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HOKKHE YENEZOLANA LOVENIN
COBRE Y SUS ALEACIONES 2473-87
DETERMINACION DEL FOSFORO
METCDO FOTOMETRICO

i NORMAS COVENIN A CONSULTAR

COVEHIH 107380 M&todo de obtencian de muestras de materiales metalicos no
{ ferrosos y sbs aleaciones, en formas fundidas, para la
determinacion de su composicidn gquimica.

COVERIN 107680 Método de obtencign de muestras de materiales metdlicos no
ferrosos y sus aleaciones, trabajadas mecédnicamente, para la
determinacidn de su composicidn quimica.

2 OBJETO ¥ CAHPO DE APLICACION

25711 Esta norma- establece el wmétodo fatumétrico'para la determinacidn del
féeforo en aleacianes de cobre con o sin estaio que contengan de 0,01 & 1,20%L de
fosforo, en cobre desoxidado y en latones fosforizados.

D Para la rorrecta determinzcion del fosforo por este método, el contenido de
otroz elementps en cobre y en aleacinnes de cobre debera estar dentro de los

limites siguientes:

ELEMenTs 7 PORCENTALE

Cobre b 80,00

Estafio 0,00 - 20,00

Plomo 0,00 - 27,00

Hierrno 0,00 - 4,00 -
Hanganeso ' 0,00 = 6,00

Silicio 0,00 - 5,00

Aluminio 0,00 - 12,00

Miguel 0,00 - 5,00 .
Azufre 0,00 - 0,10 :
Fasforo 0,00 - 1,20

Arsénico 0,00 - 1,00

Antimpnio ‘ 0,00 - 1,00

linc hasta completar 100%



EQUIPOS E/D INSTRUHENIQS

3.1 FOTOMNETRO

b2 ]
o

BALOH VOLUMETRICO DE S0, 100, 150 y 1000 al.
3.3 CELDA DE ARSORCICN

3.4 BOTELLA OSCURA

3.9 VIDRIO DE RELGY

3.6 PIPETA BRADUADA DE 0-10 ml

L2
~1

PLAMCHA DE CALENTAMIENTO

Al
o

VASOS DE PRECIPITADD DE 150 nl,
3.9 BALANLA ANALITICA,
4 REACTIVES

4.1 SOLUCION DE MOLIBDATR DE AMOWIO, 95 g (NH,&,ﬂnaqaq/l

R B0 | Se disuelven 100 g de (NH, ) o, Ogy »  AHD0 en 600 ml de agua a 50 6C y se
diluye con agua a | litro. GSe debe usar agua destilada libre de fdsforo.

L O Se filtra la solucidn anterior antes de usar.

1.2 SOLUCIAN DE YANADATD DE AMONIO, 2,5 g NHy Y0z/1

4.2.1 Se disuslven 2,50 g de HMgYlyen GO0 sl de agua caliente.

8,2.2 Se adicionan 20 ml de Hﬁnb (45%) cuando la solucidn se complete.
4,2.3 Sé deja enfriar.

4,2.,4 8¢ diluye a un litro.

4,3 COBRE (BAJD FOSFORQ)

Cobre que contenga menos de 0,0002% de fésforo.

4.4 PERDXIDC DE HIDROGEND (3%}, Hpl_

A, 4.1 Se diluyen 10 ml de H,0, (30%) a 100 al.

1.4.2 Be quarda en una botella oscura en un lugar frio.

4.5 MELCLA DE ALCIDOS

4,5.1 Se adicipnan a 500 ml de agua, 320 ml de HNOz(pG%) y 120 ml de HC1 (35%) .

Ny 2 e enfria, se mezela y se diluye a { litro.



MOBT#H  1: |l mezcla de acidos deberd ser realizada correctamente porgue el tiempo
requerido para lograr el desarrollo completo del color, depende del pH drp la
solucidn.

4.6 SOLUCION ESTANDAE A DE FOSFORD

(L ml equivale a 0,05 mg de fosforol.

Se diluye un volumen de soclucibon estandar € de fbsforo (1 ml equivale a 0,4 mg de”
fostoro) con sipte volOmenegs de agus destiiada libre de fosforo.

4.7 SOLUCION ESTANDAR B DE FDSFORO
(1 ml equivale a 90,2 mg de fdsforol.

e diluye un volumen de solucidn asténdar C de fbsforo (1 ml equivale a 0,4 ng de
féztoro) con un velumen de agua destilada libre de fosfore.

4.8 SOLUCION ESTANDAR C DE FOSFUORO
{1 ml equivale a 0,4 mg de fosforao).

4,8.1 Se disuelven 1,B312 g de Na,HPOg en 200 nl de agua destilada libre de
fosfora.

4,8.72 €p adicionan 100 wl de HHO4 (20%4) y se diluye a 1 litro en un balén
volumétrico.

4,9 SOLUCION DE PERMANGANATO DE POTASIO :
(10 g mm%;zHén.

4,10 SOLUCION ESTANDAR D DE FOSFORU

(1 ml equivale a 0,05 mg de fdsfcro).

4.50.1 Sp disuelven 0,22%9% g de HazHPDq en 200 ml de agua destilada.

4,10.,2 Se agregan 100 ml de HND3 {20%) y se diluye a 1 1litro ea un baldn
volumétrico.

5,11 CARBURS DE SILICIO, en granps.

g PREPARACION DE LA MUESBIRA

Ll
v

La muestra a ensayar consiste en virutas obtenidas tal come se indica en 1las
Normas Yenezoplanas COVENIN 10735 y 1074,

b



&  PROCEDIMIENTD

6.1 OBTERCION DE LA CURYA DE CALIBRACION PARA ALEACIONES DE LBBRE QUE CONTENGAN
DE 0,01 a ©,20% DE FOSFORD

bl Se transfiere |,0 g de cobre de bajn fbsforc a2 cada uno de lps 10 vasos de
precipitado de 1350 ml.

6.1.2 Se transtiieren 2,0 - 4,0 - 4,0 - B,0 y 10,0 il de solucibn estéandar A de
fdsforo & cinco de los vasns de prec1p1tadu.

P B Se transfieren 4,0 = &,0 - 8,0 vy 10,0 ml de solucibébn estandar B de
tdeforo & tuatro de los vasos de precipitade restantes.

£.1.4% Se pantiene pl décimo vaso de precipitado como un patrén.

4158 Se agregan 15,0 ml de 1la mezcla de acidos a cada unp de los 10 vasos de
precipitade vy algunos granos de carburo de silicio.

t.1.6 Sp cubren con un vidrio de relpj y se calientan moderadamente hasta que se
complete la disclucidn.

e K Se azgrega 1 ml de perGxido de hidrbgeno (3%) a la solucifn y se calienta
lentamente de 3 a 9 minutos, se debera evitar calentamientos prolongados porgue la
pérdida encesiva de dcido atecta el desarrollo completo del color.

6.1.8 Se retiran del fuego y se agregan S ml de vanadato de amonio (2,95 g/1).

AR L) Se enfrian a temperatura ambiente y se transfiere cada uno a un baldn
volumétricc de 50 ml.

6.1.100 e agregan S5 ml de splucion de mplibdato de amonio (95 /1) y se diluye
hasta completar 50 ml.

b,1.114 Se mezcla y se deja reposar por 5 minutos.
6,1.12 Ge treansfiere una porcidn de cvada solucidn a la celda de absorcidn, se

mide la transmitancia o absorbancia & aprorximadamente 470 nm y se compara el
resultado con el patrén.

o0 TS B Se grafican los  valores obtenidos contra los miligramos de
fésforo por 50 ml de sclucidn.

6.2 ODBTENCION DE LA CURVA DE CALLIBRACION PARA RLEQE]DHES DE COBRE QUE CONTENBAN
DE 0,06 a 1,20% DE FOSFORO

| Se transfieren 0,500 g de cobre de bajo rontenido de fbosforo a cada uno de
los 7 vasvs de precipitado de 150 ml.

bi2.7 Se transfiere 1,0 - 2,0 -~ 3,0 - 5,0 v 10,0 ml de solucibn estandar B de
tisforo & cinco de les vasos de precipitado.

o2 fe transfieren B,0 - 10,0 yv 15,0 ml de solucibn estandar L de fOGsforo a
tres de los vasps de precipitado restantes,



b.2.4 e mantiene el noveno vaso de precipitade como un patrdn.

Bl Se agregan 20,0 ml de la mezcla de dcidos a cada unc de los ¥ vasos de
precipitads y algunos granos de carburc de gilicio.

b.2.6 Se cubren con un vidrio de reloj y se calientan moderadamente hasta gue se
complete la disolucidn.

: ¢
b2l Se aprega | ml de perbxido de hidrogeno (3%) a 1a solucitn y se calienta
lentamente de 3 a4 5 minutos, se deberds evitar calentamientos prolongados porque la

pérdida excesiva de

dcido afecta el desarrollo completo del color, "

b.2.8° &e retiran de)l fuego y se agregan 10 al de solucibn de vanadato de ampnio
{

2eangilla

8.2:% Se enfrian a temperatura ambiente y ze transfiere el contenido de cada uno
a un balén velumétrico de 100 ml.

b.2.10  Se apregan
hasta compleﬁar 100

[ Sp mezclan

‘10 ml de solucibn de molibdato de amonio (93 g/1) y se diluye

ml.

y se dejan reposar por 5 minutos.

8202 Se transfiere unpa porcidn de cada solucidn a la celda de absorcidn, se
mide 1a transmitancia o absorbancia a aproximadamente 470 nm y se compara el
resultado con el patran, .
5.2.13 Se grafican los valores obtenidos contra los miligramos de fosfora por

100 ml de solucion,

L

6.3 UBTENCION DE LA CURVA DE CALIBRACION PARA CODBRE DESOXIDADD Y LATONES
FOSFORIZALOS
4.3.1 Se transfiere 1,0 g de cobre de bajo contenido de f6sforo a cada uno de

los & vascs de precipitado de 150 «l,

b.3.2 Se agregan 1¢ ml de HNQ5(QGE] a cada vaspo de precipitado.

693,35 e tapan
disolucifon.

b.3.4 e mantiene

6.3.38 Se agrega
20,0 ml de solucidn

hdd. b Sg hierven
hasta gue salgan
calentamientos, vya
color, '

6.3.7 Se agregan

y se dejan reposar en un bafo de vapor hasta que se complete la

un va=a de precipitadoc como un patrén.

a cada uno de los vasos de precipitado 1,0-5,0-10,0-15,0 %
estandar D de fésforo.

las soluciones cubiertas, incluyendo el patrén por | minuto,

vapores marrones., B5e deben evitar vigorosos Y prolongados
que 1le excesiva pérdida de HND'3 afectar& el desarrollo del

2 nl de KnnOg (10 g/1) y se calienta hasta ebullicién.

4,38 Se agrega | ml de Hzﬁz_(BZ}.

cn



6.3.9 8¢ agita cada muestra hasta gue el exceso de HHnQ¢ sea eliminado y la
solucitGn se aclare.

.31 Sp agregan 2 ml de solucibn de vanadato de amonino (2,5 g/}) a cada uno de
los vasos de precipitado. *

6.3, 11 Se hierven lentamente hesta que la solucibn tenga un color azul claro, lo
cual indica que el exceso de H 0z ka sido eliminado,

6.3, 12 Be enfrian @& temperatura ashiante .

' 15 4 S¢ transfiere a un balén volumétrico de 50 ml el contenido de cada vaso
de precipitado y se agregan 2 ml de molibdato de amonio (95 p/l).

6,3.14 8e diluye hasta la marca, =e agita y luego s deja reposar por &5
minutos,

6. 3.0 S5e transtiere una porcibn de la solucibn & lg celda de absorcion.
b3 1b Se mide la transmitancia o absorbancia a aproximadamente 420 nm.
f. 3,17 Se comparan con el patrdn,

£.3.18 Se grafican los velores ohtenidos contra los miligramos - de
fdeforo por 30 ml de solucidn.

5.4 DETERMINACION DEL CONTENIDO DE FOSFORU EN ALEALIONES DE COBRE GUE CONTENGAN
ENTRE 0,01 Y 0,204 DE FOSFORD

b.A. i Be transfiere |,000 g de la muestra a un vaso de precipitado de 130 aml.

b.%.2 S¢ transfiere 0,500 g de cobre de bajo contenido de fdstforo a un segunda
vasp de precipitado v se mantiene como un patron (ver Nota 2).

b3 Se continda como se indica en los puntos &.1.5 al &6.1.12,

b.d.4 Se determinan en la curva de calibracibn Lns @miligramps de fosforn
presentes =0 le muestrs wtilizando para ellc el valor cobtenido segdn el
punte &.1.1%, ‘

b8 DETERMINACICH BEL COHTENWIDO I'E FOSFDRO EN ALEACIONES DE COBRE BUE CONTENGAN
ENTRE €¢,06 v 1,204 DE FOBFORO

§.5.1 B tyenciieren ¢,500 g de muestra & un vaso de precipitado de 150 ml.

b G2 e transfiere 0,500 g de cpbre de bajo contenido de fdsforo 2 un  segundo
vasn de precipitado y se mantiene como un patrdn (ver Hota 2).

NOTH:- 2: Le interterencia de! hierroc puede ser evilada usando una porcidn de la
muestrz del patréon vy agregando todos Jos  reactivos  comn  se  describe en
el capitulo &, ~on lz excepcion ¢de la solucibn de molibdato.

)
)

o continus roumo s& indica en los puntos &.2.8 al &.2.1%.

o
en



&, 5.4 Se determinan en la curva de walibracidn los wiligrases de fosfore
presentes en  la muestrs utilizando pars ellc €l valor obtenidsc seguin el
punln 6.2.12.

b.t NETERKIUASION HEL CONTENIDD DE FOSFODRD EM COBRE DESOXIDADRO
&b, 1 Ge transiiers 1,400 ¢ de la muestra a un vaso de precipitade de 150 ml.

£.6.2 o transfierp 1,200 g de cobre de bajo contenido de fosforo a un segundp,
vaso de precipitado y se mantiens coeo un patrdn.

- Se continia seudn los puntes 4.3.2 al 6.3.17, ~

6.6, 18 B¢ peterminan en la curva de calibracidn los wmiligramos de fosforo
presentes en la muestra utilizando para ello e! wvalor obtenido segun el
punta 6.3.1h.

6.7 DETERWINACION DEL CGNTENIDD DE FOSFORO EN LATONES FDSFDRIZADOS

Bl ot Ge transfiere upa porcidon de la muestra que contenga 1,000 g de cobre a un
vasi de precipitado de 150 ml.

6,7.2 Sp transfiere 1,000 g de cobre de bajo contenido de fosforn a un segundo
vasc de precipitado y se mantiene como un patrdan.

RS Se contindia come e indica en los puntos 6.3.2 al 6.3.17, excepto que en
la disolucitn =e agregan adicionalmente 0,7 ml de HNHB (40%) por cada 0,1 g de,
muestra adicional, a 1,000 g.

&.7.4 Se determinan en la curva de calibracitn 1ps miligramos de fosforo-
presentes en la muestra utilizando para ella el valor obtepido segun el
punto 6.3.16.

7  EYPHRESION DE LOS RESULTADOS

7.1 El contenido de f6sforo se calcula por la siquiente formula:
A
P =
B x 10
Donde:
P = contenide de {bsforo, expresadn en porcentaje. =
4 = contenido de fbsforo, obtenidec segln la curva, expresado en miligramos.

m
it

pesp de muestra usada, expresado en gramos.



8 INFORKRE

El informe deberd contener como minino 1o siguiente:

B.1 Ensayc realizade segin la Norma Venezolama COVENIN 2473, °
8.2 Fecha y nombre de 1a persona que realizd el ensayo.

R.3 Identificacidn de la muestra.

8.4 Contenido de {fb6sforo, expresado m=n porcentaje.

B.5 Bbservaciones,

BIBLICGRAFLA
ASTH E 62 76 Standard PHOTOMETRIC METHDDS FOR CHEMICAL ANALYSIS OF COPPER  AND
COPPER ALLOYS., American Society for Testing, and Materials. 1978B.
Annual Book of ASTH Standards. Part 12, Edited by ASTH. Easton,
Md. UBA.
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