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7 ALCANCE

Esta Norma contempla el método del molibdato - magnesia para la de-

terminacidn cuantitativa del fdsforo en aceros al carbono,

2 NORMAS COVENIN A CONSULTAR

COVENIN 834-75 "Métodos de obtencidn de muestras, para la determi-

nacidén de su composicién quimica".

3 EQUIPO DE ENSAYO

3.1 APARATOS

Se reguieren los aparatos usuales de laboratorio quimico.
3.2 REACTIVOS

3.2.1 Acido nitrico (1:3).

3.2.2 Acido nitrico (1:50).

3.2.3 Acido clorhidrico (1:1).

3.2.4 Acido clorhidrico (1:20).

3.2.5 Acido fluorhidrico.

3.2.6 Acido sulfdrico.

3.2.7 Acido citrico.

3.2.8 Solucién de permanganato de potasio (2,5%).
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3.2.9 Solucidén de molibdato de amonio

Se colocan en un matraz de 800 ml, 65 g de hepta-molibdato de amonio

tetra-hidratado; 225 g de nitrato de amonio; 15 ml de hidrdxido de

- amonio y 600 ml de agua; se agita y se calienta suavemente. Cuando

‘los cristales estén disueltos, se filtra (sin lavar) y se diluye a

1000 ml con agua.

3.2,10 Mezcla magnesiana

Se disuelven 130 g de sulfato magnésico hepta-hidratado y 75 g de sul

fato de amonio en 500 ml de agua. Se affade hidréxido de amonio en
pequefio exceso y se deja reposar durante la noche, se filtra si apa-
rece algln precipitado. Se affade &cido sulflrico hasta hacerlo li-

geramente &cido, se diluye a 1 litro y se guarda en un frasco con ta

pa de vidrio.

3.2.11 Solucidn de hidréxido de amonio (1:1).
3.2.12 Solucidn de hidréxido de amonio (1:20).

3.2.13 Solucidn de nitratc de potasio (1%).

4 MATERIAL A ENSAYAR

El material a ensayar consistird en una muestra tal como se indica

en la Norma Venezolana COVENIN 834-75.

5 PROCEDIMIENTO

5.1 Se pesan aproximadamente 3 g de la muestra con una precisidn de
0,1 mg y se anota este peso como "M".

5.2 S5Se transfiere cuantitativamente la muestra a un matraz de 300
ml de capacidad, se disuelve la muestra en 125 ml de &cido nitrico

(1:3).
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5.3 Se oxida la materia orgdnica, affadiendo 10 ml de la solucidn .

de permanganato de potasio (2,5%) y se hierve de 3 a 5 minutos

(Nota 1). |

5.4 Se disuelve el precipitado afiadiendo gota a gota, una solucidn
saturada de sulfito de sodioc preparada recientemente o dcido sulfu-

Toso se hierve unos minutos hasta ex sidn de los dxidos de nitrd
h u minut hast ul de 1 d d trd

gena. . _
5.5 Se enfria a 759C aproximadamente y se affade 85 ml de solucidn

de molibdato de amonio,Se tapa el frasco con un vidrio de reloj, se

agita por 10 minutos y se deja reposar por 2 horas o més. '

5.6 Se filtra a través de un filtro tupido
Se lava el matraz, el precipitado y el papel con é&cido nitrico di-

luido (1:50) en frio, y luego 5 veces con solucidn de nitrato de pgo |

tasio (1%).

5.7 Se retiene el filtrado y el liguido de lavado, y ss observa si

aparece algln precipitado de fosfomolibdato.

5.8 Se disuelve el precipitado contenidc en el filtro y en el ma-
traz original con 20 ml de hidréxido de amonio (1:1), al gque se le

han affadido 2 g de dcido citrico, se recoge la solucidn en un matraz

de 250 ml, se lava el filtrado varias veces con hidrdxido de amonio

(1:20), luego con agua caliente y finalmente con &cido clorhidrico

(1:20) (Nota 2).
5.9 Se acidifica 1la solucidén amoniacal con 4cido clorhidrico

(1:1), se affaden 20 ml de la mezcla magnesiana, se enfria y se afiade |
hidréxido de amonio lentamente hasta que la solucidn sea debilmente

amoniacal.

5.10 Se agita vigorosamente por 5 minutos o hasta que aparezca un

precipitado cristalino y por (ltimo se afiaden 5 a 10 ml de hidréxido
de amonio (1:1).

5.117 Se deja reposar la solucidn durante 12 horas aproximadamente
sg filtra y se lava moderadamente el precipitado con una solucidn de

hidréxido de amonio (1:20). |
f




5.12 Se disuelve el precipitado en el filtro con 20 ml de &cido
clorhidrico (1:1), recibiendo la solucidn sn el matraz original. Se

lava el filtro con 4cido clorhidrico (1:1) caliente (Nota 3).

Nota 1

Si no se forma precipitado, se affade méas permanganatoc de potasio y

se hierve de nuevo.

Nota 2

Si la solucidn amoniacal de fosfomolibdato no aparece clara, calien-
te hasta ebullicidn, se filtra a través del mismo papel, se lava con
agua caliente, se quema en un peguefio crisol de platino y se funde
cualguier residuc presente con tan pequefia cantidad de NaZCD3 como
sea posible (no mayor de 0,5 gramos), se enfria, se extrae el resi- |
duo con agua caliente, se filtra y se afiade la solucidn acuosa a la E

solucidn amoniacal.

Nota 3

Se affade de 0,5 a 1 g de bromuro de amonio y se hierve suavemente la
solucidn clorhidrica hasta alcanzar un volumen de 5 a 10 ml (pero

no a sequedad) para eliminar el arsénico. Se diluye a un volumen

de 50 a 75 ml, se affade de 0,1 a 0,2 g de 4cido citrico y 2 a 3 ml
de la mezcla magnesiana &dcida y enfrie. 5e hace amoniacal, se agita
de nuevo y se deja reposar en un lugar fresco de 4 a 24 horas y se
filtra se lava con hidréxido de amonio (1:20), se calcina el preci-
pitado cuidadosamente y a tan baja temperatura como sea posible has-
ta que el carbdn haya sido dsstruido y el residuc sea blanco. Por
dltimo, se calcina peso constante de 1000 a 1100°C. Se disuelve el
precipitado calcinado con 5 ml de &cido clorhidrico (1:1) y 20 ml

de agua. Si no gueda residuo, el precipitado calcinado puede consi-
derarse como de pirofosfatoc de magnesio. Si gueda residuo se filtra
se lava con agua caliente, se calcina y se pesa.

Se trata caon unas gotas de &cido fluorhidrico, se gvapora a sequedad
se calcina y se pesa de nueva. Se resta cualqguier pérdida del peso

del residuo original de pirafosfato y se calcula el porcentaje de

-



fésforo en base al pirofosfato de magnesio purificado (Nota 4).

Nota 4
Precipitado a 2506, el arsénico cuando esté presente en pequefias can
tidades precipitada y por consiguiente, el tratamiento con bromuro

de amonio puede ser omitido.

6 EXPRESION DE LOS RESULTADOS

El porcentaje de fdsforo presente en la muestra se calcula de acuer-
. . Yo o7
do con la siguiente ecuacidn:

4P = p X 0,57825 x 100

donde:
P = Peso de pirofosfato de magnesio

M = Peso de la muestra

0,27835 = Factor de conversidn de pirofosfato de magnesio a fdsforo/
7 INFORME

El informe debe contener lo siguiente:

7.1 Ensayo realizado segidn la Norma Venezolana COVENIN N2
7.2 Fecha en la cual se realizé el ensayo.

7.3 Identificacidén de la muestra.

7.4 Resultados del ensayo.

7.5 O0Observaciones.

7.6 Nombre del analista.

8 RELACION CON OTRAS NORMAS

ASTM E 30-73 Chemical analysis of steel, cast iraon, open - hearth

iron, and wrought iron.
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