplicacdo em vérias industrias. Os resultados obtidos
fornecem informac0es valiosas sobre a composigao quimica
da agua do mar de Crucita-Manabi e seu potencial para
extragdo de NaCl, o que pode contribuir para o
desenvolvimento de novas iniciativas industriais na regido.
A relevincia para a industria local consiste no grande
impacto de poder obter NaCl de grau reativo a partir da dgua
do mar equatoriana, uma vez que reduz a dependéncia das
importac6es deste produto, o que se traduz numa poupanca
de divisas para o pais. Promover o desenvolvimento de
novas indastrias e inclusive de indlstrias existentes que
requeiram NaCl de alta pureza, como a industria
farmacéutica, cosmética e quimica, gerando novas
oportunidades de emprego no sector industrial e cientifico.

Os regulamentos baseados na presente investigagdo séo
regulamentos internacionais de alta qualidade; no entanto,
existem regulamentos locais em diferentes paises onde é
permitida uma percentagem minima de 95,0% de NaCl de
grau reagente, o que mostra que os 97,23% de NaCl obtidos
no presente trabalho podem ser utilizados como reagente.

Em suma, este estudo abre novas possibilidades para a
utilizacdo da &gua do mar como matéria-prima para a
obtencdo de NaCl de grau reativo, contribuindo para o
desenvolvimento industrial e cientifico do Equador.
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