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INTRODUCCION

180 (Drganizacign Internacional para la Normalizacidn) es una Federacidn a nivel
mundial de lInstitutos de Normalizacidn Nacional (miembros I1S0). El trabajo de
desarrollar Normas Internacionales es llevado a cabo a través de Comités Técnicos
I80. <{€ada Institute interesado en una materia, en la cual se ha autorizado un
Comite Tecnico tiene el derecho de estar representando en dicho comitea.

Organizaciones Internacionales, gubernamentales y na gubernamentales,
conjuntamente con la 180, también toman parte en el trabajo.

Los esquemas de Normas Internacionales adoptados por los Comités Técni - son
circulados a las Instituciones para su aprobacién, antes de su aceptacitn  .mo una
Norma Internacional par el Consejo ISD.

La Norma Internacional 150 5940 fue desarrollada por el Comite Técnico 1S50/TC24,
Cobre y sus Aleaciones y fue circulada a las InstitUcisnes en Mayo de 1982,

Ha sidp aprobada por las Instituciones de los siguientes paiges:

AFRICA DEL 5UR IRAN
ALEMANIA ITALIA
RUSTRIA JAPON
BELGICA ' MEXICO
CANADA NORUEGA.
CHINA FOLOMNIA
CHECOSLOVARUIA RUMANIA
CGREA DEL NORTE SUECIA
COREA DEL SUR SULLA
ESPARA U.R.5.85.

ESTADGS UNIDOS
FINLANDIA
FRANCIA
HUNBRIA

El Instituto miembro del siguiente pais expresd su desaprobacidn al documento por
razones técnicas:

AUSTRALIA



NORHA VENEZIOLANA COVENRIN
COBRE Y BUS ALEACIGNES. 2543-88
DETERMINACION DEL CONTENIDO DE 150 5960-84 (E)
CADMIO. METODD ESPECTROMETRICD
DE ABSORCION ATOMICA A LA LLAMA

1 QBJETO Y CAMPO DE APLICACION

Esta Norma Venezolana establece el métods espectrométrico de absorcién atémica a
la 1llama para la determinacion del ceontenide de tadmio de aleaciones de cobre que
contienen cadmio segin se establece en la Norma Venezolana COVENIN 2405,

El método es aplicable a productos gue tienen un contenido de cadmio ent: 00,0005
y 2,0L (m/m).

2  PRINCIPID

Se disuelve wuna porcidn de ensayo en una mezcla de Acido nitrico-fluorobérico.
Después de una dilucidn adecuada, se aspira la solucidn de ensayo en una llama de
aire-acetileno y se determina el contenido de cadmic mediante una medicién

espectrométrica de absorci6on de la linea 228,8 nm ernitida por una lampara de
catodo hueco de cadmio.

3 REACTIVOS

Durante el ensayc, a menos que se especifique lo contraric, se utilizan solamente

reactives de grado analitico conocido y solamente agua destilada o de pureza
equivalente,

3.1 ACIDO NITRICO~FLUDBORICOD. Reactivo de atague.

Se  mezclan juntos 300 ml de solucién de &cido bérice (40 9/1), 30 nl de solucién

de acido fluorhidrico, 407 {(V/V), 500 mt de 4cido nitrico (l,49/ml) y 150 ml . de
aqua.

3.2 SOLUCION BASE DE COBRE, 20g/1

Se transfieren 20,0 g de cobre libre de tadmio a un vaso de precipitado de 100 ml
de politetrafluoretileno, polipropileno o polietileno de baja presian, Se
adicionan BOO ml del reactivo de ataque (ver punto 3.1), se calienta hacta que el
cobre se disuelva, luego se hierve hasta que los vapores nitrosos hayan sido
expulsados. En el casoc de vasos de precipitado de polietileno o polipronilenn, se
utiliza un bafio caliente para el calentamiento. Se deja entriar y ge transfiere la
solucién a un balén volumétrico de 1000 ml. Se diluye hasta la marca y se mezcla.

50 ml de esta solucién contienen g de tobre y 40 ol de la mezcla dr 4cido
nftrico-fluorohérico (ver punto 3.1).

3.3 SOLUCION ESTANDAR DE CADMIO, correspondiente a 1000 g de Cd por litro.
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Se pesa con una precisién de 00,0001 g, 1,000 g de metal de Cd {pureza 3 99,99%).
58 transfiere a un vasn de precipitado de 250 ml. Ge adicionan {0 ml de agua y 5
ml de Acido nitrico, f’1,4q/m1. S5 cubre y se calienta lientamente (si es
necesarto) hasta que sp disuelva el metsal de cadmio.

Se hierve lentamente hasta que los vapores nitrosps hayan sido expulscados vy s€
deja enfriar. G5Se transfiere 1a solucidn a un baldn volumétrico de 1000 ml, =e
diluye hasta la marca y se mezcla,

t ml de esta solucidn estdndar contiene 1 mg de Cd.

3.4 SOLUCION EBTANDAR DE CADMIO, correspondiente a2 0,050 g de Cd por litro.

8e colocan 50,0 ml de 1z solucién estandar de cadmio (ver punto 3.3} en ~ baldn
volumetrico de 1000 ml. Se diluye hasta la marca y se mezcla.

1 ml de esta solucidn estdndar contiene SO/UQ de Cd.
3.5 SOLUCION ESTANDAR DE CADMIO, correspondiente a 0,005 g de Cd por litro.

Se colocan 100,0 ml de la solucibn estandar de cadmio (ver punto 3.4} en un balén
volumétrico de 1000 ml, Se diluye hasta la marca y se mezcla,

{ m) de esta solucidn estdndar contiene ?/ig de Cd.

4 EGUIPODS

Equipos de uso normal en el laboratorio v

4,1 VASOS DE PRECIPITADD DE POLITETRAFLUDRETILEND, POLIPROFILENU O FOLIETILEND,
de capacidad 250 ml

4,2 BURETA. Graduada en ¢,05 mi.

4,3 ESPECTROMETRG DE ABSDRCION ATGMICA. Equipado conm un quemador de aire -
acetileno.

4,4 LAMPARA DE CATODD HUECO DE CADMIO
4.5 SUPLIDOR DE AIRE COMPRIMIDO

4.4 CILINDRD DE ACETILEND

5  HUESTRED

8.1 MUESTRA DE ENSAYQ

La muestra de ensayo debe ser en forma de virutas obtenidas por fresado o
taladrado, con un espesor maximo de 0,5 mm.



&  PROCEDIMIENTD -

5.1 PORCION DE ENSAYQ

3e pesa con una precisién de 00,0001 g, cerca de | g de 1a muestra de ensayo (ver
punto 3.11). )

6.2 ELARORACION DE LA CURVA DE CALIBRACION
Se eiabora una curva de calibracién cada vez gue se analiza una serie de muestras.

6.2.1 Preparacién de solucignes estindar de comparacieén,

Se introducen en cada uno de una serie de balones volumétricos de 1G0 nl, ips
volumenes de la solucién estindar de cadmic (ver puntos 3.4 & 3.5} y solucifin base
de cobre {ver punto 3.2) segun se indica en las tablas 1, 2 6 3, dependiendo del
contenido de cadmioc esperado. Se diluye hasta la marca y se mezcla.

TABLA {.  CONTENIDO DE CADMIQ ENTRE 0,0005 Y 0.1% fe/a)

SOLUCION ESTANDAR | CONTENIDO SOLUCION CONTENIDO CONTENIDO DE
DE CADMID DE BASE DE CADMIO
MASA DE DE COBRE HASA DE CORRESPONDIENTE

----------------------- CADMID (VER PUNTO COBRE A L& MUESTRA
(VER PUNTO | (VER PUNTO 3.2) )
3.5) 3,41

ml nl mg ml q L {m/m)

0+ - 0 50 i 0

1 -- 0,005 50 1 0,0005

2 - 0,01 50 1 0,001

& -- 0,03 50 H 0,003

10 - 0,05 50 1 0,005

t5 -- 0,075 50 { 0,0075

20 -- 0,10 50 t 0,010

-- b 0,30 50 - 1 0,030

-- 10 0,5 50 { 0,050

- 15 0,75 50 1 0,075

.- 20 1,0 50 1 0,100

¥ Ensayo en blance en reactivos para curva de calibracién.



TABLA

S0LUCION ESTANDAR

DE CADMIO

(VER FUNTO 3,
mi

4)

2, CONTEMIDO DRE CADMID ENT

CONTENIDD
DE MASA
DE CADHIQ

ng

= e -

[ (
SOLUCTON CONTENIDD
BASE DE DE HASA
CQBRE COBRE
(VER PUNTG g
L we 2l
' o]
b 0,1
a 0,1
& 0,1
3 0,1
5 .1
3 0,1
5 0,1

¥ Ensayo en blanco en reactivos para curva de calibracion,

SOLULION ESTANDAR
DE CADMID

(VER PUNTO 3.4

CONTENIDO
DE MASA DE
CADHIBD

oo E e !" """"""""" I~
SOLUCION [ CONTENIDD
BASE DE - DE MASA DE
COERE COBRE
(VER PUNTD
.

ml g

2,3 0,03
3,8 0,05
2,5 0,05
2,5 0,05
2,3 0,05

* Ensayo en blanco en reactivos para curva de calibracisn,

1) El rango de

2)

las scluciones estdndar de comparacidn es . adecuado
mayoria de los modelops de equipos de rendimiento promedio.
renao y condiciones de operacidn para la medicion dptima po

CONTENIDD DE CADMID
CORRESPONDIENTE A&
LA MUESTRA

Z im/m)

CONTENIDO PE LADMID
CORKEL. ONDIENTE A
LA MUESTRA

T e e A e e e

para 1i

Se deben seleccionar el
r el eguipo disponible,

La 'presencia de cobre y dcide de atagque en las soluciones estdndar de

comparacion compensa los efectos de interaccidn quimica de estas muestras,




6.2.2  Ajuste d

—_maa

el equigo

Se ajusta la ldmpara de cadtodo hueco de tadmio (ver punto 4.4) dentro del eguipg
{ver punto 4.3), e pasa la corriente y se deja estabilizar. Se ajustan 1a
corriente, la sensibilidad y la abertura de la ranura segan ias caracteristicasg

del equips. Se ajusta 1la longitud de onda en 1a regién de 228,8 nm para
absorbancia minima. '

Se ajusta la presién del aire y del acetileno sequn las caracteristicas del
guemador aspirador.

6.2.3  Mediciones Espectrométricas

Se aspiran en sucesidn las soluciones estdndar de comparacidn apropi-“:z (ver
punte 4.2.1) dentro de la llaaa y se eide la absorcidn de cada una. Se debe
mantener una velocidad constante de aspiracién a través gde la preparacics de la

curva de calibracién. Se rocia agua atraves del quemador después de rada
medicidn,

6.2,4 Representacicgn gréfica de

Se construye un grafico teniendo por abcisa por ejemplo, las masas, en miligranmos,
del contenido de cadaio en 100 a1 de 1a soluciédn estindar de comparacidn y como
ordenada los valores correspondientes de la absorcién medida en ol ensayo en
blanco sobre reactivos para la curva de calibracién (ver punto'6.2.l, timite 0),

6.3 DETERMINACION

6.3.1 Preparacién de la splucién de ensayop

Se transfiere la porcion de ensayn {(ver punto 4.1) a un vaso de precipitado de
politetrafluoretilenn, polipropileno o polietileno de baja densidad de 250 ml (ver
punto 4.1},

Se adicionan 40 ml del reactivo de atague (ver punto 3.1). &Se cubre con un vidrio
de reloj y se calienta lentamente hasta Gque se disuelva la muestra, posteriormente
se calienta a una temperatura cercana a ?0°C hasta que los vapores nitrosos cse
hayan expulsados. Se lavan la cubierta y los lados del vaso de precipitado y. se
deja enfriar. -

6.3.1.1 Contenide de cadmio entre 0,0005 v 0,4% (m/m),

Se transfiere la solucisn de ensayo (ver punto 3.1} a un balédn volumétrico de
1000 ml, se diluye hasta la marca y se mezcla.

6.3.1.2 Contenido de cadmio entre 0,05 v 1V ta/m),

82 transfiere la solucign de ensayo (ver punte 6.3.1) a un balén volurstrico de
1000 ml, se diluye hasta la marca y s& mezcla,

6.3.1.3  Contenido de cadmio entre 0,5 y 2% (n/m).

S5e transfiere la solucian de ensayn {(ver punto 6.3.1) 2 un balén volumétrico de
2000 ml, se diluye hasta la marca y se mezcla,

[ Z



6.3.2 Medicionegs Espectrométricas

6.3.2.1 Medicidn preliminar

Se realiza una medicidn preliminar sobre la solucidn de Bnsayo (ver punto &.3.1)
siguiendo el procedimiento descritp en el punto 6.2.3, simultdneanente e realizan

medicinnes espectrométricas sobhre las soluciones estindar de Comparacian (ver
punto  &,2,1}).

Se calcula de 13 Curva de calibracién (ver punto 6.2.4), 1g concentracidn de
cadmio en 100 ml de 1ga scluridén de ensaye (ver punto 4.3.1),

5.3,2.2 Mediciones de unipnes

Se realiza una sequnda nedicidn sobre 1a salucidn de ensayo (ver punlo 4,31}
siguiendn gl procedimiento descritg en el puntp 4,2,3 por uniones ¢ tre dopg
soluciones estindar de comparacion similar a lag solucipnes estindar de
Comparacién  (ver punto 6.2.1}, pera con contenidos de cadmin ue difieren an
incrementos menpres, S¢ sigue el procedimiento descrito en e punto 6.2.1, opara
Preparar estas csplyciones esténdar de comparacién, se utiliran tantidadesg
adecuadas de solucianes estandar de cadmio (ver puntoes 3.4 & 3,53,

b.4 ENSAYO EN BLANCO

Se realiza un entayoc en blanco, &l mienmn tiempo que Ja determinacidn Y siguiendo
el mismo procedimiento 58 utilizan las mismas cantidades de rcobre pure y de
reactivos para 1g determinacién, Pero se omite la porcidn de Bnsayo,

5.9 ENSAYOD DE CHERUuEp

S8 realiza un chequee preliminar del equipo mediante g preparacidn de una
solucign estindar de material o de una muestra sintética que contenga una cantidag
tonocida de cadmio, de Composition similar al material a ser analizado y sp
realiza el procedimiento Como se destribe del punto 4.1 al 4.4,

7 EXPRESION DE RESULTADOS

7.1 CONCENTRACION DE La SOLUCION DE ENSAYD

La contentracign de radmio, L, expresada en miligramos de cadmio por 100 ml de
solucidn de ENSayo, se calcula gpor Yz férmula: )

Ao - Al
C=0C1 + 102 - C1) ———n
A2 - Al

donde:

Ci B la concentracién ge la solucign estdndar de tomparaciaon de menor

toncentracidn tilizada para Ja medicion de uniones tver punto 6.3.2.2),
expresada en miligramos de cadmio por 100 al,



C2

Ao

A1

A2

7-2

El

es la contentracidén de la solucion estindar de comparacidn de mayor
toncentracidn, utilizada para la medictidn de uniones {ver punto 6.3.2.2),
expresada &n miligramos de cadmin por 100 ml.

rs &l valor de absorcién torrespondiente a la concentracisn de la soluridn de
ensayo (ver punto 4.3.1),

es el valor de absorcidgn correspondiente a la concentracidn Cl.

es el valor de absortidn correspondiente 3 la concentracidn L2.

CONTENIDD DE CADMIQ EN LA MUESTRA

contenidn de cadmioc en la muestra, expresade como un porcentaje en asa Ee

calcula por la féramula:

Cc -LC3
— .G
i0nm

donde:

€
L3

o

-El
a)
b)
tl
d)
e)
£}
g)
h)

BS la concentracion de la solucidn de ensayo (ver punto 6.3.1) y se calcule
segin el punto 7.1, expresada en siligramos de cadmic por 100 m).

Bs la concentracién de la solucidn de ensayo en blanco {ver punto 4.3)
expresada en miligramps de cadmio por 100 ml.

s la masa de la porcién de ensayo (ver punto &.1) en gramos.
es 1a relacidén entre el volumen de la solucién de ensayo (ver punto 6.3.1) vy

las spluciones estdndar de cosparacion {ver punto 4.2,1).

| INFORME

informe debe incluir lo siguiente:

Identificacién de la puestra.

Referencia del método utilizada.

Resultados y métodos de expresién utilizado.

Cualquier caracteristica no usual observada durante la determinacidn.
Cualguier operacién no incluida en esta norma o considerada como opcinnal,
Fecha de realizacidn del ensayo.

Nombre de la persona que realizé el enSayn,

Ensayo realizado segun la Norma Venezolana COVENIN 2543,
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