cCou | COVENIN
669:543.062.241:546.18 1227-78

MINISTERIO DE FOMENTQO

oo [

GANISION VENEZOLANA
DENORMAS INDUSTRIRLES

NORMA VENEZOLANA

ACEROS AL CARBONO.
METODO ALCALIMETRICO
PARA LA DETERMINACION

CUANTITATIVA DE FOSFORO




Cbu
669:543.062.241:546.18

NORMA VENEZOLANA
ACERGS AL CARBOND
METGDO ALCALIMETRICO PARA LA
DETERMINACIOHN CUANTITATIVA
DE FOSFORG,

COVENIN
1227-78



" TRAMITE:

COMITE ¢ (77 MATERIALES FERRODSOS

PRESIDENTE ¢ DR. HENRY KANNEE

SECRETARIO : IYANU HOSTGS B.

SUBCOMITE

CT7/5C8 METODOS DE ENSAYOS QUIMICOS

COORDINADOR: ASIS. ERNESTO AGUIRRE U.

PARTICECIBANTES

EZEQUIEL DIAZ

INVESTI

FERROMINERA DEL ORINOCO RAFAEL LEOMBRUNO
SIDOR JUAN ARNAIZ

MIN. MINAS £ HIDROCARBURAOS ALONSO PRATO
VICSON S.A. RUSBER ORTEGA
UNIVERSIDAD CATOLICA ANDRES BELLO SAUL CORREA
GENERAL MOTORS JAIME GIRAUY
SIVENSA HORACIO MENDEZ

FECHA DE APROBACION POR EL COMITE : 18-07-78

FECHA DE APROBACION POR COVENIN: 10-10-78



NORMA VENEZOLANA £
; ACERDS AL CARBONOD COVENIN
METODD ALCALIMETRICO PARA LA 1227-78
DETERMINACION CUANTITATIVA DE
FOSFORO

1 ALCANCE

Esta norma contempla el método alcalimétrico para la determinacidén

cuantitativa de fdsforo, en aceros al carbono.

2 NORMAS COVENIN A CONSULTAR

COVENIN 3834-75: Métodos de obtencidn de muestras

para la determinacién de su composicidén quimica.

3 PRINGIPIO DEL ENSAYO

3.1 El método descrito en la presente norma cansiste en tratar la
muestra con dcido nitrico y permanganato de potasio para transformar
el fdsforo en &cido fosfdérico y eliminar al mismo tiempo las materias

orgédnicas y carbonosas.

El 4cido fosférico es precipitado como fosfaomolibdato de amonio por la

adicién de molibdato de amonio.

El precipitado se disuelve en un volumen conocido y en exceso de hi-
dréxido de sodio, valoréndose el exceso con una solucidén de écido ni-

trico, sulfirico o clorhidrico.

3.2 REACCIONES
Las reacciones que tienen lugar en el proceso son:

3FeLp + 4THNO ~—- SFe(NO + 3HLPO, + 14ND + 16H,0

3)3 4

H.PO, + 12(NH4)2NDU4 + 2THND—-- 21NH ND

sP0, 3 + (NH4)3PD « 12Mo0, + 12H,D

3 4 3 2




2(NH4)3 PO, 12Ma0, + 46NalH --- 2(NH4)2H904 + (NH4)2M004 + 23N32N004

+ 22H20.

4 EQUIPO DE ENSAYOD

4.1 APARATOS

4,1.1 Para realizar esta determinacidén se regquiere sl material usual

de laboratorio guimico.

4.2 REACTIVOS

4,2.1 Eter etilico (CZHS)ZD " grado técnico " u otro solvente orgé-

nico apropiado.

4,2.,2 Acido nitrico diluido (1:3)

4,2,3 Solucidn de permanganato de potasio 25 g/l
4.2.4 Salucién de sulfito de sodio 100 g/1

4.2.5 Solucién de molibdatg de amonio

Coléquese en un matraz 65 g de molibdato de amonio, 15 ml de hidréxidd
de amonio y 600 ml de agua destilada. Caliéntese y agitese suavemen-

te hasta disolusidn total,.

Déjese reposar 12 horas, filtrese sin lavar y dildyase a 1000 ml
4,2.6 Solucidén diluida de &cido nitrico (2:98)

4.2.7 S5o0lucién diluida de nitrato de potasio 10 g/l

4,2,8 Solucidn valorada de hidréxido de sodio 0,1N, libre de carbo-

nato

4.2.8.1 Disuelva 50 g de NaOH en 50 ml de agua y transfieralc a un

tubo de ensayo grande. Téapelo y dejelo reposar en posicién vertical




hasta que el liquido sobrenadante sea claro. Cuidadosamente transfiers
5 ml de la solucidn clara a un baldn de 11 que contiene aproximadamen-—
te 750 ml de agua hervida rascisantementa y enfriada, enrase empleando

agua exenta de CD2 y mexcle.

Proteja la solucidén madre con un tubo conteniendo asbesto - soda.

4.2.8.2 Estandarizacidén: Transfiera 0,400 g de talatoacido de potasio
a un matraz de 250 ml, disuelva en 100 ml de agua hervida recisntemen-
te y enfriada, afada 3 gotas de la solucién indicadora de fenolftalei-

na y titule con la solucidén de NaOH hasta obtener una debil coloracidn

rosada

4.2.8.3 ©Se determina el volumen de NaOH 0,1 N necesario para producir
idéntica intensidad de color en un matraz similar conteniendo la misma
cantidad de agua y del indicador. ©S5e apota el resultado como “Vz"

4.2.8.4 CAlculo del factor de correccién (f1)

Este factor s¢ determina mediante la siguiente expresidn:

f1= 8]
0,02041(v1—vz)
siendo:
f1= factor de correccidn
g= gramos de talatecdcido de potasio
V,= ml de solucidén de NaOH 0,1N consumidos en la valoracidn

U2= ml de solucidén de NaOH 0,1N consumidos en el ensayo en blanco

4.2.9 Solucidn valorada de 4cido nitrico 0,1N

4.2.9.1 Valoracidn. Se miden exactamente 25 ml de la solucién de
NaOH 0,1N valorada, se transfieren a un matraz Erlenmeyer de 250 ml

de capacidad y se diluye a 100 ml con agua. Se titula en presencia de
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fenolftaleina con la splucidn de dcido nitrico 0,1N hasta justamente

la desaparicidén del color rosado.

4.2.9 C&lculo del factor de correccidn (fz)

Este factor se calcula mediante la siguiente expresidn:

F=f, _2_3__
siendos

f2 = factor de correccidn

f1 = factor de correccidén de la solucidén de NaDH 0,1N gastados en la
: valoracidn

V = ml de 4cido nitrico utilizado en la valoracién.

4.2.10 Solucidn alcohdlica de fenolftaleina 10 g/l, conteniendo 1 g

de fenolftaleina en 100 ml de solucidn de alcohol etilico (1:1

5 MATERIAL A ENSAYAR

El material a ensayar consiste en una wmuestra obtenida tal como se in-

dica en la Norma Venezolana COVENIN 834-75.

6 PROECEDIMIENTO

6.1 Se lava la muestra con éter etilico u otro solvente orgénico a-

propiado para eliminar la materia orgénica (aceite, grasa, etc.)

6.2 Se pesa con aproximacién de 0,1 mg, de 1-2 gramos de la muestra,

se colocan én un matraz de 300 ml y se agregan 50 ml de &cido nitrico

(8.2:2) .
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6.3 Se calienta hasta la disolucidn total y sliminacién de vapores

nitrosos.

6.4 Se vierten 10 ml de solucién de permanganato de potasio (25 g/l1)
y se lleva a ebullicién hasta que precipite el éxido de manganeso.
En caso de no haber formacidén de precipitado, se adiciona més perman-

ganato de potasio y se continua hirviendo hasta que se produzca.

6.5 Sg agrega gota a gota, y agitando continuamente, la cantidad
necesaria de solucidén de sulfito de sodio (100 g/1) para disolver el

precipitado formado evitando agregar un exceso de reactivo.

6.6 Se hierve la solucién durante unos minutos hasta eliminar total-
mente los vapores nitrosos. 58 ajusta el volumen a 60 ml con agua

destilada y se esnfria hasta 45 - 50 2oC,

6.7 Se agregan 50 ml de solucidn de molibdato de amonio. 5Se tapa
el matraz agitando enérgicamente durante 10 minutos. Se deja reposar

hasta gue se deposita todo el precipitado.

6.8 Se filtra a través de un papel de filtro de poros cerrados,
conteniendo pulpa de papel de filtro. Se lava dos veces el matraz,
el precipitado y el filtro con porciones de 5 ml de solucién (2:98)
de &cido nitrico, después & veces con porcionses de 5 ml de solucidn
de nitratoc de potasio(10 g/l) y, finalmente, lévese con la misma so-

lucién, filtro y precipitado, hasta que el filtrado no de reaccién &~

cida.

6.9 Se transfisre el papel y el precipitado al matraz original y se
agregan de 20 - 30 ml de agua destilada libre de 602 y un volumen
exactamente medido y en exceso de solucidén valorada de hidréxido de

sodio 0,1N, ancténdose este valor como "Vy",

6.10 Se agita enérgicamente hasta disolver sl precipitado y se lavan

las paredes del matraz con agua destilada exenta de C02.




6.11 Se valora la solucidn de hidréxido de sodio por medio de la
solucidén de Acido nitrico 0,1N, usando la solucidn de fenoXftaleina
como indicador, hasta que desaparezca el color rosa de la solucidn.
Se miden los mililitros consumidos con exactitud y se anota el rssul-

tado como "V1".

6.12 Se resaliza un ensayo en blanco siguiendo el mismo procedimiento
descrito, en ausencia de muestra y usandoc las mismas cantidades de
reactivos. Se anotan los mililitros exactos de solucidén de A&cido ni-

trico 0,1N cansumido como "UG".

7 EXPRESION DE LOS RESULTADOS

El porcentaje de fdsforo contenido en la muestra se obtiens aplicando

la siguiente fdrmula:

% P = __iq_‘_‘ﬁ__. N. 0,1349
g
siendo:
v = volumen de NaOH 0,1N, en ml
UU = volumen de HND3 0,1N usados en el ensayo en blanco, en milili-
tros
U1 = volumen de HND3 0,1N usado en la determinacién del fdésforo en 14|

muestra en mililitros.
N = Normalidad de la solucidén ds HND3

qQ = peso de la muestra, en gramos.




8 INFORME
8.1 Ensayo rsalizado segin la Norma Venezolana COVENIN N&
8.2 Fecha en la cual se realizd el ensayo
8.3 1Identificacién de la muestra
8.4 Resultados del ensayo
8.5 Observaciones

8.6 Nombre del Analista

S5 RELACION CON OTRAS NORMAS

COPANT R 22 (Comisidn Panamericana de Normas Técnicas)
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