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INTRODUCCION
180 (DOrganizacidn Internacional para la Normalizacién) es una Federacién a nivel
mundial de Institutos de Normalizacidn Nacional (miembros 150). El trabajo de
desarrollar Normas Internacionales s llevado a cabo a través de Comitsés Técnicos
IS0. Cada Instituto interesado en una materia, en la cual se ha autorizado un
Comité Técnico tiene el derecho de estar representade en dicho Comité.

Organizacidn Internacionales, gubernamentales y no qubernamentales, conjuntamente
con la 150, también toman parte en el trabajo.

Los esguemas de Normas Internacionales adoptados por los Comités Téenicos son
circulados a las Instituciones para su aprobacién, antes de su aceptacién como una
Norma Internacional por el Consejo I50.

La Norma Internacional 150 4749 fue desarrollada por el Comité Técnico \W/TC26,
Cobre y sus @Aleaciones y fue circulada a las Instituciones en Enero de 1%L

Ha sido aprobada por las Instituciones de los siguientes paises:

ALEMANIA HUNGRIA
AUSTRALIA 1TAL1A
AUSTRIA JAFON
BELBICA HOLANDA
BRASIL MEXTCO
BULGARIA NORUEGA
CANADA POLONTA
CHINA PORTUBAL
CHECOSLOVAQUIA RUMANIA
COREA DEL NORTE SUECIA
COREA DEL SUR SUTZA
ESPARA THAILANDIA
ESTADOS UNIDOS | TURBUTA
FINLANDIA

FRANCIA

Los Institutos de los siguientecs paises expresaron su desaprobacidn al documento
por razones técnicas:

AFRICA DEL SUR
CHILE
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NORMA VENEZ0LANA COVENIN

COBRE vy sys ALEACIONES 2545-88
DETEHNINQCIDN DEL CONTENIDO DE FLOMD 180 4?49-1984!E)
METUDO EbPEClRUHEIRIEU DE ABSORCION ATOMICA
A LA LLA

I OBJETO v canpp pe APLICACION

2 PRINCIPID

Sayo dentro de una llamg aire~a:etilenn y se determing
el Contenido gp plomo por medicipnes eSpectrométricas de 1la absorcidn ge los

3 REACTIvpg

3.1 REACTIVD pE ATARUE. FLUBBUHICD-NITRICU

Se mezclan 300 ml de solucién de 4Cido boricg 40 g/1; 30 ml de solucién de acido
fluurh!dricn, 40% tv/v), 500 ml de 4cidg nitrico, 1,40 g/m) Y 150 ml de agua,

3.2 ACIDOo NITRICD, 134

Se diluyen cgp 10 ml ge agua, 100 a} ge dcido nitrico, 1,80 g/m),

3.3 SoLucIon BASE pg COBRE, 20 g/l

Se transfieren 10,0 g de Cobre libre de plomo (¢ 0,0002% de Fb) a up vaso de
Precipitado de politetrafluoruetilena, Polietileng ] pnlipropilenu de baja Presién
de 600 m, Se adicionan 400 ml de Feactivo de ataque (yer Punto 3.1), se calienta
hasta que el coppre Se disuelva y S hierve hastg que se expulsen los  vapores

30 ml de Bsta solucign contiene | 0 de cobre Y 40 ml g mezcla (el acido
fluobbrito-ditricu.



3.4 SOLUCION ESTANDAR DE PLOMD, correspondiente a 1,0 g de plomo por litro.

S5e pesa lo mas cercano a 0,001 g, 1,000 g de plomo (99,9% minimo de pureza). Ge
transfiere a un vaso de precipitado de 250 ml.

Se adicionan 20 ml de solucién de dcido nitrico (ver punto 3.2) se tapa y se
calienta lentamente hasta que el plomo se disuelva. Se hierve la solucidén por
pocos minutos para expeler los vapores nitrosos. Se deja enfriar y se transfiere
la splucidén a un baldn volumétrico de 1000 ml. Se diluye hasta 1a marca y se
mezcla.

1 ml de esta solucidén estdndar contiene 0,001 g de Pb.

e SOLUCION ESTANDAR DE PLOMD, correspondiente a 0,1 g de Pb por litro.

Se pipetean 25,0 ml de la solucién esténdar de plomo (ver punto 3.4) a balén
volumeétrico de 250 ml.

Se diluye hasta la marca y se mezcla.

| ml de esta solucién estindar contiene 0,1 g de Pb.

4 EQUIPOS

Equipos de uso diario en el Laboratorio y

4.1 VAS0S DE PRECIPITADOD DE POLITETRAFLUORODETILENO, polietileno o puliprnp{lann
de capacidad igual a 250 v 600 ml.

4,2 ESFECTROMETRO DE ABSORCION ATOMICA, EBUIPADO CON UN QUEMADOR DE AIRE-
ACETILEND

4.3 LAMPARAR CON CATODD HUECOD DE FLOMO
4.4 SUMINISTRO DE AIRE COMPRIMIDO

4.5 CILINDRD DE ACETILENO

5  MUESTRA

3.1 MUESTRA DE ENSAYOD

La muestra de ensayo debe ser preferiblemente en forma de virutas obtenidas por
laminacion o taladrado con un espesor maximo de 0,3 mm.
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SUOLUCION ESTANDAR

BE FLOMD

(VER PUNTD 3.5)
ml

T e v o o mE . o

TABLA |

CONTENIDO DE FLOMO MENOR QUE 0,27 (m/m)

MASA DE
PLOMD

= e o e e

¥ Reactivos para calibracian en ensayo en blanco.

SOLUCION ESTANDARK

DE PLOMO

(VER PUNTD 3.5)
ml

SOLUCION BASE MASA DE CONTENIDU DE PLOMOD
DE COBRE COBRE CORRESHFUNDIENTE &
(VER PUNTU 3.3) LA MUESTRA
ml ¢} %
S0 1 0
50 1 0,
S0 1 0, u
S0 1 0.u3
S0 1 0,07
90 | 0,10
50 1 0,15
50 1 0,20
____________________________________________________ .
TABLA 2
CONTENIDOD DE PLOMO ENTRE 0,1 Y 1% (m/m)
SOLUCION BASE MASA DE CONTENIDD DE PLOMO
DE CUBRE COBRE CORRESFUNDIENTE A
(VER PUNTO 3.3) LA MUESTRA
ml g h
10 0,2 0
10 0,2 0,05
1o 0,2 0,10
10 0,2 0,25
1o 0,2 0,35
10 052 0,50
10 0,2 0,75
10 0,2 1,00 !

¥ HReattives para calibracian en Bnsayo en blanco,




TABLA 3

CONTENIDO DE PLOMO ENTRE 0,5 Y 5% (m/m)

SO0LUCION ESTANDAR MASA DE FLOMO SOLUCION BASE

DE PLOMO
(VER PUNTO 3.5)

e . " - -

DE COBRE
(VER PUNTO 3,3)
ml
2
1 2
2 2
5 2
7 2
{ 2
) 2
0 2
s 2ok menl UG TY S A e

¥ Reactivos para la calibracidn en ensayo en blanco.

6.1 FORCION DE ENSAYD

b FROCEDIMIENTOD

MASA DE
COBRE

- e

0,04

CONTENIDO DE

PLOMO CORRES-
FONDIENTE A LA
MUESTRA
*

Se pesa lo mids cercano a 0,001 o, 1 g de muestra para ensayo (ver ptinte St

6.2 CONSTRUCCION DE LA CURVA DE CALIBKACION

5e construye wuna curva
muestras,

6.2.1 Preparacion de soluciones estandar de con

Se introduce el volumen
solucién base de cobre (ver
dependiendo del contenido

NOTAS:

1) El rango de soluciones
los modelos de equipos,

El rango y condiciones operativas se deben seleccionar para

segun el equipo disponible,

2) La presencia de cobre u Acido atacante en las

de

calibracion cada vez gue se ensaya

de la soluci6én esténdar de plomo (ver
punto 3.3), sequn se indica en las tablas fiy 256 3o

de plomo esperado, en'cada uno de la serie de ocho
balones volumétricos de 100 ml. Se diluye hasta la marca y se mezcla.

una serie de

punto 3.5) vy

estandar de comparacidn es adecuado para la mavoria de

mediciones pdptimas

soluciones estdndar de
comparacidn se compensa por la interaccian quimice de estas especies.
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3) La longitud de onda del plomo de 217,0 nm es la linea mds sensitiva y por lo

tanto favorece la determinacién de bajns contenidos de plomo, hasta
aproximadamente Zo/ﬂq de Pb por mililitro,

La longitud de onda del plomo de 283,3 nm es menos sensitiva y se prefiere para
contenidns mavores de plomo, hasta aproximadamente bﬂ/ﬂg de plomo por mililitro.

S5e ajusta dentro del equipo la ldmpara con catodo hueco de plomo (ver punto 4.3),
se activa la corriente y se deja estabilizar. Ge ajustan la corriente, la
sensitividad y la abertura de acuerdo a las caracteristicas del equipo, Se ajustan
la longitud de onda en 1a region de 217,0 nm para absorcién minima y la precién
del aire y acetileno de acuerdo a las caracteristicas del quemador,

6.2.3  Mediciones espectrométricas

Se aspiran en sucesion de la llama las ceries de soluciones e:tandar de
comparacidén (ver punto 4.2.1) y se mide la absorciédn de cada una. Se debe
mantener una velocidad de aspiracidn constante para la construccion de la curva de
calibracidn. Se rocia agua a travée del quemador después de cada medicion.

Se construye wuna curva teniendo como abscisa las masas en miligramos de plomo
contenido en 100 ml de las soluciones estandar de comparacién y como ordenada los
correspondientes valores de la absorcién medida, reducida por el valor de la

absorcién medida en el Bnsayo en blanco sobre reactivos para calibracian (ver
punto 6.2.1, término 0).

6.3 DETERMINACION

6,3.1 Preparacién de la solucién de ensayo

Se transfiere la porcien de ensayo (ver punto 4.1) a un vaso de precipitado de
250 ml de polijtetratluoretileno, polietileno o polipropileno (ver punte 4.1) y se
tapa. S5e adicionan 40 ml del reactivo de ataque (ver punto 3.1). Se tapa y se
calienta lentamente hasta que la muestra se disuelva, luego se calienta a .una
temperatura de aproximadamente 90°C hasta que se hayan expulsado lops vapores
marrones. Si se utilizan vasos de precipitado de polietileno o polipropileno, se
debe realizar el calentamiento en un bato de agua., Se lavan la tapa y las paredes
del vaso de precipitado y se deja enfriar. Se transfiere la solucién a un baldn
volumétrico de 100 ml, se diluye hasta la marca y se mezcla,

Se celecciona wuna alicuota de la solucidn de ensayo de acuerdo al contenido de

plomo esperado y se prepara una dilucidn en un balén volumétrico, segun se indica
en la tabla 4,

on



TABLA 4. DILUCION

CONTENIDO DE ALICUOTA DE SOLUCION VOLUMEN FINAL DE RELACION DE DILU-

FLOMD DE ENSAYUO (VER PUNTOD LA SOLUCION DI- CION
S 1) LUIDA

% (a/m) ml nl o

0,01 a 0,2 muestra total - i

Q. 1% 10 20,0 100 S

0,5 a 5,0 20,0 500 25
______________________________________________________________ i e e S
NOTAS:

1) Si la porcion de ensayo no contiene silice, se puede disolver en una mezcla
de dcidos clorhidrico y nitrico. Para | g de muestra, se adicionan 5 ml de acido
ctlorhidrico, 1,19 a/ml y 10 ml de 4cide nitrico, 1,40 g/ml, diluido 1:1,

La solucidén base de cobre (ver punto 3.3) se debe preparar con esta mezcla de
dcidos para obtener las correspondientes soluciones estdndar de comparacion.

2) Si se desean determinar contenidos de plomo del 0,017 (m/m) hasta
0,002% (m/m) se puede utilizar una porcién de ensayo de S5 q. En todos los casos
es necesario tener presente las mismas cantidades de cobre y &cido tanto en las
soluciones estandar de comparacién como en las soluciones de ensayo,

6.3.2 Mediciones Espectrométricas

5.3.2.1 Medicidn preliminar

Se realiza una medicidn preliminar sobre la solucidn de ensayo (ve  punto 6.3.1)
siguiendo el procedimiento especificado en el punto 6.2.3 al mismo tiempo que la
medicion espectrométrica se realiza sobre las soluciones estindar de comparacian
(ver punto 6.2.1).

Se calcula a partir de la curva de calibraciéon (ver punto 4.2.4) la concentracion
aproximada de plomo en 100 ml de la solucién de un ensaye (ver punto 6.3.1),

bsds 22 Medicién en uniones

Se realiza una segunda medicidn sobre la solucidn de ensayo (ver punto 6.3.1)
siguiendo el procedimiento especificado en el punto 6.2.3, mediante unién entre
dos soluciones esténdar de comparaciéon de composicién similar a la de las
soluciones esténdar de comparacién (ver punto 6.2.1), pero teniendo contenidos de
plomo que difieren en incrementos mas pequernos.

Se preparan estas soluciones estdndar de comparacidn siguiendo el procedimiento
especificado en el punto 6.2.1, se utilizan cantidades adecuadas de solucidn
esténdar de plomo (ver punto 3.5).

-

-v
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b.4 ENSAYD EN BLANCO

Se realiza un BNsayo en blanco al mismo tiempo que la determinacian,
mismo procedimiento y se utilizan las mismas ranti
determinacién, pero omitiendo la porcidn de ensayo,

se sigue
dades de reactivos que para

7 EXPRESION DE RESULTADODS

el CONCENTRACION DE LA SOLUCION DE ENSAYD

La concentracion de plomo C, expresada en miligramos de plomo por 100
solucion de ensayo, se calcula por la formula:

.

ml

Ao - Al
C= Cl ¢+ (C2 - CY) ——0

A2 - Al
Donde:
(8 es la concentracidn de la solucidn estindar de comparacién, de

concentracison utilizada para la medicidn de union (ver punto
expresada en miligramos de plomo por 100 ml.

el
la

de

menor

.
0-»‘-}.’-:3),

Z es la concentracién de la solucion de comparacién de mayor concentracian,

utilizada para 1la medicién de unién (ver punto 6.3.2,2), expresada
miligramos de plomo por 100 ml.

en

Ao es el valor de absorcién correspondiente a la solucidn de ensayo (ver punto

6.3.1),

Al es el valor de absorcién torrespondiente a la concentracisgn Ci.
A2 es el valor de absorcion correspondiente a la concentracidn C2.

7.2 CONTENIDO DE FLOMO EN LA MUESTRA

El contenido de plomo en la muestra, expresado como un porcentaje de masa,
calcula por la farmula:

C =&.C1
b {,;

1O m

Donde:

&L

L es la concentracign de la solucign de ensayo, calculada sequn el punto 7.1,

expresada en miligramos de plomo por 100 ml.

C! es 1la concentracién de la solucién de ensayo en blanco f(ver punto b.4),

expresada en miligramos de plomo por 100 ml.

m s la masa de la porcién de ENSayD0 (ver punto b.1), expresada en gramos,



(s

El
al
)
c)
d)

e)

£)

gl

es la razén de dilucian {(ver tabla 4).

8 INFORNME

informe debe incluir lo siguientes:

Identificacidn de la muestra.

Ensayp realizado segun la Norma VYenezolana COVENIN 2545,

Resultados y metodo de expresign utilizado.

Cualquier caracteristica anormal observada durante La determinacidn.

Cualquier operacidan no incluida en esta Norma Venezolana o consider.ia
apcional.

Fecha de realizacion del ensayo.

Nombre de la persona que realizd el ensayo.

comp
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