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NORMA VENEZDLANA COVEMIN
CARBON 2600-89
DETERMIMACIDN DEL CONTENIDO
DE CLORO.
METODO DEL ELECTRODO SELECTIVD DE ION

I NORMAS COVENIN A CONSULTAR

COVENIN 1962-82 Determinacién de humeda& total.

COVENIN 1709-81 Carbdn. Andlisis inmediatos y elementales. Expresidn de
resultados en diferentes bases.

2 OBJETO Y CAMFO DE APLICACION

Esta Norma Venezolana establece el método de ensayo para determinar &1 contenido
total de claro en carbén,

3 RESUMEN DEL ENSAYD

El contenido total de cloro se determina por comhustion de una muestra previamente
pesada, en una bomba de oxigeno que contiene upa base diluida, la cual absorbe los
vapores de clorao. El contenido de la bomba se lava con agua dentro de un vasp de
precipitado y se le adiciona un ajustador idnico fuerte, el clore se determina con
un electrodo selectivo de clorura,

4 EQUIFDS

el ROMBA DE COMBUSTION

4.1.1 Construida de materiales que no sean afectados por los producfus 0
procesos de combustipn.

4,1.,2 Debe estar diserada para gue todos los productos ligquidos de la combustion
puedan ser recuperados por lavados de la superficie interna.

4.1.3 No debe permitir escape de gas durante el ensayo.

4.1.4 Debe ser capaz de soportar una presién hidrostética de ensayo de 20 MFRa a
temperatura ambiente sin someterla a su limite eléstico.

&

4,2 BAMD DE AGUA

4,31 Un envase de tamafio suficiente para contener la bomba de combustidon y | el
agua fria para disipar el calor generado durante el proceso de combustidn.



4.2,2 El envase debe ser disefado para permitir un movimiento constante del agua
alrededar de la bomba de combustién.

4,3 CRISOLES DE COMBUSTION

De platino, cuarzo o una adecuada aleacion metdlica.

4.4 ALAMBRE DE ENCENDIDO

De aleacian cromo-niquel o de platino, de 100 mm de largo.

4.5  CIRCULTO DE ENCENDIDO

Se requiere de corriente directa o alterna de & a 16V, para propdsitos de ignicidn
con un amperimetro o piloto en el circuito para indicar que la corriente esté
fluyendo. :

Frecaucion:

El interruptor del circuito de ignicidn debe ser de presidn de doble contacto,
normalmente abierto, excepto cuando el operador lo presione el tiempo necesario
para encender la carga.

4,4 HALANZA ANALITICA

lon una sensibilidad de 0,1 mg.

4.7 MEDIDOR DE -T0ON

Un potencidmetro con una escala en milivoltio y una sensibilidad de 0,1 nmV,
adecuados para determinaciones por el método de adicign de esténdar.

4.8 ELECTRORD SELECTIVO DE CLORURD
Con un electrodo de referencia adecuado.
4.9 FIPETA DE {00 ml
4.10 EALON VOLUWETRICO DE 100 ml y 1000 ml
55Tl VASOS DE PRECIPITADO DE 100 ml y 150 ml
4.12 HORNO TIFD MUFLA
5 REACTIVOS
Todos los reactivos deben ser grado analitirco,
o AGUA
Libre de iones, de alta pureza y baja conductividad especi&?ca.

e S0LUCION AJUSTADORA DE FUERZA IONICA (3 M)

Se disuelven 42,5 g de nitrato de sodio (NaW@3), en 100 ml de agua. L

3
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3.% _SOLUCION DE CAREOMAYO DE 8S0DIOQ (Na2 CO3) al 2%.

S¢ disuelven 2,0 g de carbonato de sodio en 100 ml de aqua.

-

.4 S0LUCION ESTANDAR A DE CLDRURD IIDOOIMg!ml)

Se disuelven 1,64B6 g de cloruro de sodio (NzCl) en agua y se diluyen a 1 1. EJ
tloruro de sodio se debe secar por | h a 105°C y se enfria a temperatura ambiente
en un desecador antes de pesarlo.

5,5  SOLUCION ESTANDAR B-DE CLORURD, lna/ﬂgrml.

e diluyen en agua 10,0 ml de solucién estandar & de cloruro a 100 ml en un balén
volumitrico,

9.6 DX IGEND

Libre de materia combustible y de 99,5% de pureza.

6 FREFARACION DE LA MUESTRA

T | La muestra a ensayar consiste en carbén seco al aire, que debe ser
pulverizadn hasta pasar al cedazo COVENIN 250/“m(N 60) .

b.2 Be determina simultdneamente la humedad a la muestra de ensayn segin la
Norma Venezolana COVENIN 1962,

7 PROCEDIN

TENTD

F | COMBUSTION DE LA MUESTRA

;A | S wmezcle & fondon la muestra de ensayo. BSe pesa cuidadosamente
{ g £ 0,1 mg dentro de un crisol previamente calcinado en el cual se va a realizar
la combustion,

MODTA 1 Fara murstras con mas de un S% de azufre, el pecso de carbdn se debe

reducir a 0,% + 0,1 g para ssegurar gue todos lps vapores dcidos producidos en el
proceso de combustién sean retenidos cuantitativamente en la solucidn.

Tola 8¢ trancsfieren 5 ml de solucion de carbonatn de scdin (Na2 CO3) al 2%
dentro de 1a homha de romnbustién. Se une el alambre a los electrodos de la bomba.
5e¢ cnloca el crisol con 1a muestra dentro del soporte del electrode de la bomba vy
se coloca el alambre de forma que toque justamente la superficie de la muestra,

Tk Se¢ ensamhla nermalmente la bomba y ee rarns con oxigenp & presipn entre 2
y 3 MPa (20 y 30 atm)., Bi el oxigeno excediera la presidn especificada no sep debe
realizar la combustidn. En este caso se separa la conexion, sed descarga la bonba
y desecha 1a muestra,




Frecaucipn: El pesc de la musstra de carbgn y la presign admitida de oxigeno a
la bomha no debe esceder las rpcomendaciones del fabricante de ésta.

5e deben inspeccionar cuidadosamente las partes de la bomba después de cada usp vy

chequear fracuentemente las rosras en la cerradura principal, Reemplazar las

partes agrietadas o significativamente desgastadas.

8r debe suministrar lentamente oxlgenn dentro de la bomba para evitar expulsiodn de

pnlvo de material del crisol.

Ne &e debe encender la bomba i ee ha llenado con oxigeno hasta mis de 3 MPa de
presian, si 4% ha bajado la bomba o si hay evidencia de escape de gas cuando se

sumerge la bomba en el bafio de agua.

)
|

P B Se coloca la bomba en un bafo de agua fria en circulacion. Se presiona el
interruptor del circuitoe de ignicién para quemar la muestra. Se deja la bamba en
aqua fria por 15 min para permitir enfriamiento y absorcidn de los vapores
solubles dentro de la bomba.

-y

Fulul Sp remueve la homba y se libera la presidn & una velocidad uniforme, En un

3

tiempo no mepar de 2 min,

Tale Ge examina el interior de la bomba, si hay depdsitos de hollin o material
sin quemar por los alrededores se rechaza el ensayo.

¥ S lavan la bomba, los electrodos y el crisol dentrno de un vaso de
precipitadn de 100 wml, tentendno la precaucién de que los lavados np

rpbrepasen 70 ml.,

T.2 DETERMINACION DEL CLORO

n S Se adicionan 2 ml de la solucidn ajustadora de fuerza idnica y se lleva
el volumen & 100 ml con agua, se transfiere a un vaso de precipitado de 230 ml.
NOTA 2@ Fara una respuesta uniforme del electrodo todas las soluciones se deben

meEdir a temperatura ambiente.

lLa respuesta del electrodo se altera =i la membrana esld sucia o rayada, ce
recomienda pulir la membrana Jdel electrodo, antes de usarla.

e Se drtermina el potencial de la solpcion con el electrodo selectivo  de
claruaro,

P e B¢ wdicionan 10,0 ml de solucidn estandar B de cloruro a un  vasoc de
precipitade y de nuevo se determina el potencial.

7.2.1% Se determina el contenido de cloro en la splucidn de muestra como
cambiao de potencial (AE) resultante al adicionar la solucidn estindar B de

clovruro.

Fia Bty Se determina an blanco cen el ensayn wsando la misma cantidad de todos los
reactivos y siquiendo todos leos pasas del procedimiento. '

.

T DETERHINACION DE LA COMSTANTE DEL FLECTRODLD

el Se  adicionapn 1060 ml de solucian estindar de concentracidn £y con upa
pipeta a un vaso de precipitado de G0 al, .-
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.2 Se adicionan 2 ml de la solucién ajustadora de fuerza iénica,

Taoke 3 Se agita la solucién y cuando los electrodos den lectura continua, se
registra ésta como E4.

Tedid Be repite 1o indicado en el punto 7.3.2 con una segunda solucién de
concentracion Czﬁ preferiblemente Cz = {0 C1 y no debe ser menor que 2 Ef.
-2 e 4 e

TR Se repite lo indicade en los puntos 7.3.2 y 7.3.3 y se registra 1a lectura
continua como EZ'

~

8 EXPRESION DE RESULTADOS

el El contenide de ctloro en la muestra se calcula pnr la sigﬁiente formul ae
| Cs X Vm
Cm =
"
€m = Contenido de cloro en la muestra, expresado en ug/g (ppm)J
Cs = Contenido de cloro en la solucidn, expresado en pg/g f{ppm), (Ver punto
8.2).
VYm = Volumen de la solucidn de muestra, expresado en ml.
Moo= Masa de muestra, expresada en g.
8.2 El contenido de cloro en solucidon de muestra se calcula por la siguiente

farmulazs

Ve Cse
Cs = x “CB
@5 antilog AE Vs + | o | R

B Ym
Dondet
e = Contenido de cloro en la solucion de suestra, expresado en pg/g {ppm).
Va = Vplumen de solucién estandar afiadido, ewpresadn en ml.
Cse = Concentracion de la selucidn estdndar B, expresada en pug/g.
AE = Canbip de potencial, expresado en nV.
B = ([Cuonstante del electrodo, expresada en nV,

Ceg = Concentracion del blanco, expresads E”JFQ’Q-




B La constanle del eloctrode se ralcula por la siguiente farmula:

Ey = Ea
B =
Lot = Chng. ks
Nondet
B w Constante del rlectrode, expresada en‘aV.
£, = Lectura del potencial inicial, expresada sn mV,

Ep = lLectura del potencial final, expresada en mV.

Ly, = Concentracign de salucign estdndar para determinar potencial inicial,
Ce = Concentracian de salucioén estindar para determinar potencial final.
7  INFORHME

El informe debe contener como minimo lo siguiente:

Sl Ensayn realizado seqgan la Norma Venezolana COVENIN 2600,
9.2 Fecha de realizacidn del ensayo,

B Nombre de la persona que realizd el ensayo.

7.4 Identificacidgn de la muestra,

9.5 Contenide de clore, espresado en‘pq/g (ppm).

9.4 bservaciones.

10 PRECISION Y EXAETITUD

La precision relativa de este métode de ensayw para la determinacion de cloro
cuhre el rango de concentracisn de 220 a ZIOOJpg/q.

LRt REPETIEILIDAD

La diferencia en valnr absolute entre dos resultados de ensayps consecutivos,

llevados a vcabo con la misma muestra en el mismo laboratorio por el mismo
arnalista, usando lps mismo=n aparatos, el intervalo de repetikilidad I (r) no debe

exceder méas del 5% de los valores paraados (nivel de confianza 95%). Cuando se
encuentre que el intervalo de repetibilidad e epxcede, &e duda de los resultades
de uno o amhos easayos, El intervalo de repertibilidad puede ser determinado

usando la siguiente ecuncidn

\
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Donde:

=

¥ = Es el promedio de dos resultados de BHERYO.

NOTA 3 Esta ecuacién se aplira a distribuciones relativas de mediciones gque son
erprpeadas  como un porcentéaje v se deriva de uns evaluacisdn estadistica de los
recultados de intercambios,

EJEMPLD:  Apalisic duplicados para cloro dan valores de 1014 ug/g y 1046 ug/g. E}
valor promedio de cloro de los andlisis duplicados es 1030 ug/g y el intervalo de
repetibilidad 1 (r) ealculade ec BS mg/qg. La diferencia entre los dos valores es
32 mafg y no debe exceder ol 1 (r) de 83, entonces, estos dos valores son
aceptables a un %5%7 de nivel de confianza. :

10,2 REFRODUCIRILIDAD

lLa diferencia en valor absoluto de determinaciones duplicadas, llevadas a cabo en
di ferentes laboratorios en muestras representativas preparadas del mismo lote
después de 1z 0ltima elapa de redurcion, el intervalo de reproducibilidad 1 (R) no
debe exceder mdis del 5% de los valores paresdos (nivel de confianza, 954)., CLuando
ep encuentre que el intervalo de repreoducibilidad se excede, se duds de los
resultados  de -uwno 0 ambos ensayns. El intervalo de reproducibilidad puede ser
determinado wesando 1a siguiente ecuacion:

1 (R} = 200 & 0,23 X
Donde:
¥ = ks el promedin de dos resultados (Ver Nota 3).

EJEMPLOY An&lisis duplicados para cloro en un laboratorio tiene un valor promedin

de 10B3 ma/q y un valor de 1280 pq/q fue obtenido en un laboratorio diferente.

El valor pramedin de cloro entre los laboratorios es llSl}lq/g. el I (R) calculado
ee 472 po/g y el valor de la diferencia entre laboratorios es 197 aug/g. Coamo
g¢ste vz menar que =] I (R) estpns valores son aceptables a un nivel de confianza de

va g e
- ™
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