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NORMA VENEZOLANA
METODO GRAVIMETRICO DE DETERMINACION COVENIN
DE CARBONO POR COMBUSTION DIRECTA EN 305-80
ACEROS AL CARRNNN

1 ALCANCE

Esta Norma contempla el método gravimétrico por combustidn directa

para determinar el contenido de carbono en aceros al carbono.

2 NORMAS COVENIN A CONSULTAR

COVENIN 834-75 "Métodos de obtencidén de muestras, para la deter-

minacidn de su composicidn quimica".

3 RESUMEN DEL ENSAYO

El método descrito en la presente Norma consiste en fundir una mues
tra de acero en un horno eléctrico y en corriente de oxigeno'y lue-

go pesar el anhfidrido carbdnico producido por la fusidn del acero.

"4 EQUIPD DE ENSAYO

4.1 APARATOS
Se reguisren los aparatos usuales de laboratorio quimico, necesario
. para construir el montaje que indica la figura 1 y que consta de

las siguientes partes:

4.1.1 Fuente de oxigeno.

4.1.2 Vé&lvula reductora de presidén y rotémetro.

4.1.3 Un sistema para purificacidén de oxfgeno gue constard de:

4,17.3.1 Un frasco lavador con solucién de hidrdxido de potasio al

30%.

4.1.3.2 Un tubo en "U" o su equivalente, con "ascarite"
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4,1.3.3 Un frasco lavador con &acido sulfdrico,

4.17.4 Un horno eléctrico de resistencia o induecidén capaz de-elevar

la temperatura de la muestra de 1.100° a 1.500°C.

4.1.5 Tubo de combustidén de material refractarioc, que no presente
poros o fisuras que permitan la difusidn o escape de gas a través de
sus parédes. Este podrd ser de porcelana, silimanita, cuarzo, arci-

lla o platino.
4,1.6 Un tablero de control que conste de:

4.,1.6.1 Un par termoeléctrico construido generalmente de platino-

rodio (10%), protegido adecuadamente,
4.,1.6.2 Un dispositivo de control y regulacidén de la temperatura.

4,1.6.3 Unidad catalitica para completar la combustién del carbono

(Ver nota 1).

4,17.,7 Un dispositivo para retencién de los 6xidos sélidos formados

en la combustidn.

4,17.8 Un dispositivo que contenga un agente de retencidn (Diéxido
de Manganeso, Permanganato de Potasio, ) de los compuestos de

azufre de los gases de combustién (Ver nota 2).

4.,1.9 Un frasco con dcido sulfidrico concentrado, para elimipar la

humedad de los gases formados.

4.,1.1C Un tubo en "U™ o su equivalente que contenga cloruro de cal-
cio o perclorato de magnesio para eliminar los (Gltimos residuos de

humedad.

4,1.11 Un frasco que contenga "ascarite" y cloruro de calcioj en la
"ascarite"” se fija el anhidrido carbdnico y en el cloruro de calcio

el aqgua formada en la reaccién de absorcidn (Ver nota 3).

4,171,172 Un tubo en "U" o su equivalente gue contenga cloruro de calcio

en la rama conectada al absorbedor y en la "ascarite. Este tubo evi-
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de doscientas determipeciones, o antes si se juzga necesario, -
e el "ascarite" y el cloruro de calcio del absorbedor.

ACTIVOS

Eter etflico "grado técnico™ u otro solvente orgdnico apropia

Hidréxido de potasio.

"pscarite" (hidréxido de sodio y asbesto).

Acido sulfdrico.

Bidéxido de manganeso, permanganato de potasio, etc.

Claruro de calcio anhidro o perclorato de magnesioc anhidro.

Léminas o granallas de estafio de 30 mallas, cobre electroli-

tico exento de materias orgdnicas u 6xido de cobre.

5 MATERIAL A ENSAYAR

El material a ensayar consist® en una muestra obtenida tal como

se indi

ca en la Norma Venezolana COVENIN B34-75.
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& CONDICIONES DE ENSAYD

6.1 El ensayo se efectuard a temperatura ambiente.

6.2 Todos los crisoles, navecillas y tapas se someten a

una temperatura de aproximadamente 90C°PC durante 60 minutos antes

de usarse.

7 PROCEDIMIENTO

7.1 Se comprueba gue en el sistema no haya pérdida de gases.

7.2 Se conecta el horno eléctrico hasta obtener una temperatura

constante entre 1.100°C, segln el tipo de acero.

7.3 Se pasa una corriente de oxigeno (500 a 600 ml/min) durante 5

minutos con el sistema de aparatos conectados.

7.4 Se suspende el flujo de oxigeno, se desconecta el frasco absor-~

h vt

bedor y se pesa con precisién de 0,1 mg cuando haya adquirido la tem ]

peratura de la balanza., Se anota sste peso como "A" y se consecta sl

frasco al sistema.

7.5 Se lava la muestra con éter etilico o el solvente orgénico elg

gido para eliminar la materia orgénica superficial (grasa, aceite).

7.6 Se pesan al 0,1 mg aproximadamente, 1-2 g de la muestra, de a-

cuerdo con el contenido de carbono y se anota este peso como "M".

7.7 8Se transfiere cuantitativamente la muestra a una navecilla y
se coloca sobre la muestra una cantidad de fundente (4.2.7) ligera-
mente inferior a ella. ‘

7.8 Se cubre la navecilla con su tapa protectora y se introduce en

la zona de mayor calentamiento del tubo de combustidn, se tapa éste,

conecténdolo con la salida de oxigeno del tren de purificacidn.
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7.9 Después ds precalentar la muestra (2 a 3 min), se abre el paso

de oxigeno con un flujo de 300 a 500 ml/min.

7.10 Después de la combustidn (3 a 5 min), se disminuye el flujo
de oxfgeno hasta 200 a 500 ml/min durante 6 a 8 min con el fin de

arrastrar hacia el frasco absorbedor todo el anhidrido carbénico pro

ducido.

7.11 Se procede como se indica en el punto 7.4 abriendo momenténea

mente la llave del frasco y se anota este peso como "B".

7.12 Se saca la navecilla del tubo de combustidén y se examina la fu
sidn; si ésta no es homogénea, ss evidencia de combustidn incompleta
y se debe repetir la determinacidén aumentando el flujo de oxigeno o

bien el tiempo de precalentamiento o combustidn.

7.13 Se realiza un ensayo en blanco siguiendo el mismo procedimien-
‘to descrito, en ausencia de muestra y usando las mismas cantidades

de reactivos.

Se efectia esta prueba hasta obtsener, por lo menos, dos pssadas con-
secutivas que varien entre si en 0,1 mg y se anota este valor como
"D" .

7.14 Se realiza un ensayo testigo siguiendo el mismo procedimiento
descrito, usando una musestra patrén certificada, con un caontenido

de carbono conocido y similar al de la muestra. Con esta se comprug !

ba el aparato y el método de operacidn empleado.

8 EXPRESION DE LOS RESULTADOS

8.1 El1 porcentaje de carbono contenido en la muestra se calcula de

acuerdo con la siguiente ecuacidn:

27,29 (B~ A) - D
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donde:
% C = Contenido de carbono en porcentaje
A = Peso del absorbente antes de la determinacién, expresads en
9,
B = Peso del absorbedor después de la determinacidn, expresado
en g
D = Peso del anhidrido carbdnico en gramos, determinado en la
prusba en blanco
M = Peso de la muestra, expresado en g .
8.2 REPRODUCIBILIDAD

La precisidn de los resultados se expresa con las siguientes tole-

rancias:
Contenido .de Carbono _ Tolerancias
de 0 a 0,75 % + 0,01 %
0,76 a 2 % + 0,02 %

9 INFORME

El informe debe contener:

9.1 Ensayo realizado segin Norma Venezolana COVENIN N@
9.2 Fecha en la cual se realizd el ensayo.
9.3 Identificacidn de la muestra.
9.4 -‘Resultados del ensayo.
9.5 O0Observaciones.
9.6 Nombre del analista.
10 “RELACION CON OTRAS NORMAS
COPANT R-21 Aceras al carbono. Método gravimétrico de determinacidn

a

de carbono por combustidn directa.
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