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NORMA VENEZOLANA COVENIN
CARBON Y COQUE., DETERMINACION 2398-89
DEL CONTENIDO DE NITROGEND

I NORMAS COVENIN A CONSULTAR

COVENIN 1268-872 Carbon. Toma y preparacion de muestras.

COVENIN 2509-B8 Coque. Muestreo y preparacion de muestras.
IS0 2309-80

COVENIN 1B66-B1 ° Carbon. Determinacidn del contenido de humedad.
COVENIN 2508-8B8 Coque. Determinacién del contenido de humedad total.

COVENIN 1709-B1 Carbén, Andlisis inmediatos y elementales. Expresidn de
resultados en diferentes bases,

Esta Norma Venezolana establece el método de ensayo para determinar el contenido
total de nitrégeno en muestras de carboén o coque.

3 RESUMEN DEL ENSAYO

La determinacién del contenido de nitrogeno se realiza por el método Kjeldahl-
Gunning o el indicado en el Anexo A,

En ambos procedimientos el nitrégeno se convierte en sales de amonio mediante
digestidn destructiva de la muestra con una mezcla caliente catalizada de dcido
sulfurico concentrado y sulfato de potasio. Estas sales se descomponen en una
solucidén alcalina caliente & partir de la cual el amonia se recupera por
destilacién y finalmente se determina por titulacion acidimétrica o alcalimétrica.

4 EQUIPDS E INSTRUMENTOS

4.1 UNIDAD DE DIGESTION

0 G Un calentador eléctrico de 500 W como minimo o un quemador a gas de
capacidad comparable.

4.1.2 El calentador debe estar provisto con medics adecuadns de control para
mantener la digestidn sequn se describe desde el punto 7.1 al 7.5 (Ver nota 1)

NOTA 1: S5i sp utilizan calentadores elétricos, se requiere un equipo auxiliar de

control de voltaje, tal como un autotransformador para mantener las velocidades de
digestidn y destilacién especificadas.



4.2 UNIDAD DE DESTILACION

4.:2:1 Un calentador eléctrico o un quemador a gas comp se describe en el
punto 4.1,

4.2.2 Debe estar provista con medios adecuados de control para mantener la
velocidad de destilacidn requerida, segin se describe del punto 7.1 al 7.5.

4.3 CONDENSADOR

4.3.1 De vidrio, enfriado con agua y cton ung longitud de camisa minima de 500 nmm.
4.3.3 Este equipo no se requiere cuando se utiliza una rejilla de destilacidn.

4.4 FRASCO DE  DIGESTION KJELDAHL. De vidrio resistente al fuego y con wuna
capacidad de 500 ml u 800 ml.

4.5 BULBO DE CONEXION KJELDAHL. Tipo cilindrico de 45 mm de didmetro por 100 mm de
longitud o mds largo y con tubos de entrada y salida curvos.

4,6 MATRAZ ERLENMEYER. Con capacidad de 250 ml & 300 ml.

4.7 TUBD DE CONEXION DE VIDRIO. De 10 mm de didmetro externo por 200 mm de
longitud.

4.8 TUBERIA DE GOMA. Piezas cortas.

S5 REACTIVOS

5.1 PUREZA DE LOS REACTIVDS

S8e deben utilizar reactivos de grado analitico.

5.2 AGUA

e debe utilizar agua destilada y libre de materia orgénica.

5.3 BOLUCION ALCALINA

il Ee disuelven en agua B,0 g de sulfuro de potasio, (Kg8) y 500 -g de
hidroxido de sodio (NaOH) y se diluye hasta 1 litro.

5.3.2 Estos reactiveos se pueden sustituir por cantidades apropiadas de sulfuro de
sodio (NapB8) o hidrdvido de potasio (KOH) (Ver Nota 2 (3))

5.4 ALCOHOL ETILICO (95%)
5.5 MERCURID, metal

NOTA 2 Otroe catalizadores permisibles y satisfactorios para la digestion,
conjuntamente con las cantidades requeridas de sulfuro de potasio. (K,;50,4) son los
sigquientes:

(1) Cinco gramos de una mezcla que contiene 32 partes en peso de K,50,, 3 partes
en peso de sulfato mercurico (HgS504) y | parte en peso de Selenio,

..



(2) Tres decimas de gramos de selenito mercurico (HgSe0s) y de 7 a 10 g de K2504 .

(3) Tres décimas de gramo de selenito cuprico dihidratado (CuSe0,.2H,0) y de § a
10 g de KgS04. Cuando se utiliza esta mezcla, no es necesaria la adicidn de
sulfuro a la solucion alcalina.

G.6 PERMANGANATD DE PDTASIO (KMnO4). Cristales.

5.7 SULFATD DE POTASID (K,50,). Cristales,

n

-8 SACAROSA

5.9 ACIDO SULFURICD (Hp504). Concentrado.
5.10 CINC, esponjoso o granular,

.11 SOLUCION INDICADORA DE ROJO DE METILD (0,4 a 1 g/1)

Se disuelven de 0,04 a 0,1 g de rojo de metilo en 50 ml de alcohol etilico al 95%
0 en alcohol metilico y se adicionan 50 ml de agua.

3,12, SOLUCION ESTANDAR DE HIDROXIDD DE SODIO (0,1 a 0,2 N)

Be prepara y se.estandariza una solucion de hidroxido de sodio (NaOH) 0,1 a 0,2 N
contra un estandar primario.

o 13 ACIDD SULFURICO (0,2N). BSe prepara y se estandariza una solucién de acido

sulfurico (Hz804) 0,2 N. La solucidn no necesita ser estandarizada contra un
estdndar primario.

6.1 La muestra a ensayar consiste en carbén o coque pulverizado preparados segun
las Normas Venezolanas COVENIN 1246B 6 2509, que pase el cedazo COVENIN
250/um (No. 40)

b.2 Se le determina humedad a la muestra segun las Normas Venezolana
COVENIN 1B&&6 o 2508,

6.3 Be pesa en un platillp de pesada 1 o de muestra (con una precisidn de l'mg).

6.4 En el casn de coque o antracita, la muestra se debe triturar hasta pasar el
cedazo COVENIN ?S/Hm (No. 200) o un cedazo de menor abertura.

7 PROCEDIMIENTO
70 | Se transfiere cuidadosamente la muestra a un frasco Kjeldahl de 500 u BOO ml
que contenga de 7 a 10 g de sulfato de potasio (KpS04) y de 0,6 a 0,8 g de
mercurio metdlico. (Ver nota 2).

7.2  Se adicionan 30 ml de &cido sulfdrico (Ha8 04) a2 la mezcla, vertiéndolos
alrededor del cuello del frasco Kjeldsahl, para arrastrar cualguier material que
haya quedado adherido a las paredes del frasco.



Vi, Se agita el contenido del frasco varias veces para asegurar el mezclado
completo de la muestra., Se inclina el frasco con un 4ngulo de 45 a 40 grados,
sohre el calentador de digestidn en una campana de extraccidn (ver nota 3) y se
calienta el contenido hasta ebullicidn, controlando la entrada de calor de tal
forma que los vapores de dcido sulfurico (Hp504) se condensen y no sobhrepasen la
mitad de la altura del cuello del frasco (ver Nota 3).

NDTA 3 Cuando no se dispone de ductos o cubiertas para escapes de humos, se
puede insertar un tubo Hengar en &l cuello del frasco.

7.4 Se continua la ebullicibn hasta que todas las particulas de la muestra estén
nxidadas, lo que se evidencia por una solucidn prdcticamente incolora o por lo

menos 2 h despues que la solucién ha alcanzado una etapa de coloracidn
amarillenta.

Fite) Be requiere un tiempo total de digestién de 3 a & h, excepto en el caso de
coque y antracita que se requieren de 12 a 16 h (Ver Nota 4). Cuando se completa
la digestidn y se ha enfriado la solucién, se deben anadir unos cristales de
permanganato de potasio (KMnO4) para asegurar una oxidacioén completa, puede cer
necesario un calentamiento posterior para destruir el exceso de permanganato vy
decolorar la solucién.

0,1 g de anhidrido crémico (Cr0y) a la mezcla de digestioén.

75is Se diluye a 300 ml con agua fria la mezcla de digestion manteniéndola en un
bato de agua fria para disipar el calor de dilucién. Mientras tanto se transfieren
con una pipeta 20;0 ml de HzS504 0,2 N a un matraz Erlenmeyer de 250 6 300 ml y se
adicionan & gotas de rojo de metilo o una solucidn indicadora de verde de
bromocresol.

Jal Se fija el tubo de conexitn de vidrio al extremo de carga del condensador,
utilizando un pedazo corto de tuberia de goma como sello. Se inclina el matraz

Erlenmeyer con &ngulo adecuado y se inserta el tubo de tal forma que el extremo
esté sumergido hasta la mAxima profundidad en el acido.

7.8 Ge adicionan de | a 2 g de cinc granular a la mezcla en el frasco Kjeldahl(2
6 3 pedazos pequeRos si se utiliza cinc esponjoso) y 100 ml de la solucion
alcalina de tal forma que se separen en dos capas, donde la capa superior debe ser
la splucién &cida, Esto se puede lograr mediante la inclinacién del frasco con un
angulop entre 45 y 60 grados y vertiendo la solucion alcalina por el cuello hacia
abajo. FEsta operacién puede conducir a pérdidas de amonio g1 no se mantienen
capas separadas.

7.9 Se conecta rapidamente el frasco al condensador de destilacidn a travég dely
bulbo de conexitn del frasco Kjeldahl y se agita el contenido para lograr una
mezcla completa.

7.10 Se lleva ctuidadosamente a ebullicién el contenido del frasco Kjeldahl, para
evitar saltos violentos y luego se destila en el matraz Erlenmeyer el amoniaco
dentro de la solucidn Adcida.

Se continta la destilacion a una velocidad méxima de aproximadamente 350 ml/h
hasta que se hayan recolectado de 150 a 175 ml de destilado.



Fed ] Se suspende 1z ebullicién y se retira el tubo de conexién de vidrio del
condensador y matraz Erlenmeyer.

7512 Se enjuaga el tubo con agua destilada, e recolectan los lavados en el

matraz Erlenmeyer vy se titula el exceso de 4cido con solucidn de hidroxido de
sodio (NaOH) de 0,1 a 0,2 N,

Tl 3 5e realiza una determinacién en blanco de la misma forma como se describié
arriba, utilizando aproximadamente 1 g de sacarosa como muestra. (Ver nota 5).

NOTA 3: Se deben realizar determinaciones en blanco para corregir el Nitrdgeno de

fuentes diferente a la muestra y cuando se utilice un nuevo lote de reactivos en
el andlisis. :

8 EXPRESION DE RESULTADDS

El contenido.de Nitrédgeno se calcula mediante la siquiente férmula:

0,014 (B - A)Ns

N = ———mmmm e e e ¥ 100
m
Donde:
N = Contenido de Nitrégeno elemental expresado en porcentaje.
R = Volumen de solucién de hidréoxido de sodio (NaOH) (0,1 a 0,2 N) requerido
para la titulacién del blanco, expresado en ml.
A = Volumen de solucitn de hidrovido de sodio (NaOH) (0,1 a 0,2 N) requerido
para la titulacidn de la muestra, expresado en ml,
Ng = Normalidad de la solucién de hidrorido de sodio (NaOH).
m = Cantidad de muestra utilizada, expresada en g.
0,014 = Factor de conversidén.

9 INFORME

El informe deberd contener como minimo lo siguiente:

7.1 Ensayo realizado seqgun la Norma Venezolana COVENIN 2598.
9.2 Fecha de realizacidn del ensayo.

9.3 Nombre de la persona que realizo el ensayo.

9.4 Identiticacion de la muestra.

9.5 Contenido de humedad en la muestra, expresado en porcentaje.

9.6 Contenidn de Nitrogenn, expresado en porcentaje en base seca.



10 PRECISIDN

Lacz diferencias permisibles entre dos o mds determinaciones no deben exceder de
los siguientes valores:

AGBTH D 3179-73

REFETIBILIDAD REFRODUCIBILIDAD
7 %
0,05 | mmemee

RIBLIDGRAFIA

STANDARD TEST METHODS FOR NITRDGEM IN THE ANALYSIS SAMPLE OF COAL
AND COKE. AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. 1978,
ANNUAL BODK OF ASTM STANDARDS. FART 26. EDITED RY ASTHM. FASTON,
MD. USA.



A.1  REACTIVOS

A.1.1 Solucidn de &cido berico (50g/1).

S¢ disuelven 5 g de &cido borico (HyBOy) en 100 ml de agua hirviendo. Se deja
enfriar antes de usarla.

A.1.2 Mezcla de solucifn indicadora
Se prepara una solucion que contenga 0,125% de rojo de metilo y 0,083% de azul de

metileno en alcohol etilico 95% o en alcohol metilico. Se prepara una solucion
fresca a intervalos bimensuales. '

A.1.3 Acido sulforico (0,1 a 0,2 N)

Se prepara una solucién de acido sulfurico (HpS04) de 0,1 a 0,2 N y se estandariza
contra un estandar primario. GSe puede sustituir por &cido clorhidrico (HCl) de
concentracidn similar,

A.2 PROCEDIMIENTO

A.2.1 G&Se digiere la muestra como se describe del punto 7.1 al 7.5.

A.2.2 Se diluye y se enfria la mezcla de digestion como se describe del punto 7.6
al 7,10, 8e adicionan 20 ml de solucion de dcido bérico (HzBO4) y & gotas de

solucidn indicadora al frasco Erlenmeyer y se procede como se describe en el
contenido de los puntes 7.6 al 7.10.

A.2.3 Se destila el amonfaco dentro de la solucién de &cido bérico (Hs ROy )
exactamente como se describe en los puntos 7.10 al 7.12 y luego se titula el

amoniaco con el dcido sulfirico (HpeS04) estandarizado.

2.4 Se realiza wuna determinacién en blanco como se describie en el punto
13, utilizando | g de sacarosa como muestra. (Ver Nota 5).

f.
7.
£.3 EXPRESION DE RESULTADOS

El contenido de Nitrogeno se calcula utilizando la siguiente férmula:

0,044 (A -B) Na

N = - x 100
m
Donde:
N = Contenido de nitrégeno elemental en la muestra, expresado en porcentaje.
A = Volumen de solucion de acido sulfirico (H,504) estandarizado requerido

para la titulacidn de la muestra, expresado en ml.



B = Volumen !L solucion de &cido sulfurico (H,804) estandarizado requerido
para la titulacidn del blanco, expresado en ml.

Na = Normalidad del d4cido sulfurico (H,80,).

m = cantidad de muestra utilizada, expresada en g.

0,014 = Factor de conversion.

A.4 INFORME

Yer punto 9.
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