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NORMA VENEZOLANA COVENIN
CARBON 2599-89
DETERMINACION DEL CONTENIDC DE CLORO
METODD ESCHKA

1 NORMAS COVENIN A CONSULTAR

Esta Norma es completé;

2 DRJETD Y CAMPO DE APLICACION

Esta Norma Venezolapa establece el método de ensayo para la determinacidn del
contenido de cloro total en carbén,

3 RESUMEN DEL ENSAYO

3 La muestra se oxida por combustidn y el contenido de cloro se absorbe en
reactivos alcalinos por uno de los siguientes métodos:

, iy e | Una muestra previamente pesada se homogeniza con la mezcla Eschka y se
quema en wna bomba gue contiene pbxigeno a presidn adecuada y una pequena cantidad
de soluciédn de carbonato de amonio. (Se indica en el anexo).

5 B Una muestra previamente pesada se homogeniza con la mezcla Eschka y se
ralienta a una temperatura especificada en una atmbsfera oxidante.

3.2 El clorurp contenido en la solucién de carbonato de amonio mencianada en el
punto 3.1.1 se extrae de la mezcla Eschka incinerada mencionada en el punto 3.1.2

y se determina por titulacidn potenciométrica o por el procedimiento Volharg
modificado.

4 ERUIPDOS E INSTRUMENTOS

4,1 BALANZA CON APRECIACION DE 0,1 nmg
4.2 ERQUIPDS FARA LA COMRUBTION DE LA MEICLA ESCHKA

4,2.1 Crisol

Capaz de mantener una temperatura uniforme de 675 # 29 °C y «con una -buena
circulacion de aire. i



4,3 .. EQUIFD FARA LA TITULACION POTENCIDMETRICA

4,3.1 Conjunto de. titulacion potenciométrica, wusando electrodos de plata vy
plata-clarurp de plata. ‘

4.4 AGITADOR DE VIDRIO
4.5 MATRAZ AFORADO DE 1 1
4.6 VASO DE PRECIPITADO DE 100 ml

4.7 VIDRID DE RELOJ

5 REACTIVOS Y MATERIALES
Al FPUREIA.- DE REACTIVDS
Sep deben utilizar reactivos de grado analitico.
g2 AGUA DESTILADA
F.&  HEIGCLA ESCHKA
8¢ mezclan continuamente 2 partes en pesn de oxide de magnesio (Mgf) levemente
calcinadn con una parte de carbonato de sodio anhidrido (Na2C03). Ambos
materiales deben estar libres de cloruro.
5.4 SOLUCION INDICADORA DE SULFATO FERRICD AMONIACAL
Se anade suficiente 4cido nitrico (HNO3) concentrado a upa solucisdn saturada vy
fria de sulfato férrico amoniacal (FeNH4 (S04))2 H20) hasta eliminar el color
mareon.
e ACIDN NITRICD (1:1)

Se mezclan voldmenes iguales de Acido nitrico concentrado (HNG3) y agua destilada.

3.6 NITROBENCEND (CgHsNOZ)

Bl SOLUCION ESTANDAR DE TIODCIANATO DE FOTASIOD (0,028N)

Se disuplven 3 g de tioacianate de potasio {(KCNS) en agua destilada hervida o
destilada recientemente, se diluye a 1 litrn y se estandariza con solucidn de
nitrato de plata (AgND3) 0,025N (Ver punto 5.8).

5.8 SOLUCTION ESTANDAR DE NITRATD DE PLATA (AgMDs) (0,025 N)

=T | Se pesan 4,247 g de nitrato de plata (AgNDs) previamente triturado vy
seCado & 125°C durante 2 & 3 h. Se disuelven en agua destilada y g @&

diluye a 1 litvn,

i oF FAFEL DE FILTRO. De filtradep rdpido y resistoente al dcido.




G519 ALAMBRE DE ACERD 0 PLATINO

6  PREFARACION

)=
=

| DE LA MUESTRA

La muestra a ensayar cansiste en | g de carbdn seco al aire gue pase el cedazo
COVENIN 250/um (No. &0).

Se une la muestra de ensayo con 3 g de mezcla Eschka en el crisol y se cubre

con 2 g de ésta.

7  PROCEDIMIENTOD

7.1 COMBUBTION

Tal=d ¢ ctoloca &l crisol en un horno mufla frio y gradualmente se lleva la
temperatura a 475 + 246°C en 1 h.

¥.1.2 Se mantiene esta temperatura por 1 1/2 h y luego se retira el crisol.

Tl g Se agita con un alambre de acero o platino y se obeerva i hay algdn
remanente de carbodn sin guemar. G§i se encuentra algum resto se retorna el crisol
al horno por 1/2 h adicional o hasta gue no guede carbén sin quemar remanente.

T.2 PREFARACION DE LA SDLUC[DN DE CLORO

Fadel Se transfiere 1a mezcla incinerada en un vaso de precipitado. 8¢ adaden
una pequena cantidad de agua caliente y con precaucibn 40 sl de &cido nitrico
LHRDEY CLhy i,

Fa.2-2 Se cubre el vaso de precipitado con un vidrio de reloj y =g agita
vigorosamente la solucidn.

7«2+ 8 Se filtra la soclucidn a través del papel de filtro.
7.2.4 Si se trata de un carbdn de baja ceniza no es necessrio filtrarle.
i DETERMINACIDON DEL BLANCOD

S¢ prepara una sclucidn para la determinacidn oel klanco gue contengs todous los
reactivos utilizados en la determinacidn de la muestra y en la misma cantidad.

7.4 TITULACION BEL CLORO

7.4.1 Titulacidn potenciométrica

5 titula con solucidn de nitrate de plata (AgHD3Y O,025N, wtilizando electrodos
de plata-cloruro de plata (Ag - AgCl) y se determina el punto final con el
potencidémetro.

7.4.2 Titulacidn VYolhard o

Teleded fp adicionan 20,0 ml de solucidn de nitrato de plata {(AgND3) ©,0200, se
mezcla y =e deja reposar por 15 min.

L)



7:.8.2.2 5e caliente suavemente 1a solucién durante 5 min y se enfria a
temperatura ambiente. Se adicicnan de 5 a 10 ml de nitrobenceno, se apgita por
I min y se afaden de R a 10 gotas de solucidn de FeNH4(504h12 HZD.

Taled.3 e titula con la solucian de tinciavatlo de potasiop (KCNS). El punto
final de la determinacion se logrs cuvando 13 solucidn cambia & un celor rosado-
naranja tenue.

8 EXPRESION DF RESULTADOS
B.1 El contenido de clorp st se wtilizd titulaciédn potenciometrica, se calcula
por la siguiente fédrmula:
A-B
C = 0,0B8A
M
Dondes
€C = Contenido de cloro, expresado en porcentaje en peso.
A = Cantidad de AgND3 requerida para 1la titulacion de la muestra, expresada
en ml,
B = Cantidad de AgND3 requerida para la titulacidon del blanco, expresada en nl.
M = Cantidad de muestra utilizada, expresada en g.
B.Z El contenido de cloro, si se utilizd titulacion Volhard, ce calcula por la
siquiente ftormula:
B-A
£ = 0,0884
M
Nonde:
C = fConlenido de cloro, expresado en porcentaie egn peso.
B = (Qantidad de KCNS reguerida para la titulacidn del blancoe, exprezada en ml.
A = Cantidad de KCNS requerida para la titulaciédn de 1a nuestra, expresada
en inl.
M = Cantidad de muestra utilizada, expresada en g.
7 INFORME
El informe debe contener como minimo lo siguiente:
o | Ensayo realizado seqgin ln establecido el 1& Norma Venezolana

COVENIN 2597,

Bt Ferha de realizecidn del ensayo.




9.3 . Nombre de la persona gue realizd el ensayo.
2.4 Identificacidn de la muestra.

3 Métodn utilizado.

7.6 Resultados obtenidos,
| Observaciones.
10 PRECISION

19.1 REFETIBILIDAD

Los resultados de deterpinaciones duplicadas llevadas & cabo en tiempns diferentes
#n el mismo labaratorio, por el mismo operador, con el mismo equipo en cantidades
representativas tomadas de la misma muestra, después de finalizar las etapasz del
proceso de reduccidn, no deben diferir més del 0,03% del contenido de clorao.

1.2 REPRODUCIBILIDAD

l.Los resultados de determinacinnes duplicadas llevadazs a cabo en dos laboratorios
diferentes &n cantidades representativas tomadas de la misma muestra después de
finalizar las etapas del procesc de reduccién no deberdn diferir mis del 0,053 del
contenido de cloro,
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j ANEXD 4

METODD DE Ln BOMBA DE OXIGEND

Al EQUIFQS

A.1.1  Bomba de combustidn de la muestra

Rl Ll Bomba de nuigeno

N

2 | B Construida der materiales gue no sean afectados por el preocesp  de
combustién,

el le 12 No debe permitir escape de gas durante el ensayo.

el le 13 « Debe ser capaz de soportar en todas sus partes una precién
hidrostidtica de ensayo de 20 MPa (2000 Psi) a temperatura ambiente,

AL R C&psula

Debe ser de aproximadamente 25 mm de didmetro en la parte superior y de 12 nam en
1a parte inferior,

A.1.1.3 Alambre de conduccidn

Debe =er 100 mm de alambre de aleacién cromo-niquel o 100 mm de alambre de hierro.
B.l.1.9 Circuito de conduccién

Be regquiere de & a 6 V en corriente directa, para propdsitos de ignicidn. Debe
tener un amperimetro o wuna luz pilotn en el circutte para indicar cwande la
corriente epstid fluvendo.,

Nt 0 Vasn de metal

Cilindrico, de {forma 12l gue 13 bomba esté completamente inmersa cuwando se anaden

2 litros de agua.

A.2 REACTIVDS

R.

™3
—

Solucién de carbonato de amonio

Se disvelven 10 g de rcarbonato de amonio ( (NH&) 200g, HZ0) epn 100 wl de agua. Se
debe utilizar la solucion preparada recientemente.

A.2.2  Dxigeno
[ e SR | Jebe eetar libre de materia combustible.

2. 2.2 79,3% de pure:za.




A3 PREFPARACION DE LA MUESTRA

A.3.1 La mueeslrs & ensayar ronsiste en 1 g de carbdn seco al aire nue pase el
cedazo COVENIN rwn/wim (No. &0).

[} i 8¢ une la muestra de ensayo con 1 g de mezcla FEschka en un  crisol de
porcelana y g8 transtiere a la cépsula,

A4 PROCEDIMIENTD

A.4.1  Freparzcion de la bomba de oxigeno

»

= s 9 P | 5e colocan 5 ml de solucidn de carbonato de amonin epn la bomba y ton un
policia de goma se humedece la superficie interior de ésta, incluyendo el tope tan
praftundo como sea posible.

R.8.1.2 Se conecta el alambre de encendido de longitud adecuada & los
terminales de ignicidn, con libertad de movimiento para permitir que el alambre de
encendideo mantenga contacto con la muestra, St sp utiliza hilo de algodén, se

ronecta el alambre de encendida a través del terminal de ignicicdn y se ata el hilo
de algoddn alredednr del centrao.

[ POl P Be colocan los terminales del hkilo de alguddn de forma tal wue estén en
contacto con la muestra y se ensambla normalmente la bonmba,

A.4.2  Adicidn de oxigeno

fi.8.3.1 Be inyecta lentamente el oxigeno para evitar soplo de carbdn de 1la
r&psula, hasta gque =z=e alcance la presidn de 25 atm (Yer Nota A).

NOTA Ar Frerauciones,

A. 1) El peso de la muestra de carbdn y la presidn de entrada del oxigeno & la
bamba no deben euceder de las recomendaciones de fabricacidn de la bomba.

A2 Las partes de la bomba deben ser inspeccionadas cuidadosamente después  de
cafda uso,

A.3) El cilindro de nuigeno debe estar epguipado con wn dispositive de coquridag,
tal cemo vdlvela de reduccidn, en adicion a lz valvula de aguja y manometro
utilizado en la regulacicon de la presion de alimentarioe del oxigeno & la  bonba.

La presiaon mancmétrica debe ser verificada periddicamente para seguridad.

) Durante la iguicién de la muesira, el operador no debe permitir que alguns
te de su cuerpo se extienda sobre el calorimetro

A.8.3 Se introduce la bomba en el bafio de agua,

A.h 4 Freparacion de la solucidn de cloro

A.4.4,1 8¢ remueve la bomba del bafio de agua, =e redure la presidn  con una
velocidad uniforme a la presién atmosférica en no menos de ! min, se abre la bonba
y se& observa el interior para verificar la presencia de trazas o materiak sin
guemar o depdsitos de hollin. 5i se encuentra alyo, se descarta la deterwinacioo

y sep lavan bien todas las partes interiores de la beasba antes de uvcarla



nuevamente,

A.4.4.2 e lava la capsula con la muestra,

superficie interna de la cubierta ton uns pizeta pue

recolectan fos lavados en un vasno de previpitade.
de no perder zgva del lavado.

H.0,4.3 - Be gridifican lps lavados de 1la bomba

roncentradn, Si la =sglucidn nhtenida es clara
chserva turbide:z, se filtra antrs de titul

h.d. 5 Titulacidon
fig procede coma se ITndicH en Yo jinhios 7.4.1 o 7
AS INFORME

1 i Ver puntn 9.






