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Determinación de sulfatos en cementos y yeso 

N. N. BASARGIN y T. G. AKIMOVA 
Cement and Lime Manufacture, n^ S, septiembre 1969, pág. 95 

(Trasladado de la revista rusa Tsement, n^ 6/ 1968) 

Este trabajo describe un nuevo indicador que puede emplearse para la determinación vo-
lumétrica rápida de sulfato en cementos y yeso. 

Hay métodos bien conocidos para determinar sulfatos basados en el cambio de ion (1), (2), 
(3) y (4), así como la espectroscopia infrarroja (5). 

De éstos, el método del cambio de ion con valoración alcalimétrica del sulfato merece 
particular atención (1). 

Se ha desarrollado un nuevo método rápido que es diferente, en principio, de los ante-
riores. Se basa en una determinación volumétrica de sulfato empleando' un nuevo indi-
cador, NITCROMAZO (6) y (7), que permite la determinación rápida y exacta de sulfa-
to en cementos y yeso sin necesidad de aparatos complicados. El método lleva consigo 
la supresión de calcio y magnesio por iones fluoruro (por adición de HF o NH^F) y la 
valoración directa de sulfatos con solución de cloruro bárico standard a un pH de 1,7 a 
2,0 empleando la sal de bario de nitcromazo como indicador. Los ensayos han demostra-
do que una gran concentración de ácido bórico no interfiere la valoración. Las propie-
dades del nitcromazo y su síntesis se describen en publicaciones previas (7) y (8). 

Determinación de sulfato en cemento 

Una muestra de cemento (0,800 g) y agua (90 mi) se coloca en un vapo cerrado y 
calentado sobre un baño de agua durante 15-20 minutos. La mezcla se enfría y fil-
tra en un matraz aforado de 100 ce. El residuo se lava dos veces con agua, mantenien-
do el volumen total por debajo del enrase del matraz. La solución se acidula con unas 
gotas de CIH 6 N para dar un valor de pH de 4 a 5 (empleando papeL indicador como 
comprobante) y se enrasa. 

Una fracción (5 ce.) se traslada a un vaso de 50 c e y se trata con CIH (2 c e 0,1 N), agua 
(2 ce) , solución de FNH^ (1 c e 0,1 N), solución acuosa de nitcromazo (una gota, 0,2 %) 
y alcohol etílico (8 ce) . Esta solución se valora luego con solución standard de ClgBa 
0,02 N. La valoración se lleva a cabo lentamente durante 15 a 20 segundos, agitando des-
pués de añadir cada 2 ó 3 gotas, hasta que el color cambia a un azul persistente. El FH 
(5 c e ) puede sustituir a las soluciones de FNH^ y CIH. La solución de FH es 0,02 N. 

Un ensayo en blanco se lleva a cabo como sigue: Se introduce CIH (1 c e 0,1 N) en un 
vaso de 50 c e y se trata con agua (8 ce) , FNH^ (1 c e 0,1 N), solución acuosa de nit-
cromazo (una gota, 0,2 %) y alcohol etílico o acetona (8 ce ) . A continuación se añaden 
una o más gotas de la solución de cloruro bárico standard para producir color azul. 
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El contenido en sulfatos se calcula por la fórmula: 

SO3 (por ciento) = —^ -—^ 100 ; 
W 

donde: 
a = cantidad de solución de ClsBa standard utilizada en la valoración; 
c = cantidad de solución de Cl^Ba standard empleada en la determinación en 

blanco; 
W = peso de muestra en la parte alícuota (mi) ; 
K = K, X f-

K, = diferencia en normalidad de la solución de ClgBa de 0,02 N (es decir, fac-
tor de la solución); 

fi = cantidad de SO3 equivalente a 1 ce . de solución de ClgBa 0,02 N ( = 0,80). 

La solución de cloruro bárico se contrasta frente a una solución de ácido sulfúrico stan-
dard de la misma concentración, sin adición de soluciones de FNH^ o FH. El FNH^ o el 
FH se añaden para reaccionar con el calcio que, en forma no combinada, tiende a afec-
tar el color del indicador. 

Cuando se valora en presencia de FH, el indicador cambia el color más marcadamente 
del violeta al azul y la parte alícuota puede aumentarse a 10 c e , aun empleando 5 c e 
de solución 0,2 N de FH. 

Determinación de sulfato en yeso 

Una muestra de yeso (0,2 g) y agua (150 c e ) se calienta en un vaso de 250 c e en un ba-
ño de agua de 15 a 20 minutos. La solución se enfría y ñltra y el residuo se lava con 
20-30 c e de agua. Después se ajusta el volumen a 250 c e en un matraz aforado. 

Una parte alícuota (5 c e ) se trasvasa a un vaso de 50 c e y se trata con CIH (1 c e 
0,1 N), FNH4 (1 c e 0,1 N), agua (3 c e ) , solución acuosa de nitcromazo (una gota, 0,2 %) 
y alcohol etílico o acetona (8 c e ) . 

La muestra se valora lentamente frente a una solución standard 0,02 N de cloruro bári-
co desde una microbureta, hasta que el color cambia de un azul-violeta a un azul persis-
tente. 

Se lleva a cabo una determinación en blanco, y el contenido de SO3 se calcula a partir 
de la fórmula dada anteriormente para cemento. 

Para una valoración se necesitan 5 a 7 minutos, y la determinación total dura alrededor 
de 30 minutos. 
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