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NORMA VENEZOLANA COVENIN
ACEROS AL CARBONO. 310-91
DETERMINACION CUANTITATIVA
DEL AZUFRE.
METODO DE COMBUSTION DIRECTA.

1 NORMAS COVENIN A CONSULTAR

COVENIN 834 Métodos de obtencion de muestras, para la determinacién de su
composicion quimica.

2 0BJETO Y CAMPO DE APLICACION

Esta Norma Venezolana establece el método de combustién directa para la
determinacién cuantitativa del azufre en aceros al carbono.

3 RESUMEN DEL ENSAYO

Este método consiste en convertir el azufre del acero, en anhidrido sulfuroso,
por combustién en corriente de oxigeno. Dicho gas es luego recogido en una
solucidén acidulada de un iodurc alcalino y el azufre determinado por titulacidn
con solucidn valorada de iodato de potasio, wutilizando almiddén como indicador.

4 EQUIPO DE ENSAYO

4.1 APARATOS

Se vrequieren 1los aparatos wusuales de laboratorio quimico, necesarios para
construir el montaje que indica la fiqura 1, Yy que consta de 1las siguientes
partes:

4.1.1 Fuente de oxigeno.

4.1.2 Valvula reductora de la pres{én y rotémeﬁro.

4.1.3 Un sistema para purificacion de oxigeno que cénstaré de:

4.1.3.1 Un frasco lavador con solucion de hidréxido de potasio al 30%.
4,1.3.2 Un tubo en "U" o su equivalente, con "ascarite".

4.1.3.3 Un frasco lavador con acido sulfurico.

4.1.4 Un horno eléctrico de resistencias o de induccidn capaz de elevar la
temperatura de la muestra de 1 110°C a 1 500°C.

4.1.5 Un tubo de combustidn de material refractario, que no presente poros o
fisuras que permitan la difusidn o escape de gas a través de sus paredes.

4.1.6 Un par termoeléctrico construido generalmente de platino-rodic (10%)



protegido adecuadamente.
4.1.7 Un dispositivo de control y requlacién de la temperatura.

4.1.8 Un dispositivo para retencidn de los 6xidos sélidos formados en la
combustién,

4.1.9 Un equipo para absorcién y titulaciodn.
4.2 REACTIVOS
4,2.1 Eter etllico "grado técnico” u otro solvente orgdnico apropiado.

4.2.2 Solucion de almidon

Se transfieren 9 g de almidon soluble a un pequefro vaso de precipitado, se
afraden de 5 a 10 ml de agua y se mezcla hasta hacer una pasta suave. Se vierte
la mezcla lentamente en 500 ml de agua hirviendo. Se enfria, se afraden 15 g de
ioduro de potasio y se agita hasta que éste se disuelva completamente. Se
diluye a 1 litro.

4.2.3 Solucidn normalizada de iodato de potasio (1 ml = 0,0001 g $)

Se disuelven 0,225 g de iodato de potasio en 900 ml de agua y se diluye a 1
litro.

4.2.4 Acido clorhidrico (3:97)

4.2.5 Laminas o granallas de estaffo de 30 mallas, cobre electrolitico exento de
materias orgdnicas u 6xido de cobre.

5 PREPARACION Y CONSERVACION DE LA MUESTRA

La muestra a ensayar consiste de una porcidén de acero obtenida tal como se
indica en la Norma Venezolana COVENIN 834.

6 CONDICIGNES DE ENSAYO

6.1 El ensayo se efectuard a temperatura ambiente.

6.2 Todos los crisoles, navecgllas y tapas deben ser sometidos a una
temperatura de aproximadamente 900 C durante 60 minutos antes de usarse.

7 PROCEDIMIENTO

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

7.2 Se conecta el horno eléctrico hasta obtener una temperatura constante entre
1 200°C y 1 400°C, sequn el tipo de acero. :

7.3 Se afraden al recipiente de absorcidn, de 65 a 70 ml de d4cido clorhidrico
(3:97) ¥y 2 ml de la solucién de almidén.,



7.4 Se pasa una corriente de oxigeno a través del sistema y se agrega una
pequeifa cantidad de solucidn de iodato de potasio hasta que la intensidad del
color azul sea aquella que se tomard como punto final de la valoracion. Se lee
en la bureta y se anota como lectura inicial. Se suspende el paso del oxigeno.

7.9 Se lava la muestra con éter etilico o el solvente orgdnico elegido para
eliminar la materia orgdnica superficial (grasa, aceite).

7.6 Se pesan al 0,1 mg, aproximadamente 1-2 g de la muestra, de acuerdo con el
contenido de azufre y se anota este peso como "M",

7.7 Se transfiere cuantitativamente la muestra a una navecilla y se coloca
sobre ella una cantidad de fundente (4.2.5) ligeramente inferior al peso de la

muestra.

7.8 Se cubre la navecilla con su tapa protectora y se introduce en la zona de
mayor calentamiento del tubo de combustidén. Se cierra herméticamente.

7.9 Después de precalentar la muestra (2 a 3 min), se abre el paso de oxigeno
con un flujo de aproximadamente 1 500 ml/min.

7.10 La solucién problema sequn 7.4 es titulada continuamente con solucidn
valorada de 1iodato de potasio tan pronto como la corriente del gas empieza a
burbujear a través de 1la solucidn de absorcién y el color empieza a palidecer.
Esta titulacioén debe ser a tal velocidad como para mantener, hasta donde sea
posible la intensidad inicial del color azul.

7.11 Cerca del final de los 10 minutos del periodo de combustiéon, el iodato de
potasio es affadido cuidadosamente hasta que la intensidad del color azul sea la

tomada inicialmente.

7.12 Se anota 1la lectura gque da la bureta y se le vresta 1la inicial. La
diferencia darda los ml de iodato de potasio empleados en la titulacion de 1la

muestra. Se anota como "V4“.

7.13 Se realiza un ensayo en blanco siguiendo el mismo procedimiento descrito,
en ausencia de muestra y usando las mismas cantidades de reactivos. Se efectia
esta prueba hasta obtener, por lo menos, dos lecturas consecutivas que no varien
entre si mids de 0,1 ml y se anota este valor como "Vo".

7.14 Se vrealiza un ensayo testigo siguiendo el mismo procedimiento descrito,

usando una muestra patrdn certificada, con el contenido de azufre conocido vy
similar al de la muestra.

8 EXPRESION DE LOS RESULTADQS

8.1 E1 porcentaje de azufre contenido en la muestra se calcula de acuerdo a 1la
siguiente ecuacién:



Vo

8.2

contenido de azufre en porcentaje

volumen de solucidén valorada de 1iodato de potasio necesarios para
titular la muestra, expresado en ml.

volumen de solucién valorada de iodato de potasio usados para la prueba
en blanco, expresado en ml.

azufre equivalente de 1la solucidén valorada de 1iodato de potasio,
expresado en gramos por ml.

peso de la muestra en gramos.

REPRODUCIBILIDAD

La tolerancia admisible de los resultados es de 0,0025%

9.1

9.2

9 INFORME
Ensayo realizado seqgun la Norma Venezolana COVENIN 310
Fecha en 1a cual se realizo el ensayo.
Identificacidén de la muestra.
Resultados del ensayo.
Observaciones.

Nombre del analista.
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. FIG.1.
APARATO PARA LA DETERMINACION DEL AZUFRE
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