NLT-115/99

Contenido de yeso en suelos

1 OBJETO

El objeto de la presente norma es describir un proce-
dimiento analitico para determinar el contenido de
yeso en suelos.

Dicho procedimiento requiere la determinacién del
contenido de sulfatos solubles segtiin un procedi-
miento basado en la norma NLT-120.

2 NORMAS PARA CONSULTA

NLT 101 Preparacién de muestras para los ensayos
de suelos.

NLT 120 Contenido de sulfatos solubles en los suelos.

3 APARATOS Y MATERIAL NECESARIOS

Todos los especificados en las dos normas antes cita-
das y ademds acetona de calidad purisima y riqueza
mayor del 99%.

4 METODO OPERATORIO

4.1 Preparacion de la muestra

Preparar unos 10 g de suelo representativo, que pase
por el tamiz n® 200 ASTM (UNE 0,080 mm), segtn el
procedimiento descrito en la norma NLT-101/72.

Secarlos hasta masa constante en estufa a la tem-
peratura de 40°C = 1°C.

4.2 Determinacion del contenido total de sul-
fatos de la muestra

4.2.1 De la muestra preparada anteriormente, pe-
sar dos porciones de 1 g con precisién de + 0,001 g
para realizar por duplicado la determinacién.

4.2.2 Introducir la muestra en el frasco o reci-
piente de agitacion y afadir 500 cm® de agua desti-
lada exactamente medidos con un matraz aforado.

4.2.3 Colocar el frasco en el agitador y agitar du-

rante 45 minutos.

4.2.4 Anadir 20 cm® de 4cido clorhidrico N/20 (pre-
parado segun se indica en el punto 2.17 de la norma
NLT-120/72).

4.2.5 Dejar decantar la suspensién de suelo conte-
nido en el frasco.

4.2.6 Extraer el liquido clarificado, mediante sifén o
con la pipeta de 100 cm?, sin perturbar el sedimento,
hasta obtener 250 cm?® de liquido claro exactamente
medidos con el matraz aforado.

4.2.7 Filtrar el liquido del matraz recogiendo el fil-
trado sobre el vaso de 600 cm®.

4.2.8 Calentar a ebullicién el liquido filtrado y pre-
cipitar afadiendo 40 cm® de cloruro barico (Cl, Ba) al
5%, preparado segun se indica en el punto 2.18 de la
norma NLT-120/72.

La disolucién de cloruro bérico se afiade poco a poco,
por medio de una pipeta.

4.2.9 Una vez afiadidos los 40 em? e iniciada la ebu-
llicién, retirar el vaso de la fuente de _calor.

4.2.10 Después de dejar en reposo durante 12 ho-
ras, filtrar empleando un filtro de contenido de ceni-
zas conocido. Pasar primero el liquido claro, después
arrastrar el precipitado al filtro y lavar sobre él con
agua destilada y caliente hasta que el agua de la-
vado, después de pasar por el filtro, no de precipi-
tado con la solucién de nitrato de plata.

4.2.11 Colocar el papel de filtro hiimedo con el pre-
cipitado en un crisol de porcelana previamente ta-
rado. Cuando se dispone de horno de calcinacién
eléctrico, colocar el crisol con el papel dentro del
horno y subir la temperatura entre 800 y 900°C,
manteniéndola unos 15 minutos.

Si ha de calcinarse con mechero, calentar primero con
poca llama para secar el papel lentamente, continuar
hasta carbonizar el papel sin que llegue a arder en
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ningun momento. Una vez carbonizado el papel, se au-
menta la [lama para incinerar y, una vez blanco el pre-
cipitado, se calcina hasta el rojo durante 10 minutos.

4.2.12 Dejar enfriar el crisol primero al aire y,
cuando haya perdido temperatura, terminar el en-
friamiento en un desecador. Finalmente, pesar con
precisién de = 0,001 g.

4.3 Determinacion del contenido parcial de
sulfatos (no procedentes de SO,Ca.2H,0) de la
muestra

4.3.1 De la muestra preparada inicialmente, pesar
dos porciones de 1 g con precisién de = 0,001 g, para
realizar por duplicado la determinacién.

4.3.2 Introducir la muestra en el frasco o recipiente
de agitacién y afiadir 100 cm? de acetona (calidad pu-
risima y riqueza mayor del 99%), medidos por medio
de una probeta graduada.

4.3.3 Colocar el frasco en el agitador y agitar du-
rante 45 minutos.

4.3.4 Anadir 5 cm’ de 4cido clorhidrico concentrado.

4.3.5 Seguidamente filtrar la solucién con precau-
cién para que no se derrame. Recoger el liquido clari-
ficado y anadir 100 cm® de agua desmineralizada,
medidos con probeta graduada.

4.3.6 Calentar a ebullicién el liquido filtrado y pre-
cipitar afiadiendo 40 cm® de cloruro bdrico (Cly Ba) al
5%, preparado segun se indica en el punto 2.18 de la
norma NLT-120/72.

La disolucién de cloruro barico se afiade poco a poco,
por medio de una pipeta.

4.3.7 Una vez aniadidos los 40 cm?® e iniciada la ebu-
llicién, retirar el vaso de la fuente de calor.

4.3.8 Pasar primero el liquido claro, después arras-
trar el precipitado al filtro y lavar sobre él con agua
destilada y caliente hasta que el agua de lavado, des-
pués de pasar por el filtro, no de precipitado con la
solucién de nitrato de plata.

4.3.9 Colocar el papel de filtro himedo con el preci-
pitado en un crisol de porcelana previamente tarado.
Cuando se dispone de horno de calcinacién eléetrico,
colocar el crisol con €l papel dentro del horno y subir
la temperatura entre 800 y 900°C, manteniéndola
unos 15 minutos.

Si ha de calcinarse con mechero, calentar primero con
poca llama para secar el papel lentamente, continuar
hasta carbonizar el papel sin que llegue a arder en

ningin momento. Una vez carbonizado el papel, se au-
menta la llama para incinerar y, una vez blanco el pre-
cipitado, se calcina hasta el rojo durante 10 minutos.

4.3.10 Dejar enfriar el crisol primero al aire y,
cuando haya perdido temperatura, terminar el en-
friamiento en un desecador. Finalmente, pesar con
precision de = 0,001 g.

5 OBTENCION DE RESULTADOS

5.1 Calculo de los porcentajes de iones sulfato
en las dos disoluciones

5.1.1 Determinar el contenido de iones SO, en las
dos disoluciones obtenidas segin se ha descrito en
4.2 y 4.3, segin el procedimiento siguiente:

gramos de SO; =0,412 - gramos de SO,Ba

siendo:

g. BaSO, 1a masa del precipitado de BaSO, determi-
nado segun se indica en el punto 4.1 de la norma
NLT-120/72.

5.1.2 Calcular seguidamente el contenido de iones
S04 por medio de

8 S0;

% SO7= -100

m

siendo:

m

a
P ==
18
con:

a = cm’ de solucién analizada (250 cm® en ¢l caso de
la determinacién del contenido total de sulfatos
y 100 cm® en el caso de la determinacién del
contenido parcial).

A = cm?® de agua en el frasco (500 cm® en el primer
casoy 100 cm® en el segundo)

g= gramos de suelo en el frasco (1 g en ambos casos).

5.1.3 Calcular el valor medio de los dos valores ob-
tenidos en las dos determinaciones, siempre que la
diferencia entre ambos valores sea inferior a 0,020 g.

En caso contrario hay que repetir el proceso.

5.2 Determinacion del contenido de yeso en la
muestra

5.2.1 Determinar el contenido de yeso en la mues-
tra de la forma siguiente:

(% SO,Ca.2H,0) = 1,792 [(%S07) . - (%SO7)

parcial ]




