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1 OBJETIVO

1.1 Esta recomendacdo prescreve o método de ensaio para determinacdo do teor
cloreto de amdnio em catalisador para resina caixa quente para fundicao.

2 PRINCIPIO DO METODO

2.1 Reacao de precipitacdo entre o cloreto de amoénio e o Nitrato de Prata (AgNO3), com
separacgao do precipitado.

3 DEFINICAO

3.1 Para os efeitos desta recomendacéo € adotada a definigéo:

3.1.1 Teor de cloreto de ambnio em catalisador para resina caixa quente: Quantidade de
amonio existente no catalisador e que tem acédo catalitica na cura de resinas caixa
guente para fundicao.

4 APARELHAGEM / REAGENTES

4.1 Balanca analitica, com uma resolucdo minima de 0,0001 g;

4.2 Béquer de 250 ml;

4.3_ Calice graduado;

4.4 Chapa de aguecimento;

4.5  Cadinho de vidro com placa porosa;

4.6 Estufa de laboratorio;

4.7 Dessecador;

4.8 Solucdo de Acido Nitrico (HNO3) a 4 %;
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Solugéo de Nitrato de Prata (AgNO3).

EXECUCAO DO ENSAIO
Pesar entre 8 a 10 g do catalisador no béquer.

Diluir com 50 & 60 ml de agua destilada e adicionar 30 ml de Acido Nitrico (HNO5)
1:1.

Juntar 80 ml de Nitrato de Prata (AgNOs) a 4 % e aquecer brandamente durante
cerca de 01 hora, até que todo precipitado de cloreto de prata esteja aglomerado.

Filtrar no cadinho de vidro de placa porosa, previamente tarado.
Lavar o residuo com agua quente.

Secar o residuo na estufa, entre 105 e 130 °C, até massa constante.
Esfriar no dessecador, até temperatura ambiente.

Pesar e anotar a massa como sendo cloreto de prata.

RESULTADOS

O resultado é expresso em porcentagem com precisdo de 0,01, e é obtido através
da seguinte formula:

MR x 0,3732
CA= VA x 100
Onde:
CA = teor de cloreto de aménio, em %;
MR = massa do residuo de cloreto de prata, em g;
MA = massa da amostra, em g;

0,3732 = fator de converséao do cloreto de prata em cloreto de aménio.
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7_ ANEXO A - RECUPERACAO DE NITRATO E PRATA (AgNOQ3) (1) UTILIZADO NA
DETERMINACAO DO TEOR DE CLORETO DE AMONIO EM CATALISADOR
PARA O PROCESSO CAIXA QUENTE.

Al OBJETIVO

Al.1_ Este Anexo prescreve o procedimento para recuperacdo do Nitrato de Prata (AgNO3)
utilizado na determinacédo do teor de cloreto de aménio em catalisador para processo
caixa quente.

A.2_  PRINCIPIO DO METODO

A.2.1_Reducdo do cloreto de prata a prata metalica, solubilizacdo em Acido Nitrico (HNO3)
e cristalizagéo por vaporizacéo.

A.3_  APARELHAGEM/REAGENTES

A.3.1_ Dois béqueres de 600 ml;

A.3.2_ Calice graduado;

A.3.3_ Funil de vidro;

A.3.4_ Chapa de aguecimento;

A.3.5_ Papel de filtro quantitativo;

A.3.6_ Balanca analitica, com uma resolu¢do minima de 0,0001g;

A.3.7_ Solucao de Sulfato Ferroso (FeSO,) a 10 %;

A.3.8_ Solucao de Acido Sulfarico (H,SO,) 1:1;

A.3.9_ Zinco granulado;

A.3.10_ Acido Nitrico (HNOs) concentrado.

(1) Este procedimento € compensador para quantidades acima de 100 g de cloreto de
prata a ser recuperado.
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A4 PROCEDIMENTO
A.4.1_ Transferir o cloreto de prata sélido para um béquer.

A.4.2_ Adicionar 20 & 30 ml de solucdo de Sulfato Ferroso (FeSO,) a 10% e 5 ml de Acido
Sulfarico (H,SO,) 1:1 .

Nota: Solucédo adicionada para dissolver impurezas contidas no cloreto de prata.

A.4.3_ Lavar o residuo com agua destilada até eliminar totalmente o Sulfato Ferroso
(FeSO,) e o Acido Sulfarico (H,SO,).

Nota: Deve-se lavar de cinco a dez vezes.

A.4.4_Diluir com agua até cerca de 300 ml.

A.4.5_ Adicionar 10 ml de Acido Sulftrico (H,SO,4) 1:1 e 10 & 20 g de zinco granulado.

Nota: Granulometria do zinco deve ser entre 0,6 e 2,0 mm.

A.4.6_ Terminada a reacdo de excesso de zinco com Acido Sulfurico (H,SO,), lavar a prata
metdlica formada em &gua corrente, por 5 a 10 vezes, a fim de eliminar a Acido
Sulfarico (H,SO,) e o cloreto de zinco formado.

A.4.7_Escorrer 0 excesso de agua, deixando a prata no béquer.

Nota: A prata possui aspecto esponjoso e coloracao cinza escuro.

A.4.8_ Adicionar Acido Nitrico (HNO3) concentrado lentamente e em quantidade suficiente
para solubilizar toda a prata.

A.4.9_Diluir a solucdo com 50 a 100 ml de agua destilada e filtrada para o outro béquer de
600 ml, a fim de eliminar possiveis residuos de cloreto de prata ndo reduzidos.

A.4.10_ Aquecer a solucdo em chapa de aquecimento, entre 100 e 120°C, para
evaporar o excesso de Acido Nitrico (HNO3z) e agua contidos na solucao.

A4.11 Quando o volume estiver bastante reduzido, retirar do aquecimento e esfriar
em banho de agua contidos na solucéo.

A.4.12 Preparar uma solucdo de Nitrato de Prata (AgNO3) a 4% com o sal de prata
cristalizado, para reutiliza-la em outra analise.



