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|. Resumen y objetivos de la investigacion

El presente Trabajo trata sobre el analisis quimico de las monedas argentinas de la actual linea peso (Nuevo
PesoArgentino 1992 - actualidad), sobre labase de la determinacién de los principales metales que las componen.

En el mismo se describe la determinacion quimica de los componentes mayoritarios de las monedas de
las siguientes denominaciones: veinticinco y cincuenta centavos ($ 0,25 y $0,50) y un peso ($1), que se rea-
liza mediante métodos clasicos de analisis, tales como la gravimetria, la volumetria y |la electrogravimetria.

Todas las aleaciones analizadas son en base cobre, ya que éste es el componente mayoritario de
las monedas y es uno de los determinados en este trabajo, como también el niquel y el aluminio que,
conjuntamente, constituyen los principales macrocomponentes de las mismas.

Asimismo, se realizé una tarea de recopilacion de informacién, mediante la cual se obtuvieron datos
sobre materiales de diferentes proveedores y de distintos analistas.

También se describen los métodos utilizados y cuando dichos métodos se corresponden con una norma
particular, se transcribe el texto completo de la misma en la Seccion V. ANEXOS. Se adjuntan las tablas
donde se detallan los datos obtenidos y su posterior analisis en el Paragrafo 3. Resultados.

Finalmente se enumeran las ventajas y desventajas de cada una de las técnicas y se enuncian las
conclusiones, donde se establece cuales son las mas convenientes para la determinacion de las monedas.

Las mencionadas determinaciones han sido realizadas integramente, en el Laboratorio Quimico del
Banco Central de la Republica Argentina. Actualmente la Institucion esta en proceso de validar la me-
todologia de analisis mediante la técnica de fluorescencia de rayos x, ya que se dispone de un equipo
recientemente adquirido para tal fin.

Definicion de objetivos:
Los Objetivos de este Trabajo Final son:
* Realizar un informe general sobre la determinacion cuantitativa de los componentes mayoritarios
de las monedas de la actual linea peso.
* Analizar los datos obtenidos de los ensayos practicados para cada elemento, con vistas a realizar
la correspondiente validaciéon de la metodologia analitica para las determinaciones por medio del
equipo de fluorescencia de rayos X, cuando el mismo esté disponible para su uso.

ll. Introduccion
Il.1. Monedas y acuhacién
1.1.1. Monedas.

Definiciones:

“1. f. Pieza de oro, plata, cobre u otro metal, reqularmente en
forma de disco y acufiada con los distintivos elegidos
por la autoridad emisora para acreditar su legitimidad
y valor, y, por ext., billete o papel de curso legal.

2. f. Econ. Instrumento aceptado como unidad de cuenta,
medida de valor y medio de pago.

3. f. Econ. Conjunto de signos representativos del dine-
ro circulante en cada pais.”(Diccionario de la Real
Academia Espanola)

Breve reseia sobre el origen de las monedas:

Los primeros hallazgos de monedas provienen de la
region de Asia Menor, mas precisamente de Lidia (donde
hoy se encuentra Turquia). Las primeras encontradas datan
del siglo VIl a.C y son las monedas de electron, formadas
por una aleacién de oro y plata que llevaban el sello del leén
del Rey como estampado. Luego se difundieron por China
y a la antigua Grecia y posteriormente fueron adoptadas
por todas las civilizaciones.
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La palabra moneda viene del latin “moneta”y tiene relacion con el apodo de la Diosa Juno, cuyo templo
en Roma era utilizado para acufiar las monedas.

Leonardo Da Vinci estudio sobre la fabricacion de monedas e intento sustituir el martillazo en caliente
de las monedas extraidas de lingotes metalicos, por la produccién de discos metalicos lisos, que presen-
taban el espesor deseado. De esta manera, construyd, en una sola maquina y utilizando unos punzones
especiales, las dos operaciones de corte y acufiacion, con la Ceca del Vaticano.

El desarrollo monetario favorecié el aumento de los intercambios mercantiles, ya que, antes de su
utilizacion, se usaba el trueque o intercambio de bienes o elementos.

11.1.2. Acunacion.

Definicion:

La acufacion es el proceso por el cual se sella o imprime con un cufio o troquel sobre una superficie
metalica. Para el caso de las monedas, es el procedimiento necesario para la emisién y diferenciacion
de las mismas, en el cual se imprime sobre los distintos cospeles.

Imagen 2: Cospeles. Fuente:
http://terrasala.com/Coleccion/Monedas_esp/mone

euro/monedas euro index.html

La acufacion es una de las caracteristicas que definen a las monedas y la mas facil de reconocer, ya
que es una propiedad visual en la cual se observa el valor de las mismas.

Principales métodos de Acuiacion:

A) Acunacion a Martillo:

Hasta mediados del siglo XVI, se utilizaba esta técnica para acufiar. Todo el proceso se realizaba
en un pequefio recinto donde el hornacero o capataz de hornaza era la mayor autoridad, quien ademas
contribuia con las herramientas necesarias y contrataba al grupo de operarios requeridos.

La hornaza estaba dividida en cuatro sectores totalmente conectados, que se detallan a continuacién:

* La hornaza propiamente dicha, en donde se realizaba la fundicion del metal, el moldeado del

mismo con martillos, el corte y el recocido de los cospeles.

» Salade blanquicion, en donde se sometia a los cospeles a un lavado quimico donde se les extraian

las marcas y ralladuras y también se le daba el brillo caracteristico.

+ Oficina de talla, recinto en donde se construian los punzones y se grababan los cufios corres-

pondientes.

+ El portal, en donde se producia la amonedacién, o sea, en donde se acufiaban las monedas con

martillos.

B) Acuiiacion a Rodillo:

Este tipo de acuiacién contaba con un rodillo similar al utilizado para laminar los rieles de metales,
necesarios para la fabricacién de cospeles. La Unica diferencia que presentaban estos rodillos es que
éstos iban conectados al molino para girar al mismo tiempo. Ademas tenian grabado el disefio a acufiar
en la moneda. Era de fundamental importancia la calibracion de los rodillos para favorecer su ubicacion
en la plancha metalica, ya cada rodillo presentaba una de las caras a acufar.

Imagen 3: Rodillo de la Ceca de Augsburg (Alemania). Fuente: www.segoviamint.org.
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C) Acuiacién en Prensa de Volante:

Donato D"Angelo Bramante fue el primero en disefar una prensa de volante para acufiar medallas en
el ano 1508. Aproximadamente 30 afios después, otro florentino, Benvenuto Cellini, utiliz6 esa técnica
para acuiar monedas. Los primeros volantes disefiados no lograban producir la fuerza requerida para
acufiar grandes piezas. A principios del siglo XVII, se empezaron a disefar e instalar en las principales
ciudades de Europa volantes mucho mas grandes.

El volante se disefiaba en un bloque de bronce y estaba constituido por una maciza plataforma co-
nectada a dos piezas verticales o pilares que formaban parte del armazén o castillo de la prensa 'y dos
0 mas puentes o segmentos en sentido horizontal, que se colocaban en el medio de ellos para unirlos y
mantener la estructura del sistema.

En cada pilar habia un orificio que coincidia con el centro de la base. Por dichos agujeros pasaban
los alambres que se conectaban a grandes bolas de plomo. Dentro de la plataforma, justo en el medio
se encontraba una pieza metalica donde se introducia uno de los troqueles que quedaba fijo y encima el
cospel a acuiar. El otro troquel era moévil y bajaba por la fuerza que realizaban los alambres.

Imagen 4: Volante de Pamplona. Fuente: www.segoviamint.org.

D) Acuiiaciéon en Prensas Modernas:

Después de la Revolucién Industrial y el desarrollo de la maquina de
vapor, comenzaron a utilizarse prensas automaticas que se acoplaban
a un eje capaz de soportar varias maquinas a la vez. A partir de 1817,
se construyeron maquinas volantes motorizadas disefiadas por Ulkhorn.
El modelo “Knucle Press” se volvié muy comun en las casas de moneda
de todo el mundo.

Thonallier disefid en 1830 una version modificada de la prensa de
Ulkhorn, que se construy6 en Barcelona por la Maquinista Terrestre
y Maritima en 1841. Todas las maquinas contaban con alimentacion
automatica de cospeles.

. . Imagen 5: Prensa automatica de
1.1.3. Monedas de curso legal en la Republica Argentina. acufiar monedas. Fuente:

Actualmente, la Nueva Linea Peso vigente desde lareformade 1992  www.seaoviamint.ora
tiene las siguientes denominaciones para las monedas: 1 centavo, 5
centavos, 10 centavos, 25 centavos, 50 centavos y 1 peso. La mayoria de ellas presentan mas de una
version y para el caso de las $0,05 y $0,25 existe una versidn plateada de las mismas.

En las imagenes que se muestran a continuacion se describe la manera correcta de leer las monedas.
(Imagenes extraidas de la pagina de La Sociedad del Estado Casa de Moneda de la Republica Argentina)
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Anverso: es la cara principal de la moneda, donde se colocan los
los simbolos del pais. Como solia mostrar la cara del monarca se le lama

“cara”,
texto
perimelral o en s campo
reborde \ ; se estampan las figuras
5 la zona entre el i ; g e gréfila
canto y el campo N - / orla de la moneda unida
al borde.
contomo y espesor
que limita su forma fecha
aflo de acufiacion de la moneda
asgpmmmuahnm
suele levar la fecha o la marca de ceca

Reverso:esta cara opuesta al anverso en la que en forma
habitual se incluye el valor y otros detalles secundarios.
También se las denomina ceca, porque alli figura la marca
de la Casa de Moneda que las fabricd.

canto campo

grafila
nombre del ley( proporcion de
grabador oro o plata que entra
en las monedas)

diametro'o médulo

Imagen 6: Forma de leer las monedas. Fuente:
httn://iwww_camoar aov ar/l eerMonedas htm

En la tabla 1 se muestran imagenes de las actuales monedas de la linea Peso y la descripcién de su
acufacion.

10
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Tabla 1. Monedas de la actual linea Peso.

Denominacién

Descripcion.

Anverso: ramas de laurel unidas, rodeando la frase
“En Unién y Libertad’

Reverso: El valor en nimero, la palabra “centavo”
y el afio de acufacion

Anverso: Se inscriben las leyendas “Republica
Argentina” y “En Unién y Libertad” y el Sol Patrio
de 32 rayos.

Reverso: El valor en nimero, la palabra “centavos”
y el afo de acufacion.

Anverso: Se inscriben las leyendas “Republica Ar-
gentina’y “En Unién y Libertad” y Escudo Nacional

Reverso: El valor en nimero, la palabra “centavos”
y el afo de acufacion.

Anverso: Se inscriben las leyendas “Republica
Argentina” y “En Unién y Libertad” y el Cabildo de
Buenos Aires.

1
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Reverso: El valor en nimero, la palabra “centavos”
y el aio de acufacion

Anverso: Se inscriben las leyendas “Republica
Argentina” y “En Unién y Libertad” y la Casa de
Tucuman.

Reverso: El valor en niumero, la palabra “centavos”
y el afo de acufacion.

Anverso. Nucleo:
Réplica del anverso de la primer moneda patria, con
laleyenda “En Unién y Libertad”, la ceca de Potosi,
conformada por las letras “P” “T” y “S” superpuestas,
la letra “J” del ensayador José Antonio de la Sierra,
supervisor de la acufiacién de esta moneda, “8S”
(8 scutum) correspondiente al valor de la moneda,
y “1813”, afio de acunacion.

Anverso. Anillo:
Se inscriben las leyendas “Republica Argentina” y
“Primera Moneda Patria”.

Reverso. Nucleo:
Réplica del anverso de la primer moneda patria, con
el Sol Patrio de 32 rayos rodeado por la leyenda
“Provincias Del Rio de la Plata”.

Reverso. Anillo:
El valor en letras, el afio de acufacién y dos ramas
de laurel a sus lados.

11.2. Principales aleaciones utilizadas

11.2.1. Elementos componentes: el Cobre y conceptos generales de aleaciones.
El cobre es el elemento de simbolo Cu y de niumero atémico 29. Industrialmente es uno de metales
mas utilizados. Presenta una coloracion rojiza y es maleable, ductil y buen conductor de la electricidad.
Para medir la conductividad eléctrica relativa del cobre se utiliza la unidad conocida como % IACS
(International Annealed Cooper Standard, Estandar Internacional de Cobre no Aleado) definida por la

12
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Comisién Electrotécnica Internacional' en el aino 1913, en Francia; en donde se describe como 100 %
IACS a la conductividad eléctrica de un patrén que corresponde a hilo de cobre de 1 metro de longitud y
un gramo de peso, que da una resistencia de 0,15388 Q a 20 °C.

El cobre se combina con otros elementos para formar aleaciones. Las aleaciones son soluciones en
estado solido de uno o mas metales. En general, en presencia de mercurio las mismas se conocen como
amalgamas.

De acuerdo con la cantidad de elementos utilizados para la formacién de las aleaciones se conocen
como binarias, ternarias o cuaternarias. En general el agregado de solutos modifica algunas de las pro-
piedades fisicas del elemento utilizado como solvente, por ejemplo, la dureza, que en general es menor
para los metales puros que para las aleaciones, y la resistencia a la traccion, que aumenta cuando se le
agregan por lo menos dos metales a un elemento puro.

La conductividad térmica es menor que la de los metales solos, al igual que la conductividad eléctrica.

Para el caso de la resistencia a la corrosién, los metales que presentan impurezas presentan mas
facilidad para ser atacados por agentes atmosféricos.

Las primeras aleaciones de cobre datan de la era de Bronce.

Através de los siglos, se fue aprendiendo a refinar los metales hacia un estado mas puro y formando
aleaciones de estos metales para formar productos mas utiles y con mejores caracteristicas.

Como las técnicas mejoraron, aumentaron las aleaciones de cobre y se volvieron mas complejas
también.

Cada fabricante creé un sistema de denominaciones aplicables de manera especifica a sus aleaciones,
dificultando la obtencion de productos similares.

A partir de 1960, la industria del cobre adopté un nimero de tres cifras para identificar los diferentes
tipos de aleaciones. Este resulté deficiente especialmente para los bronces al aluminio, ya que se repre-
sentaban con un numero de cuatro cifras al igual que el resto de las aleaciones de aluminio. A los efectos
de aplicar un sistema de nomenclatura internacional para las aleaciones mas comunes, en los Estados
Unidos, la UNS (Unified Numbering System) y en Europa, la ISO (International Standards Organization)
desarrollaron sistemas de identificacién estandarizados.

La designacion de la UNS terminé también adoptandose en The American Society for Testing and
Materials (ASTM) y The Society of Automotive Engineers (SAE). La denominacidn se basaba en el agre-
gado de una letra para favorecer la identificacion del compuesto. (Por ejemplo: C86300). La letra inicial
de este sistema designa el metal puro o el tipo de aleaciéon en donde ese compuesto es el mayoritario.

El sistema utilizado por la ISO se bas6 en describir la composicion de la aleacion y los elementos
incluidos en la misma. (CuAl 8).

1.2.2. Bronces al Aluminio

Las aleaciones de cobre con estano, cinc, aluminio, antimonio o fésforo se conocen como bronces.
Las propiedades de las aleaciones varian de acuerdo a su contenido de cobre.

Las aleaciones de cobre — aluminio se conocen como bronces al aluminio y contienen entre 2y 15 %
de este elemento, y también pueden estar compuestas por otros elementos. Generalmente la denomina-
cién, segun la UNS, de estas aleaciones esta incluida en el siguiente rango: desde C60000 hasta C64500.

Las aleaciones cuya concentracion de aluminio es inferior al 9%, se encuentran como una solucion alfa s6-
lida después del enfriamiento, por lo que se las considera monofasicas. Presentan ademas buena ductilidad

en frio, por lo que pueden conseguirse en forma de laminas. En general tienen muy buena resistencia
a la corrosion atmosférica.

Algunas aleaciones de bronce al aluminio, contienen como maximo un 6% de niquel que generalmente
se usa para prevenir el fendmeno de pérdida de Aluminio por corrosion que se conoce como dealumini-
zacion. Tiene las funciones adicionales de estabilizar la aleacion y ayudar a controlar las propiedades
de recocido.

Las utilizadas en la fabricacién de monedas argentinas son CuAl8 y CuAI6Ni2. Ambas aleaciones son
de color dorado.

La denominada Bronce al aluminio 8, presenta una conductividad eléctrica de 16 % IACS, una fuerte
resistencia a la traccion (aproximadamente de 480 MPa), y se encuentra disponible como alambres vy
cables.

Las monedas de $0,25 y $0,50 estan compuestas por esta aleacion, y también las antiguas monedas
de $0,05 y $0,10. (Norma IRAM 786, Anexo |, pagina 48)

1. “La Comision Electrotécnica Internacional (CEl) es la organizacion internacional que elabora y publica normas internacionales sobre
todas las tecnologias relacionadas con la electrotecnia y la electronica. La mision de la CEl es fomentar, por medio de sus miembros,

la cooperacion internacional en todas las cuestiones de normalizacion electrotécnica y disciplinas asociadas, como la evaluacion
de la conformidad con las normas.” (Organizacién Mundial de la Salud: http://www.who.int/peh-emf/project/intorg/es/index2.html)
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Presentan un color dorado intenso y su composicion aproximada es 92 % de cobre y 8% de aluminio.

La aleacién Bronce al aluminio — Niquel, presenta en general una conductividad de 13 % IACS. Esta
aleacion se usa principalmente en los elementos monetarios.

Se utiliza en la fabricacién del nucleo de las monedas de $1.

Las monedas o cospeles de $1 estan formadas por dos partes metalicas de distintas aleaciones que se
encastran por un proceso en el que se las somete a alta presién y ambas piezas encajan perfectamente.
La parte externa se la conoce como anillo por su forma y la parte central se la conoce como el nucleo.

Tiene un color dorado palido por la presencia de niquel y su composicion aproximada es la siguiente:
cobre 92%, aluminio 6% Yy 2% de niquel.

1.2.3. Aleaciones de Cobre y Niquel
Otra clase de aleaciones moldeadas o trabajadas es  Tesg'C

la que corresponde a la serie C70000, que se refiere a las 130 —
aleaciones cobre-niquel. Esta serie se divide en dos: 140+ pils e
1001 o
] i s
1) Cuproniquel (C70100 — C72900) 12001 s
2) Cobre-Niquel-cinc (C73200 — C79900) ool 22—
100071 1
00 @ T
00 Puumagritco
y
00 Fi
F
— .
A
100 FI?'.‘HI.I@-'H\}
Imagen 7: Diagrama de fqases del niquel y el cobre. " o 10 0 3040 0 60 M 0 O 100
Fuente: http://wwwz2.ing.puc.cl/icmcursos/metalurgia/apuntes/cap7/73/ Frmatye enmasa de Higaed

Debido a la alta solubilidad que presentan entre si los componentes de los cuproniqueles en la fase
sélida, se pueden obtener aleaciones en un amplio rango de concentraciones. En la figura se muestra
el diagrama de fases del niquel y el cobre?.

El color de estas aleaciones depende del porcentaje de niquel presente, y va desde el rojo del cobre
puro, hasta un color casi blanco, cuando presenta casi un 30% de Ni.

El agregado de niquel aumenta la resistencia a la traccion y disminuye la elongacién.

Generalmente las aleaciones de niquel presentan alta resistencia a la corrosién, sobre todo al agua de
mar, poca sensibilidad a la corrosién bajo tension y presentan muy baja conductividad térmica y eléctrica.

Principalmente estas aleaciones se utilizan en intercambiadores de calor, sobre todo los que trabajan
con agua de mar y ademas se usan para la fabricacién de monedas.

Se conforman bien en frio y se sueldan bien si tienen una pureza bien controlada.

Para la elaboracion de monedas la mas utilizada es CuNi25 (C71300).

Esta presenta un color plateado intenso, en general su conductividad es de aproximadamente 5 %IACS.

Los anillos de las monedas de $1 se producen con esta aleacion. Al igual que las monedas conme-
morativas y las antiguas monedas plateadas de $0,05 y $0,25. (Norma IRAM 787, Anexo I, pagina 57)

Su composicidn aproximadamente es 75 % de cobre y 25 % de niquel.

En este trabajo solo se evaluaran las monedas de $0,25 doradas, las de $0,50 y las de $1 correspon-
dientes a los anos 2007, 2008 y 2009.

11.3. Fundamentos para el control fisicoquimico de las aleaciones presentes en las monedas

Todas las aleaciones mencionadas presentan una especificacion en la que se detallan condiciones
para las distintas propiedades fisicas y quimicas de las mismas, por lo que requieren ser controladas
mediante diversos ensayos para comprobar que los resultados obtenidos de las muestras analizadas
cumplan con lo solicitado.

En general se requiere que los productos presentados tengan un porcentaje de impurezas menor al
0,6% aproximadamente y éstas se componen en su mayoria, por hierro, manganeso, cinc, estarfo, plomo
y silicio. Si se produce algun cambio en la composicion de las aleaciones descriptas anteriormente o un
aumento en el porcentaje de las impurezas, se modifican entre otras cosas, algunas de sus propieda-

2. Fuente : http://www2.ing.puc.cl/icmcursos/metalurgia/apuntes/cap7/73/
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des fisicas. Esto es importante sobre todo para las maquinas expendedoras, ya que las mismas utilizan
parametros fisicos para reconocer la veracidad de las monedas y su valor nominal, como por ejemplo la
conductividad eléctrica, que se altera al minimo cambio de composicion.

También se requiere conocer la composicion quimica para poder utilizarla como referencia frente a
las falsificaciones, ya que es muy comun que se presenten otras aleaciones como latén o alpaca o las
mismas pero de diferente concentracion.

Por lo descripto anteriormente, o por el costo mismo de los metales, donde el niquel es el que presenta
mayor valor, se requiere controlar tanto fisica como quimicamente los productos recibidos.

[1l. Desarrollo del tema

Este capitulo del trabajo esta estructurado abarcando los siguientes temas principales: primero se
mencionan los materiales, equipos y reactivos utilizados para las diferentes técnicas. Luego se desarrollan
los métodos usados, se hace una descripcion de los tradicionales utilizados en el laboratorio y se explica
brevemente la teoria del equipo instrumental a validar (Equipo de Fluorescencia de Rayos X dispersivo
en longitud de onda). Por ultimo, se incluyen los datos obtenidos en las determinaciones realizadas, se-
parados por proveedor y por denominacién, ademas se describe brevemente la manera en que se realiza
el muestreo de cada partida y se agregan los datos obtenidos al realizar un ensayo de recuperacion con
los metales puros por ausencia de los materiales de referencia.

ll.1. MATERIALES Y EQUIPOS UTILIZADOS.
lll.1.1. Materiales y Reactivos.

Reactivos utilizados en las diferentes técnicas:
* Solucion de HNO, (c).
*  Solucion de H,SO,(c).
* Agua calidad reactivo.
* Solucion de EDTA 0,1M Merck (Factor 1 £ 0.002).
* Solucion de EDTA 0,01 M Merck (Factor 1 £ 0.002).
* Solucion de ZnSO, 0,1M Merck (Factor 1 +0.002).
*  Solucion alcohdlica de Dimetilglioxima al 1 %.
*  Solucién de anaranjado de Xilenol.
*  Solucién de murexida.
* Acetato de Sodio.
* Solucion de NH, (c).
* Solucion de NH, (1+1).
*  Solucion HCI (1 +1).
*  Solucién de Buffer de pH 10.

Materiales de laboratorio:
* Vaso de precipitados de 250 mL.
* Vaso de precipitados de 100 mL.
* Vaso de precipitados de 50 mL.
* Pipeta Pasteur de 3 mL.
* Matraz de 250 mL.
* Matraz de 100 mL.
* Pipeta de 25 mL de doble aforo.
» Pipeta de 50 mL de doble aforo.
* Bureta de 50 mL.
*  Erlenmeyer de 250 mL.
« Crisol de placa filtrante de poro N° 4.
* Desecador.
* Varillas Indicadoras de pH universal de 0-14 de Merck.
* Espatulas.
*  Varillas de vidrio.
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111.1.2. Equipos
Se detallan los equipos utilizados:
+ Balanza analitica (Precisién 0,0001 g)
+ Balanza granataria.
+ Estufa.
+ Electroanalizador.
* Bureta digital de 50 mL.
+ Bomba de vacio.
*  pHmetro.

I11.2. Métodos.

11l.2.1. Técnicas clasicas.
Todos los procedimientos detallados a continuacion son los utilizados en el Banco Central de la Re-
publica Argentina para la determinacién de esos elementos.

A. Electrogravimetria para la determinacién de cobre.

“El analisis electrogravimétrico se basa en depositar electroliticamente el analito en forma de sélido sobre la superficie del
electrodo. El aumento de masa del electrodo nos indica cuanto analito habia presente™.

Un metal generalmente se deposita en el catodo. Para que la deposicion ocurra, el potencial de la
solucién-catodo tiene que ser mayor que el potencial de metal-soluciéon. Los potenciales del catodo y del
anodo requeridos se pueden estimar de la ecuacion de Nernst. Una vez que se inicia la electrolisis?, el
potencial del catodo comienza a ser cada vez mas negativo a medida que disminuye de la concentracion
del i6n. El potencial aplicado tiene que ser mucho mas grande que el potencial del catodo para lograr
una electrodeposicion continua y lograr que todo el analito se deposite en el electrodo antes que los
potenciales se igualen.

En este caso, en el catodo ocurre la deposicion del cobre metélico y la reaccién que ocurre en el
anodo es la descomposicion del agua, segun las reacciones descriptas a continuacion:

Catodo: Cu?* + 2e" < Cu (s)
Anodo: H,0 © % O, (q) + 2H* + 2¢
Reaccion Neta: Cu?* +H,0 < Cu (s) + 2 O, (g) + 2H"

Para la cuantificacion del cobre se pesan aproximadamente entre 350 y 400 mg de muestra, con una
precision no menor a 0,0001 g y se atacan con solucién de HNO, (c), hasta disolucion total. Luego se
calienta hasta la eliminacion de los vapores nitrosos (aparicion de humos blancos). Se le agregan aproxi-
madamente 100 mL de agua calidad reactivo y 20 gotas de solucién de H,SO, (c). Después, se coloca
la solucién en el electroanalizador durante dos horas a menos de 4V para evitar la deposicion de niquel
en el electrodo. Una vez terminada la electrolisis, se extrae el catodo sin cortar el paso de corriente, se
enjuaga el electrodo con abundante agua y se lo sumerge en alcohol etilico, Se seca en la estufaa 100 °C
durante 5 minutos aproximadamente, se deja enfriar en el desecador y se pesa. Por diferencia de peso,
se obtiene el porcentaje de cobre de la muestra analizada. (Segun norma IRAM 640, Anexo lll, pagina 61)

B. Determinacion de Niquel mediante gravimetria con dimetilglioxima o volumetria con EDTA.

Gravimetria con Dimetilglioxima

La Dimetilglioxima fue descubierta por Tschugaeff y Brunch, y se aplict para la determinacién del Niquel
en acero. Feigl descubrié que el complejo coloreado de Ni-DMG?® se formaba cuando el Ni se oxidaba a
Niquel (IV) con un agente oxidante como bromuro y luego se trataba con dimetilglioxima.

fi=H—1i}
¥

CH y==C=m 0H CH,— C=M0H CHl = K Ttk [
—_— | it —— |

CH,—C——=HOH  CH—C==NH CHly— L e N 1w v Imagen 8: Reaccion de Ni — DMG
*o el Lot Fuente: Analytical Chemistry of Nickel

3. Harris, Daniel; “Quimica Analitica Cuantitativa”, Pagina 443.

4. Se le agrega energia eléctrica para que la reaccién ocurra que no es espontanea en ese sentido de reaccion. El andlisis
electrogravimétrico es un tipo de reaccion electrolitica.

5. Ni- DMG: Niquel — Dimetilglioxima
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Uno de los protones de la dimetilglioxima se reemplaza por un equivalente del ién metalico. Dos
moléculas de dimetilglioxima reaccionan con Ni (ll) para producir un voluminoso precipitado. Esta preci-
pitacién se lleva a cabo en una solucién amoniacal; en presencia de citrato o tartrato, que es necesario
para complejar iones metalicos como aluminio y hierro, que forman hidréxidos insolubles al pH de la
precipitacion de niquel.

El precipitado generalmente es voluminoso y amorfo. El complejo Ni — DMG es soluble en &cidos
minerales, en soluciones fuertemente alcalinas y en presencia de cianuro. Puede disolverse también en
solventes organicos como alcohol, éter, entre otros.

Una de las limitaciones de la dimetilglioxima es su limitada solubilidad en agua (0,4g/1), por lo que la
solucion se debe preparar en un medio alcohdlico.

Una vez eliminado el cobre de la solucion proveniente de la electrodeposicién, se le agrega acido
tartarico para complejar el hierro y aluminio, se agrega solucion de NH,© hasta neutralidad y luego se
calienta hasta casi ebullicién. Luego se agrega la solucion de Dimetilglioxima al 1% en solucién alcohdlica.
Se realiza la digestion durante media hora. Luego se filtra al vacio en un crisol de placa filtrante de poro
N° 4. Se coloca el crisol en la estufa durante dos horas a 110 °C y se calcula el porcentaje de niquel por
diferencia de peso. (Segun norma IRAM 60 303, Anexo |V, pagina 74)

Volumetria con EDTA
Los métodos volumétricos generalmente se usan para las macrodeterminaciones en los distintos
materiales. El punto final se determina mediante el uso de indicadores complejométricos.

EDTA

El acido etilendiaminotetraacético (EDTA) y su sal disddica (también conocida como EDTA) se utilizan
para determinar la concentracién de niquel y de aluminio directa o indirectamente.

En los métodos directos, el metal se titula con una solucion estandar de EDTA y el punto final se de-
termina por indicadores como murexida o anaranjado de xilenol.

Los métodos indirectos implican una titulacién por retorno. Como muchas reacciones complejométri-
cas son lentas, otros iones pueden interferir o el metal puede precipitar, se titula a un pH determinado.

En muchos casos, se agrega un exceso conocido de EDTAYy luego se determina por retorno, titulandolo
con una solucién estandar de un metal o una solucién de referencia.

EI EDTA es un reactivo poco selectivo, ya que compleja todos los iones metalicos di y trivalentes. Estas
condiciones especiales generan la necesidad de incrementar la selectividad de la reaccion. Una manera
es ajustando el pH, lo que genera que muchos iones van a titularse sin interferencia en matrices alcalinas
o débilmente acidas. Otra manera es enmascarando algunos elementos con agentes complejantes que
tengan mayor constante de formacién que la que forma el EDTA con el metal interferente.

Determinacién del niquel

Una vez eliminado el cobre de la solucion, se le agrega acido tartarico para complejar el hierro y el
aluminio y se lleva a volumen. Se toma una alicuota y se agrega solucion de NH, (c) hasta pH 10. Se le
agregan 2 mL de buffer de pH 10 y se calienta a 60 °C. Se titula con una solucién de EDTA 0,01 N, utili-
zando murexida como indicador hasta que pase de amarillo a violeta. Se realiza por duplicado o triplicado.

C. Determinacion de aluminio por titulacién con EDTA.

(Esta técnica se basa en el método de Merck para determinar Al y Fe por complejometria.)

Este método fue extraido de la Guia de Merck, en donde se detallan diferentes volumetrias por forma-
cion de complejos, utilizando EDTA como quelante. Se describen técnicas para determinar los cationes
mas comunes, como el aluminio, el cobre, el calcio, el magnesio, el niquel, el hierro, el manganeso, entre
otros. Ademas, se detallan los métodos para analizar matrices con mas de un analito. Para el caso del
aluminio, el mismo se determina conjuntamente con el hierro por titulacién complejométrica por retorno.
Luego se descuenta el hierro por titulacién con acido salicilico como indicador.

La volumetria por formacion de complejos por retroceso se basa en la adicion de EDTA en exceso, y
ese exceso es el que se titula contra una solucién de ién metalico de referencia. En general se requiere
que el metal utilizado como titulante no desplace al analito del complejo con EDTA, por lo que el mismo
tiene que presentar una constante de formacién menor a la del analito con el complejante. Esta técnica
se usa para los casos en que el idon buscado precipita en ausencia de EDTA por las condiciones de la
reaccion, porque reacciona muy lentamente con el quelante o porque bloquea al indicador colorimétrico.

Una vez que se ha eliminado el cobre de la solucién, la misma se lleva a 250 mL. Se toma una alicuota
de 50 mL y se la coloca en un Erlenmeyer de 250 mL. Luego, se le agregan 10 mL de solucién de EDTA
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0,1 M, Se calienta hasta ebullicion para que el aluminio reaccione con el EDTA. Se le adiciona acetato de
sodio hasta pH 5. Se titula el excedente de EDTA con solucion de ZnSO, 0,1M, utilizando anaranjado de
xilenol como indicador, hasta que vire de naranja a rojo. Esta operacion se realiza por duplicado o triplicado.

111.2.2. Método Instrumental: Espectrometria de Fluorescencia de Rayos X.

Al igual que otras técnicas instrumentales de espectroscopia Optica, la de Rayos X se basa en la me-
dicién de absorcidn, emision, difracciédn, dispersién o fluorescencia de la radiacion electromagnética. Los
mas comunes para la determinacién cuali-cuantitativa de los elementos que presentan mayor numero
atémico que el sodio, son los de absorcién y fluorescencia.

Durante las ultimas décadas, la espectrometria de fluorescencia de rayos X se convirtié en una técnica
muy poderosa y util para aplicar en control de calidad.

Este método tiene algunas limitaciones pero estas pueden reducirse o evitarse facilmente. Muchas
de las ventajas son la velocidad de analisis, que es un método no destructivo, cubre un amplio rango de
concentraciones y la fuente de excitacién es muy estable. Esto permite la posibilidad de analisis continuos.

La fluorescencia de Rayos X puede producirse por irradiacion con Rayos X primarios. Los electrones
de las capas internas de energia, generalmente K, L y M, son excitados desde los dtomos y reemplaza-
dos por los de las capas externas, que presentan menor energia, lo que va acompanado de la emision
caracteristica del espectro de Rayos X. Las longitudes de onda de la radiacion de fluorescencia de Rayos
X son caracteristicas del &tomo emisor porque las energias de transicion involucradas dependen de las
fuerzas de la vinculacion entre nucleos atémicos y electrones. La intensidad de la radiacién de fluores-
cencia es funcién del nimero de atomos involucrados.

Este método permite la determinacion quimica tanto cuantitativa como cualitativa.

Existen dos clases de equipos: fluorescencia de Rayos X dispersivo en longitud de onda y el otro
dispersivo en energia.

Fluorescencia de Rayos X dispersivo en longitud de onda

La muestra se irradia con Rayos X primarios provenientes de un tubo de Rayos X y se obtiene la ra-
diacion fluorescente. Se requiere utilizar un tubo emisor debido a la pérdida de energia que sufre el haz
de Rayos X por dispersion. La radiacién se colima en el plano de la superficie del cristal por dispersién o
difraccion entre las longitudes de onda que lo componen y luego, a través de un fino colimador se logra
detectar y medir mediante los compuestos electronicos del equipo. Existen dos tipos de cristales en los
equipos mencionados: el plano descripto anteriormente y el curvo. El segundo tipo cuenta con un cristal
con una curvatura en donde la radiacion pasa a través de una ranura que la focaliza en el circulo y en
la superficie curvada del cristal. En ambos casos, los rayos son difractados de acuerdo con la ecuacion
de Bragg y las longitudes de onda seleccionadas son enfocadas hacia la ranura de salida en el circulo
de deteccion.

En las siguientes imagenes se muestran unos esquemas del equipo descriptos, en donde se obser-
van los dos tipos de cristales mencionados, el plano y el curvo.

———

Imagen 9: Espectrémetro de cristal plano Imagen 10: Espectrometro de cristal curvo

Fuente: Analytical Chemistry of Nickel
En ambos equipos, el colimador, el cristal y el detector son colocados de manera que se puedan mover
a través del arco del circulo de escaneo del espectro de Rayos X mientras se mantenga la ecuacion de
Bragg:
nA=2dsen6

donde A es la longitud de onda de la radiacién que es difractada en el angulo 6, a través de la super-
ficie del cristal d y n es el orden de difraccion.
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Fluorescencia de Rayos X dispersivo en energia

Estos equipos presentan una fuente policromatica, que puede ser un material radiactivo o un tubo de
Rayos X, un soporte para colocar la muestra, un detector semiconductor y algunos componentes elec-
tronicos que se utilizan para discriminar la energia.

Las principales ventajas de este tipo de equipos son la sencillez de su funcionamiento y el hecho que
no presentan partes moéviles en los componentes de excitacion y deteccion del espectrometro. Ademas no
presentan colimadores ni el cristal difractor, y la muestra estad mucho mas cerca del detector, con lo cual la
energia que recibe el detector es mucho mayor. Por esta razén se favorece la utilizacion de fuentes mas
débiles como tubos de Rayos X de baja potencia o materiales radiactivos, por lo que es menos probable
que dafien la muestra analizada. Ademas los equipos de emisién de energia son mas econdmicos. La
desventaja mas importante frente al dispersivo en longitud de onda, es que este ultimo presenta mayor
resoluciéon y mas bajo limite de deteccion, por lo que permite determinar analitos en bajas concentraciones
o analizar elementos trazas.

Aplicaciones y limitaciones del método

La espectrometria de fluorescencia de Rayos X se aplica generalmente de forma similar a las espec-
troscopias Opticas de emision. Se irradian materiales de referencia (muestras que fueron estudiadas por
otros métodos o materiales de referencia certificados) y se determina la intensidad de la radiaciéon emitida
medida a través de un detector de pulsos (cuentas por segundo) o con un detector de voltaje. Para cada
elemento, las intensidades estan relacionadas con las concentraciones de acuerdo con las curvas de
calibracion pertinentes. Una muestra de concentracién desconocida de similar matriz puede ser analiza-
da para determinar su concentracion elemental de acuerdo a la intensidad de su emision fluorescente.

Las principales ventajas del método son que presenta un espectro en donde las interferencias de
lineas espectrales son poco probables, es un método no destructivo y puede analizar distintos tipos de
muestras que pueden presentar distintas formas y tamafios, ademas de analizar liquidos, sélidos y polvos.
La velocidad del método, la veracidad y la precision son otras de sus importantes ventajas.

Las limitaciones de la espectrofotometria de fluorescencia de Rayos X estan relacionadas con la
longitud de onda y con la absorcion masica. Los elementos mas livianos son los que presentan mas
dificultad para ser analizados debido al efecto llamado emisién Auger, que produce que la intensidad de
la fluorescencia se reduzca. Para su determinacion se requiere trabajar en atmésferas especiales como
de nitrégeno, helio o vacio. Se producen efectos de interferencia por la absorcion masica, que tiene re-
lacion por ejemplo con la absorcién primaria y la emitida por la fluorescencia emitida por otro elemento.
La conservacion de la matriz, la dilucion del muestra o correcciones matematicas pueden ser requeridas
para minimizar esos efectos.

1.2.3. Resultados

A continuacién se anexan las tablas con los datos recopilados.

Para el presente trabajo, se obtuvieron muestras de 3 proveedores para cada denominacién, que se
informaran como Proveedor A, B, C, para cada una de ellas. Se recibio una cantidad definida de cada una
de las muestras que fueron entregadas en diferentes partidas. Cada lote fue analizado considerandolo
como una unidad. Una vez que arribd esa partida, se realizé el muestreo correspondiente que se describe
a continuacion. Generalmente, las monedas y cospeles se reciben en bolsas cerradas herméticamente,
que vienen dentro de tambores de un color determinado para cada denominacion. Cada tambor a su vez,
debe incluir el numero del mismo, ademas de la denominacion y otros datos solicitados para su identi-
ficacion. Para el muestreo, se abren cuatro de esos tambores al azar y se extraen veinticinco monedas
de cada uno. Después de haber concluido el procedimiento antes detallado, se realiza un acta en la que
se detallan los numeros de los tambores abiertos. El tamafo minimo de muestra requerida es de 100,
ya que, el peso de cien unidades es una de las especificaciones exigidas. En caso que se haya recibido
una partida pequefa, se procede a abrir s6lo 2 tambores y se extrae la muestra de 100 pertinente. Para
el caso inverso en que la partida sea de una cantidad mayor a la recibida en promedio, se abren 8 tam-
bores y en este caso se obtienen 200 monedas. Siempre se conserva la aleatoriedad del muestreo y se
obtiene una muestra representativa del lote.

Generalmente en el laboratorio se analizan quimicamente de una a cuatro muestras. Los datos expre-
sados en las tablas corresponden a esas determinaciones. En cada tabla se detalla la partida analizada, el
proveedor y las concentraciones de los macrocomponentes expresadas como porcentaje de las mismas.
Ala vez se les calcul6 el promedio, la desviacién estandar y el coeficiente de variacidon porcentual. Las
determinaciones fueron realizadas por varios analistas y en el caso del niquel, el mismo se determin6
utilizando dos métodos distintos, segun el momento de analisis (gravimetria y volumetria con EDTA). Los
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métodos utilizados para el ataque quimico de la muestra son los desarrollados anteriormente.
A continuacion se describen, a modo de ejemplificar lo antes mencionado, algunas de las partidas
recibidas incluidas en las distintas tablas que aparecen a partir de la pagina 3:

En la tabla 2 se enumeran las partidas recibidas por el proveedor Ay su correspondiente fecha de
arribo al laboratorio. La partida recibida el dia 02/02/2007 de dicho proveedor, se la consideré la
primera partida. Como consecuencia del arribo de mas de la cantidad estipulada, se procedi6 a
tomar una doble muestra, por lo que se separaron 200 cospeles para acufiar monedas de $1 para
su futuro analisis en el Laboratorio Quimico. Los tambores abiertos para dicho muestreo fueron los
siguientes: 11 - 14 — 24 - 26 — 53 - 54 — 79 — 81. Debido a que generalmente los tambores venian
en pallets que contenian dos o cuatro de ellos, su muestreo y separacién se volvié mas complicado
por lo que si bien se conservé la aleatoriedad y representatividad del mismo, se dificulté conseguir
numeraciones muy separadas.

Una vez en el laboratorio, la totalidad de la muestra fue analizada pero quimicamente se anali-
zaron 4 muestras: 11- 26 — 54 — 81. Como se menciono antes, los cospeles de $1 presentan las
siguientes aleaciones: CuAl6Ni2 para el nucleo y CuNi25 para el anillo. A cada una de ellas se le
hicieron los ensayos pertinentes para la determinacién cuantitativa del cobre y el niquel. El aluminio
del nucleo no se determind porque se lo complej6 con acido tartarico para que no interfiriera en la
determinacion del niquel. Para este caso los métodos utilizados fueron electrogravimetria para el
cobre y volumetria por formacion de complejos con EDTA para el niquel. Los resultados obtenidos
son los que se exponen en la tabla 2 para la partida 1.

Para el caso de la partida 15 también de la tabla 2 correspondientes al proveedor A, se tomaron
100 cospeles para acuiiar monedas $1 de los siguientes cuatro tambores: 822 — 903 — 911 — 938.
Para el caso de la muestra extraida se seleccionaron las muestras 903 y 938 para realizarles el
correspondiente ataque quimico y posterior determinacion cuantitativa de sus componentes principa-
les. Aligual que en el ejemplo antes mencionado y al resto de las muestras de monedas o cospeles
de $1 analizadas, el aluminio no fue determinado ya que interfiere en la determinacion del niquel.
Los métodos utilizados en este caso fueron electrogravimetria para determinar la concentracion
de cobre y gravimetria con dimetilglioxima para determinar niquel.

Se analizaron diferentes materiales de referencia similares a las aleaciones analizadas para determinar
el error debido a cada técnica mencionada.

Se realizé una comparacion entre los distintos datos para cada denominacion

En las tablas 2, 3, 4 y 5 se describen los datos de los analisis para las monedas de $1.

Tabla 2. Proveedor A. Cospeles de $1
Partida Fecha Cu Ni Cu(anillo) Ni(anillo
AAAAN AAAAN 75’18 AAAAN
91,7 2,16 75,29 24,42
1 02/02/2007
91,92 1,94 75,03 24,73
91,69 ANAR 74,98 25,02
91,49 2,54 74,9 25
2 07/03/2007
91,54 2,15 74,9 ANAA
91,69 2,15 75,38 24,53
3 29/06/2007
91,82 2,07 75,35 24,65
91,54 2,2 74,91 25,16
4 15/08/2007
91 768 AANAN 75,4 AAAN
24,33
91,6 ANAR 75,04
5 25/09/2007 24,85
91,73 2,02 75,6 ANAA
91,65 2,06 74,44 24,95
6 23/10/2007
91,6 2,1 75,17 24,48
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91,74 2,07 74,97 AAAA
7 22/11/2007
91,74 2,07 75 ANAN
91 ,61 AAAAN 75718 AAAAN
8 12/12/2007 24,35
91,52 2,03 75,15
24,57
24,5
91,74 2,06 75,04
9 07/04/2008 24,72
91,62 ANAA 74,87 AAAA
ANAA ANAA 74,86 24,95
10 07/04/2008 . :
91,64 1,99 74,85 AAAA
91 ’88 AANAAN 75,03 AANAAN
11 16/04/2008
91,81 ANAA 75,01 ANAN
91,55 ANAA 74,66 AAAA
12 02/05/2008
AAAAN AANAAN AANAN AANAAN
91,5 1,78 74,6 AAAA
13 12/05/2008
91,27 2,11 74,53 24,43
91,63 2,05 74,98 ANAN
91,65 1,98 74,86 24,52
14 29/05/2008
91,54 2,54 74,72 24,58
91,6 1,98 74,76 AAAA
24,68
91,42 2,08 74,35
15 04/06/2008 24,48
91,57 2,02 74,9 24,54
91,57 2 74,57 24,77
Complemento 31/12/2008
91,62 2,09 74,81 24,57
Promedio de las concentraciones: 91,63 2,09 74,95 24,66
Desviacion Standard 0,130 0,159 0,277 0,228
Coeficiente de Variacion Porcentual 0,142 7,622 0,370 0,926
Tabla 3. Proveedor A. Monedas de $1
Partida Fecha Cu Ni Cu(anillo) Ni(anillo)
91,56 2,3 75,11 24,81
1MF 02/10/2009
91,54 2,22 75,14 24,77
Promedio de las concentraciones: 91,55 2,26 75,13 24,79
Desviacién Standard 0,014 0,057 0,021 0,028
Coeficiente de Variaciéon porcentual 0,015 2,503 0,028 0,114
Tabla 4. Proveedor B. Cospeles de $1
Partida Fecha Cu Ni Cu(anillo) Ni(anillo
91,76 1,99 74,81 24,74
1 MF 27/10/2008
91,66 1,97 74,8 AAAN
91,63 2,04 74,72 24,57
2 MF 24/11/2008
AAAAN AANAAN AANAAN AANAAN
91,69 1,98 74,68 24,79
1 17/03/2009
91,54 2,02 74,45 24,62
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AANAN AANAN 74’47 AANAN
2 08/04/2009
91,72 1,987 75,28 24,4
AANAAN
91,63 2,02 75,03
3 13/05/2009 ANAA
92,15 2,09 75,33 24,47
91,91 1,85 75,22 24,43
4 17/06/2009
AANAN AANAN AANAN AANAN
91,75 AAAA 74,89 AAAA
5 24/07/2009
91 754 AANAAN 74,9 AANAAN
91,74 2,12 75,32 ANANA
6 18/08/2009
91,71 2,02 75,01 24,61
91,6 2,03 75,13 24,72
7 18/08/2009
91,89 2,13 74,96 24,89
91,82 2,19 75,07 24,82
8 25/09/2009
91,77 AAAA 74,89 24,7
91,72 2,01 74,96 25,09
9 28/09/2009
AANAN AANAN AANAN AANAN
91 67 AANAAN 75 22 AANAAN
10 05/10/2009 . .
91,81 AAAA 75,12 AAAA
Promedio de las concentraciones: 91,74 2,03 74,96 24,68
Desviacion standard 0,140 0,080 0,253 0,195
Coeficiente de Variacion Porcentual 0,152 3,951 0,337 0,789
Tabla 5. Proveedor C. Monedas de $1
Partida Fecha Cu Ni Cu(anillo) Ni(anillo)
91,74 1,98 AAAA 25,2
1MF 03/11/2008
AANAAN AANAAN AANAAN AANAAN
91,75 2,02 74,75 24,88
1 30/01/2009 AAAAN AANAAN AAAAN AAAAN
92,35 ANAA 74,4 24,34
2 26/02/2009
AANAAN AANAAN AANAAN AANAAN
92,16 1,79 74,72 24,72
3 23/03/2009
AANAAN AANAAN AANAAN AANAAN
92,38 1,94 74,4 24,49
4 21/04/2009 AAAAN AAAAN AAAAN AAAAN
92,18 ANAA 74,65 24,93
5 29/04/2009
92,75 1,95 75,02 24,51
91,81 2,05 74,53 25,03
6 13/05/2009
93,18 2,87 74,66 25,35
91 ’48 2,19 AANAAN AANAAN
7 11/06/2009 AAAAN AAAAN AAAAN AAAAN
91,8 2,03 74,35 25,49
8 19/06/2009
AANAAN AANAAN AANAAN AANAAN
91 94 2 01 AAAAN AAAAN
9 31/07/2009 : .
91 ’87 2,15 AANAAN AANAAN
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91 ’54 1 ,88 AAAAN AAAAN
10 22/09/2009
91,83 1,91 74,69 25,22
91,87 ANAA 74,33 25,48
11 07/10/2009
AAAAN AAAAN AAAAN AANAAN
91,82 2,09 74,66 25,22
12 21/10/2009
AAAN AAAN AAAN AAAN
Promedio de las concentraciones 92,03 2,06 74,60 24,99
Desviaciéon Estandar 0,437 0,255 0,203 0,383
Coeficiente de Variacion Porcentual 0,475 12,388 0,272 1,534

Después de analizar comparativamente las tablas 2, 3, 4 y 5, se observé que los datos pertenecien-
tes al Proveedor C son los que presentan menor precision entre ellos, ya que, el coeficiente de variacion
porcentual y la desviacidén estandar son, en general, mayores que el resto de los proveedores; excepto
para el caso del cobre del anillo donde el proveedor A es el que presenta mayor coeficiente.

En las tablas 6, 7, 8 y 9 se describen los datos de los analisis de cospeles de $0,50.

Tabla 6. Proveedor A. Cospeles de $0,50
Partida Fecha Cu Al
7,51
92,12
1 MF 28/11/2008 7,12
91,74 79
92,29 7,425
1 21/04/2009
92,28 7
92,28 7,62
2 28/04/2009
91,98 7,31
92,13 7.41
3 04/05/2009
92,24 7,57
92,28 7,22
4 18/05/2009
92,12 7,557
92,17 7,11
5 29/05/2009
92,21 7,47
91,72 8,12
6 02/06/2009
92,04 7,62
92,43 7,38
7 18/06/2009
92,15 7,74
92,06 7,557
8 29/06/2009
92,19 7,45
91,95 7,79
9 30/07/2009
92,15 7,45
Promedio de las concentraciones: 92,13 7,49
Desviacion Estandar 0,177 0,266
Coeficiente de Variacion Porcentual 0,192 3,557
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Tabla 7. Proveedor B. Monedas de $0,50
Partida Fecha Cu Al
91,92
1 MF 10/11/2008 AAAA
91,81
91,82 7,56
2MF 28/11/2008
91,78
93,76 6,2
1 13/04/2009
AANAN AANAN
9 92,49 6,76
92,39 7,11
Promedio de las concentraciones: 92,28 6,91
Desviacion Estandar 0,714 0,574
Coeficiente de Variacion Porcentual 0,774 8,313
Tabla 8. Proveedor B. Monedas de $0,50
Partida Fecha Cu Al
92,41 7,15
1 07/05/2009
92,41 7,53
92,24 7,513
2 26/05/2009
91,95 7,54
93,44 6,54
3 04/06/2009
92,24 7,26
92,46 6,88
4 26/06/2009
92,35 6,97
92’66 AANAN
5 16/07/2009
92,05 7,38
91,99 7,95
6 11/08/2009
92,95 6,57
Promedio de las concentraciones 92,43 7,21
Desviacién Standard 0,426 0,437
Coeficiente de Variaciéon Porcentual 0,460 6,065

Tabla 9. Proveedor C. Monedas de $0,50
Partida Fecha Cu Al
92,69 7,09
MF 02/10/2009
92,77 7,32
Promedio de las concentraciones: 92,73 7,21
Desviacion Estandar 0,057 0,163
Coeficiente de variacion porcentual 0,061 2,257
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Luego de comparar los datos obtenidos en las tablas 6, 7, 8 y 9 se observé que los que corresponden
al Proveedor B son los que muestran mayor coeficiente de variacién por lo que tienen mayor dispersion
entre si.

En las tablas10, 11, 12 y 13 se describen los datos de los analisis de $0,25.

Tabla 10. Proveedor A. Cospeles de $0,25
Partida Fecha Cu Al
93,27 6,42
94,38 ANAA
1 MF 09/12/2008 931 A
93,2 6,18
92,35 7,6
1 17/04/2009
92,65 7.4
92,6 6,99
2 28/04/2009
92,47 7,035
92,63 7,09
3 19/05/2009
92,45 7,02
92,7 7.2
4 11/06/2009
92,43 7,45
92,6 6,79
5 18/06/2009
AANAAN AANAAN
92,59 7,22
6 18/06/2009
AANAN AANAAAN
92,77 6,79
7 03/07/2009
92,47 6,96
91,99 6,58
8 30/07/2009
92,71 6,88
92,77 7,11
9 03/08/2009
92’62 AANAN
92,61 7,36
10 18/08/2009
92,71 6,81
Promedio de las concentraciones: 92,73 6,99
Desviacién Standard 0,461 0,356
Coeficiente de Variacion Porcentual 0,497 5,097

Tabla 11. Proveedor B. Monedas de $0,25
Partida Fecha Cu Al
1 MF 10/11/2008 91,96 ANAA
91,84
92,75
1 18/03/2009 ANAA
91,89
92,09 6,79
2 13/04/2009
AAAAN AAAAN
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Promedio de las concentraciones: 92,11 6,79
Desviacién Standard 0,372 AAAA
Coeficiente de Variacion Porcentual 0,404 AAAA

Tabla 12. Proveedor B. Monedas de $0,25

Partida Fecha Cu Al
93,22 6,07
1 08/05/2009 93,13 6,17
92,83 6,59
93,09 6,59
2 26/05/2009
93,6 6,35
93,27 6,44
3 05/06/2009
92,96 6,41
93,56 6,05
4 26/06/2009
93,54 6,11
93,3 AANAN
5 17/07/2009
93,45 6,18
93,07 6,18
6 11/08/2009
93,19 6,76
Promedio de las concentraciones 93,25 6,33
Desviacién Standard 0,239 0,234
Coeficiente de Variacion Porcentual 0,256 3,704

Tabla 13.Proveedor C. Monedas de $0,25

Partida Fecha Cu Al
92,7 7,09
MF 02/10/2009
92,77 7.4
Promedio de las concentraciones 92,74 7,25
Desviacion Estandar 0,049 0,219
Coeficiente de Variacion Porcentual 0,053 3,026

En las tablas 10,11, 12 y 13 se encuentran los datos obtenidos para los tres proveedores de cospeles
o monedas de $0,25, y se pudo concluir que los valores que presentan menor precision entre ellos son
los que pertenecen al Proveedor A, ya que, tiene mayor coeficiente de variacion porcentual para los dos
iones analizados.

Se realizaron ensayos de recuperacion con metales puros o combinados en ausencia de materiales de
referencia. A continuacion se muestran las tablas con los datos obtenidos a realizar 10 determinaciones
con dichos materiales. Todos estos ensayos fueron realizados por el mismo analista por lo que puede
observarse en la variabilidad de los datos la repetibilidad del mismo.
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Determinacion de aluminio.

Determinacion de aluminio. Tabla 14

Muestra Masa de | Volumen 1 | Volumen 2 | Volumen %Al lezsmai:iz lezsmai:iz
muestra EDTA EDTA 3 EDTA pesada obtenida

1 0,0320 71 7,14 7,15 96,79 0,0320 0,0310

2 0,0308 7,25 7,25 7,2 96,94 | 0,0308 0,0299

3 0,0297 7,34 7,35 ANAR 96,47 | 10,0297 0,0287

4 0,0314 7,2 7,21 ANAR 96,06 | 0,0314 0,0302

5 0,0298 7,3 7,35 7,35 96,57 | 0,0298 0,0288

6 0,0302 7,29 7,3 AAAA 96,66 | 0,0302 0,0292

7 0,0306 7,25 7,3 7,25 96,40 0,0306 0,0295

8 0,0318 7,15 7,12 7,15 97,06 0,0318 0,0309

9 0,0293 7.4 7,35 7,35 96,99 | 0,0293 0,0284

10 0,0311 7,21 7,2 ANAA 96,99 0,0311 0,0302

Promedio ANAA 96,69 0,0307 0,0297

Los ensayos se realizaron con la bureta digital utilizada habitualmente en la determinacion de aluminio,
descripta anteriormente. El metal puro presentaba un 3% de impurezas.

Determinacion de Cuproniquel

Determinacién de Cuproniquel. Tabla 15

Masa de
Muestra | Mesa e | Mese i, [eectodo | % cu | YPETER | Voitmen | Volumen | s
1 0,4119| 8,7684 9,08 | 75,65 17,1 17,1 | AMAA 24,37
2 0,4179 | 8,9353 9,251 | 75,54 17,4 17,45 17,4 24,47
3 0,4056 | 8,7687 9,0745 | 75,39 17 17 | MAA 24,61
4 0,4112| 8,9354 9,2436 | 74,95 17,55 17,55 | AMAA 25,06
5 0,4181| 8,7684 9,0814 | 74,86 17,9 17,9 | AMAA 25,14
6 0,4129 | 8,9352 9,2409 | 74,04 18,25 18,3 18,25 | 25,97
7 0,4145| 8,7684 9,0785 | 74,81 17,8 17,75 17,75 | 25,16
8 0,4078 | 8,9352 9,2371 | 74,03 18,05 18 18,05 | 25,96
9 0,4125| 8,7684 9,0775| 74,93 17,6 17,65 17,6 | 25,07
10 0,4088 | 8,9352 9,2391 | 74,34 17,85 17,85 | AMAA 25,64
Promedio AAAA 75 AAAA 25,15
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Determinacion de Cuproniquel. Tabla 15 (cont.)

Masa de Masa de Masa de Masa de
Cobre Cobre niquel niquel Porcentaje
pesada obtenida pesada obtenida

0,3108 0,3116 0,1011 0,1003 100,0
0,3149 0,3157 0,103 0,1022 100,0
0,3051 0,3058 0,1005 0,0998 100,0
0,3071 0,3082 0,1041 0,703 100,0
0,3121 0,313 0,106 0,1051 100,0
0,3049 0,3057 0,108 0,1072 100,0
0,3095 0,3101 0,105 0,1044 100,0
0,3018 0,3019 0,106 0,1059 100,0
0,3085 0,3091 0,104 0,1034 100,0
0,3034 0,3039 0,1054 0,1049 100,0

Las determinaciones se hicieron utilizando los métodos antes detallados.

V. Conclusiones

En este trabajo se analizaron monedas y cospeles correspondientes a la actual Nueva Linea Peso
utilizando los métodos tradicionales de la quimica clasica en el Laboratorio Quimico del Banco Central de
la Republica Argentina, con la finalidad de lograr la validacion de un equipo de fluorescencia de Rayos X
adquirido recientemente por la Institucion.

Para la elaboracion de este trabajo se analizaron muestras de varios proveedores y se hicieron los
mismos sobre materiales puros.

Para cada denominacion se realizé una comparacién de los diferentes datos obtenidos en las tablas
y se concluyé que para el caso de las monedas y cospeles de $1 el que presenta mayor variabilidad
es el Proveedor C, para las de $ 0,50 el Proveedor B y para las de $ 0,25 el Proveedor A, debido a que
presentan el mayor coeficiente de variacién porcentual.

Por medio de este estudio se pudo concluir que los métodos mas selectivos y sensibles son, en ge-
neral, los mas tediosos y trabajosos, como por ejemplo, la gravimetria con dimetilglioxima para el niquel.
Pero son las mas indicadas para determinar dichos elementos porque casi no presentan interferencias.
La electrogravimetria es uno de los métodos mas selectivos para la determinacion cuantitativa de cobre,
pero en general, es un ensayo que requiere mucho tiempo de analisis.

Con respecto a las volumetrias complejométricas, se puede decir que son poco selectivas ya que el
EDTA (acido etilendiaminotetraacético) es quelante de todos los iones metalicos diy trivalentes. La ventaja
de estas técnicas es la rapidez de las mismas y la posibilidad de obtener mas datos en menos tiempo.
El problema de las mismas es que, debido al error del método, se requieren de duplicados o triplicados
para obtener valores confiables. Pero debido a su corto tiempo de analisis fue la técnica mas utilizada
para la determinacién de niquel en las muestras recibidas.

Los ensayos de recuperacion de los materiales puros fueron en su totalidad realizados por el mismo
analista, por lo que puede observarse la repetibilidad de este para cada ensayo.

Para el caso de las aleaciones que presentan cobre y niquel se produce un error por exceso en el
porcentaje de cobre informado, ya que parte del niquel se termina depositando en el electrodo durante
la electrogravimetria. Esto se determiné al analizar la mezcla de los metales puros.

En cuanto al aluminio se puede decir que el método es uno de los mas sencillos pero que presenta
mas variabilidad en los resultados obtenidos, debido a la dilucién utilizada y al error relacionado con el
enrase de la muestra, el agregado del EDTAy por el Ultimo el propio de la titulacién, como se pudo com-
probar al analizar el metal.
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Todas las técnicas mencionadas presentan los dos tipos de error, el error sistematico relacionado
con la lejania del valor verdadero y el error aleatorio que tiene relacion con la variabilidad de los datos
obtenidos; para optimizar los se requiere de procedimientos trabajosos y que demandan mucho tiempo,
por lo que se decidié adquirir el equipo de fluorescencia de Rayos X.

Las principales ventajas del equipo de fluorescencia de Rayos X son la velocidad de analisis, la posi-
bilidad de recuperar las muestras enteras ya que no es una determinacion destructiva, ademas de la alta
sensibilidad que presenta ya que detecta todos los elementos entre el berilio y el uranio. En consecuencia
sera posible detectar y reconocer la composicion completa de las muestras analizadas.

Es necesario tener en cuenta que se requiere realizar la correcta puesta en marcha del equipo me-
diante una calibracion contra materiales de referencia certificados, una validacion contra materiales
conocidos determinados mediante otras técnicas y la correccion de matriz para evitar el error en las
sefales detectadas ya que, muchos elementos tienden a absorber la energia emitida por otros de mayor
peso molecular. Una vez que el equipo esté funcionando correctamente se realizard una comparacion de
métodos con los datos analizados en este trabajo y los obtenidos de las mismas muestras en el equipo
de fluorescencia de Rayos X.

Por todo lo expuesto, en las condiciones de trabajo del laboratorio, es preferible utilizar las técnicas
instrumentales tales como la descripta en el parrafo anterior, ya que facilitan el analisis de las muestras.
Esta metodologia permitira realizar muchas mas determinaciones en el Laboratorio Quimico del Banco
Central de la Republica Argentina, para conocer la composicién de los cospeles y monedas recibidos,
ademas de evitar falsificaciones o modificaciones en las concentraciones de los mismos, y controlar que
los mismos cumplan con las especificaciones de manera mas reproducible y representativa, ya que se
podra facilitar el analisis de mayor cantidad de muestras. Sin embargo, para realizar este trabajo es ne-
cesario previamente poder comparar con la metodologia que se utiliza actualmente (los métodos clasicos
que han sido detallados), y el objetivo de este trabajo ha sido realizar un estudio previo con diferentes
lotes de muestras, a fin de poder realizar las comparaciones necesarias una vez que el equipamiento
instrumental esté disponible para su utilizacién en forma rutinaria.
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V. Anexos

ANEXO I: Norma IRAM N° 786: “Cobre. Aleaciones con Aluminio. Clasificacién, Designacién y
composicién quimica”.

ANEXO II: Norma IRAM N° 787: “Cobre. Aleaciones con Niquel. Clasificacién de tipos™.

ANEXO Ill: Norma IRAM N° 640: “Método de analisis quimico de las aleaciones de cuproniquel y
cobre niquel cinc”.

ANEXO IV: Norma IRAM N° 60303: “Cobre y sus aleaciones. Método para la determinacién del
niquel, por gravimetria con dimetilglioxima”.
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ANEXO I: Norma IRAM N° 786: “Cobre. Aleaciones con Aluminio. Clasificacion, Designacion y
composicion quimica”.

NORMA IRAM 786
Agosto 193? &

CDU 669.35:71.001. 4
#% CFA 9650

Ci_}BRE

ALEACIONES CON ALUMINIO
Clasificacién, designacién
y composicifn quimica

@

INSTITUTO ARGENTINO DE RACIONALIZACION DE MATERIALES

¥  Corresponde a la revisifn de la edicidn de
mayo de 1970.
##% Corresponde a la Clasificocifn Federal de Abaste-
' cimiento asignada por el Servicio Nacional de Ca-
talogacidn dependiente del Ministerio de Defensa.

31



Tesinas Determinacion de metales mayoritarios en monedas argentinas.

@

NUORMA IRAM 786 Agosto 1987

La revisidn de esta worma ha estado a cargo de los organismos
respoctivos, integrados de la forma siguiente:

Subcomité de Cobre y sus aleaciones

Intexrenle Rugnamtn B: s
lic. J. M. Caracusel SOTYL 5.4, d
Tuw. A. Carbone BANCO CENTRAL R.A.
Tew. JJ. P. Caro BANCO CENTRAL R.A.
Teo. J. E, Figliola BANCO CENTRAL R.A.
Tew. S. Mafano G. DECKER S5.A.
g . . Barbuso INSTITUTO IRAM .

Comité General de Mormas (C.G.N.)

Br. V. Alderuccio Dr. A. E. lagos

Lng. J. V. Casella Ing. J. Mangosio

im*. E. Catalano Ing. S. Mardyks

Ing, D, Donegani Dr. E. Miré

Ing. G. C. Edo Dr. A. F. Otamendi

Lie. €. A. Grimaldi Ing. G. Schulte

ur. A. Grosso +Sr. F. R. Soldi p
Bber. R. L. Huste Prof. M. P. Mestanza

ANTECEDENTES

En la revisién de esta norma se han tenido en cuenta los antece
dentaes siguientes:

COPANT - COMISION PANAMERICANA DE NORMAS TECNICAS
COPANT 166 - 1976 - Cobre y aleaciones de cobre para fundir y para
transformacién. Definiciones, clasificacién y designacién,

JRAM = INSTITUTO ARGENTINO DE MEIDHALIHCI‘&H DE MATERIALES

IRAM 786/70 - Cobre - Aleaciones con aluminio. Clasificacidn de ti
PO,

{Continda en pig. 7)
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. @ '

MORMA 1HAM 786 Agosto 1087 @

CODRE

ALEACIONES CON ALUMINIO

Clasificscidn, designacidn y composicidn guimica

cou 66Y,35:71.001,4
% CFA 9650

0 - NOHMAS POR CONSULTAR

IRAM TEMA

782 Cobre y aleaciones de cobre para fun-
dir y para transformacién. Definicio-
nes, clasificacifn y designacién

60 109 Aleaciones de cobre. Determinacidn de
la composicién quimica per espectrome
tria de absorcidén atdmica en llama.

1 - OBJETO

1.1 Establecer la clasificacién y designacidn de las aleaciones de
cubre con aluminio, en base a su composicidn quimica,

2 - REQUISITOS

2.1 composIcrOn guimica

2.1,1 Aleaciones mis usuales, La composicidn quimica de las alea-
cinnes mis usuales de cobre con aluminio determinada segdn 3.1, serd
lo establecida en la tabla I.

Corresponde a la revisidn de 1a edicifn de mayo de 1970,

48 Corresponde a la Clasificacién Federal de Abastecimiento asigna-
da por el Servicio Naclonal de Catalogacidn dependiente dal Mi-
nisterio de Defensa.
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NORMA _IRAM 786 Agosto 1987
T A B LA 1
ALEACTONES USUALES DE COBRE-ALUMINIO
Compusicibn quimica
(%)
Elamentos principales Dtros elementos (1)
Dosignu= Cu 4+ elemen=
cibn tos con liml
IRAM tes especifi Al Su b Fa in 51
cados
% min
¢ 606 00O 09,5 4,0-7,0 - - |o,50]| -~ -
c 6o7 oo 99,5 2,3-2,9|2,7-2,0|0,01| - = "
€ 610 00 99,5 6,0~ 8,5 o 0,02 | 0,50 0,20 0,10

(1) Salve que se indique dmbito, son contenidos miximos.

2.1.2

Aleagiones especiales.

La composicidn guimica de las alcacino

nes especiales especiales de cobre con aluminioc determinada segin
3.1, serd la establecida en la tabla II




Determinacion de metales mayoritarios en monedas argentinas.

Tesinas

NUHMA TIAM

Agusta J.'.I”.’:‘

@

{TnME3Uo])

¥
0z o ._m_ §3'o | v€0 | - S~ o0z | st -0’0t 5766 vo bzo
9% .._m_ c3'c |os'0o | o't | o'r- o'z |o'tT-5"% 566 00 £29
0’0 ud " - - - i [ ce -
sato ug| 050 tfr= o't lo'ir-0°11 -.E.ﬂ_ 00 Tio
§'0 vz
00 ad e - - $'v=- o't lo'or~-5"8 £'66 00 619
9'n ug
Zo'o a4 € - i . P i
z0'0 uz o1'0 £'tr-o0f‘o|o'tT-5"9 £68 o0 BTI9
Ste'o 4
10'0 a4 - 0't - §C- S'trlo‘s -0 $°66 00 ¥19
0Z'0 vz
05“0 - 0t'0 us - 050 | 05'0 gre o's ~o'o 5766 00 ETO
upa %
A FOpED
..ﬂ.. - s uly R a4 1Y lﬂhﬂu—.“—nﬂh 'ﬂ.ﬂ“'ﬂ.ﬂ n““.”.”
R0 dtabe i ﬂ:“!m:._um
seTedioutad sojuows]y
5)

CETE ' 99T2T50dmo)

DIXIWNTY-18H00 S31v: J3dEd GANDIVITY

35|



Determinacion de metales mayoritarios en monedas argentinas.

h!uubﬂ 1987

®

‘1§ @p T¢ JOPUIXD aqap ou a4 op opruajzued 13 (T)
*SOWTXYm SOPTUIIU0I ucs ‘soafquy uanbyputr as anb oates (1)

NORMA JRAM

Tesinas

os'ouz

so‘oaa | s~ €'tota| Sz'0 of‘e |9 -£' 566 00 £¥9 D
oz ‘oug

§5'0~-52'0m : e o ¥ .

So‘oad | T't- ST o010 ot‘o to‘o 't ~-5°¢ 566 00 8E9 2
05 ‘o ug
SEfpug

m__m_.nnm E't=- L0 - St'o ot‘o o'vr -o0'C £766 00 0£9 2
oz'ous

St'ouz ) . )

So0‘oad |S¥‘o-52‘0 - ST ot1'o £'f -9°z 5%G6 00 92
oz'ous

0“0 ad ot'o - mﬁﬁmw: 0‘s-0't|S'6 -5's 5§66 00 Z£9 2

0f ‘o uz - ¢ P S— iy -t 1T =-0%6 566 00
oz 'o us 20 S'T|5'S-0"F |0 o't | 01T 09 2
- 00z - (2)  lsegr-sear S66 00 §292
0's -S't
uye 3
. SopedTitoed
it s 13 Ui " 24 v o seayuyy woo :...mw
S0UGWRTS 4+ NI |- ve¥
T0I30 - wuTwouaqg
saTedyourad soguwawoy3
(Ugyasnurauo))

|36



Tesinas

Determinacion de metales mayoritarios en monedas argentinas.

@ ‘

NOUMA TRAM 786 Agosta 1987

3 - METODOS DE_ENSAYO

3.1 cggrns;gxﬁu Euiugca. La composicibn quimica de las aleaciones
de cobre con aluminio se determina por cualquier método de andlisis
quimico que se establezca por convenio previo. En caso de discrepan-
clas poded recurrirse al métode por espectrometria de absorcidn aed-
mica especificado en la norma TRAM 60 309.

e 9 o e o8 v R D

(Viens du plgins 2)

INFORME TECNICO

La versidn de la norma IRAM 786 de 1970, es una homologacidn de
la COPANT 166 - 1068 - Con posterioridad, en el afio 1976, se eofectud
la revisifn de dicho documento, actualizdndose de eso modo la clasi-
Ficacién, composicidn quimica ¥y designacién de todas las aleaciones
de cobre. Esta nueva edicidn se tomd como base para efectuar la pre-
sente revisidn, con la cual se actualizan en particular las aleacio-
nes cobre-aluminio, alguna de las cuales seo emplean como materias
primas para el acufado de monedas, por parte del Banco Central de la
Repiblica Argentina,

Lo indicado en el pérrafo 3.1, relative al método de determina-
¢ifn del cobre, ha sido incorporads teniends en cuenta que el dnico
método que ol IRAM tiene normalizado por el momento es al indicado
en la norma IRAM 60 309, pero existe 1a experiencia de que el péto-
do por espectrometria de absorcién atdmica, si bien es muy deil para
controles de fébrica, es muy disentible su bondad para ser usade co-

" ®0 método por aplicar para discrepancias, en cuyo caso dan mucha mis

Seguridad otros métodos que no son de tipo instrumental.

Se ha tenido en cuenta ademds que, @n otros casos, se justifieca
el uso de métodos instrumentales cuando la cantidad por determipar
Son muy infimas, inferiores a la sensibilidad de los métodos no ins-
trumentales,
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' 5
HORMA IRAM 786 Agosto 1

Pur ello, por la via correspondiente, :;ﬁr.n:n;lr:ht::n :::m:u:c-

ina n del © 3 -

1 método electrolitice de determ g

L:z::..;. cual existe una amplia experiencia sobre su pre:iaiin 1:‘::“
:::ui.hj.ud:d, de mapersa que, una Vez estudiada la m::::;l:::;'?u 1}

te, pucila incorporarse 1a referencia pertineante en '
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ANEXO II: Norma IRAM N° 787: “Cobre. Aleaciones con Niquel. Clasificacién de tipos”.

NORMA IRAM 787
Mayo de 1970

CDU 669.3:001.4

COBRE
Aleaciones con niquel

Clasificacion de tipos

INSTITUTO ARGENTING DE AACIONALIZACION DE MATERIALES

2* Ediclén
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Recomendacién CORPANT R 67 Eneoro de 1968

=" "

CORRE
Aleaciones gon niguel
Clasificacién de tipes
1 - RECOMEMNDACIONES A CONSUIL TAR
1.1 COPANT R 162,

2 -OBJETO

2,1 Esta Recomendacitdn COPANT define los 1érminos relacionados con
. las aleaciones de eobre con nlguel, con o sin adicidn de olros elementos

en porcentajes menores, Clasifica estas aleaclones e indica sucomposi-
clédn quimica sproximada.

2.2 Los requisilos de esta Recomendacidn se aplican en la produccidn v
on ¢l comerclo de eslas aleaciones y, por exlenslén, a los produclos ela
borados con elias, '

3 - REQUISI TOS ESPECIALES

3.1 En la tabla se indican las siglas, las designaciones y la composicién
quimica de In= aleaciones cobre nliguel,

4 - OBSERVACIONES

4,1 En la tabla de esta Recomendacién se indica, junio a lassiglas y de
signaciones de las dislintas aleaciones, su composicidn, conelfinde clg
sificarlas.

4,2 Las alvaclonus elegidas son las que se consideran de mayor impor-

. tancia y de mds uso en ol momento aciual, o gue no excluye el emplec do
olras.

4,3 La composicion quimica indicada en lo table, paras cadaaleacibn, so
Io comprende los elementos constiluyventes més importlantes y las impure=
zas mds corrienies. Para cualquier elemento no limilade especialmento
por esta Recomendacién, cuandeo se requieran Ifmiles especiales para al
gunos de ellos, diferentes de los especificados, serd motive de acuerdo
entre comprador v vendedor. .

4.4 En.la Momenclalura Arancelaria de Bruselas, las aleaclones cobre
nfguel con mds de 10 % de NI, se consideran aleacliones de Nliquel.

4.5 Varlas de las oleacionus comprenden una gama de distintos produc-
los, para los cuales los fmites de los metaies aleados son méds ostrechas,
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ANEXO IIIl: Norma IRAM N° 640: “Método de analisis quimico de las aleaciones de cuproniquel y
cobre niquel cinc”.

‘NSTITUTO ARGENTIND DE RACIONALIZACIGN DE MATERIALES
-

NORMA IRAM OFICIAL 640 N.1.0.

METODO DE ANALISIS muiMico DE LAS ALEACIONES
DE CUPRONIQUEL Y COBRE NIQUEL cINE

JULIO de 1958

BUENOS AIREE

—

Queda hecho e depdsita Que marea Ia loy N 11,325 — PROHIBIDA LA REPRODUCCIS
TN
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NORMA IRAM OFICIAL e40 .10,

METODO DE ANALISIS QUIMICO DE Las ALEACIONES
DE CUPRONIQUEL Y COBRE NQUEL-CING. -

Representanta: EnTmoap
Dr. E. ]. Bachmann Establ. y Laboratario de Andlisis Quimico
Hickethier y Bachmang
Sr. ]. Bach Obras Sanitarias de la Macién
'ng. C. Borja Invitado especial
Dr. R. Hostein Ministerio de Defensa Macional
Dra. A. D. de Hughes Instituto IRAM
Sr. 8. Mac Laurin Arthur Balfour ¥ Cia,
Dr. H. Martinez Direccidn Nacional de Quimica
Ing. N. Pricto CAMEA
Dr. ]. Wondratschek TAMET. Talleres Metalirgicos Saq Martig
Comits de Metalurgia (Com, 500)
Ing. A, Alzaw LEMIT. Laboratario de Ensayo de Materiales
¢ Investigaciones T,
Sr. E. C. Brener M.D.P.Dirucldndlsullhﬂmm
Ing. P, C. Cattineo Direccién Nacional de Fabricaciones Militares
Ing. G. 8. Coles Cia, Britdnica de Construcclones de Acera
fag. R. G. Davy The Stanton I
Ing. B. Ghirelli de Cilaburri - [Institute IRAM
Dra. A. Dars de Hughes Instituto IRAM
Ing. R, A, Leclere Descours y Caband S, A
Ieg. E. C. Lutteral Rosatl y Cristéfaro S, A,
Ing. F. R. A, Prestein Ministerio de Obras Piiblicas
ing. A. Repetto TAMET, Talleres Metalirgicos San Martin
lag. G. Rodriguez Pages La Cantbrica S, A,
Ing. G. L. Salinas ‘ Ministerio de Marina
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NORMA IRAM QFICIAL 640 N.1.O.

DE ANALISIS QUIMICO DE LAS ALEACIONES
DECWRONWYMMELM

C.D. 669.9 = JULIO de 1958

A - NORMAS A CONSULTAR

- A-l1 Los procedimientos a seguir para la determinacidn de carbono y azufre se
indican en la nonma IRAM 584,

B . ALCANCE DE ESTA NORMA

B-1 Esta norma esfablece of métede para determinar la composiclén  quimica

de las aleaciones de cuproniquel con un 50% de niquel, como méximo y las de
cobre, niquel, cine.

F - INSPECCION Y RECEPCION

F-1 La cantidad minimg de muestra necesaria para efectuar los ensayos Indl
cados en esta norma es de 100g.

G - METODOS DE ENSAYO
Cobre ¥ plome

G-1 Para efectuar Ja determinacidn simultinea de cobre v plomo por electrs-
lists debe emplearse:

3) Electrodos. Los catodos pueden ser de malla de alambre de 400 aber-
turas por centimetro cuadrado o de chapa perforada de platino, de
1dm? aproximadamente de superficie y de 400 mallas por centimetro
cuadrado. El dnodo podrd estar formado por una espiral de platine de
7 2 10 vueltas, siendo ¢l didmetro de las esplras de unos 15mm y ¢l
didmetro del alambre de 1,00 a L15mm. También pueden ser emplea-
dos los sigulentes wuswales coa agltacién,

b) Crisol de Gooeh

<) ~ Solucién ol 25% de sulfuro de sodio

d} Solucién al 2% de sulfuro de sodio

¢) Acido nitelco ( i:1)

) . Solucitn al 25% de hidréxido de sodio

0) Solucién 0,IN de seido clorhidrico

h) Acido nitrico (1:99).

G-2 &mmhh'_mﬂumhmﬂmﬁlﬂ.lm.umpu
”m*mﬂpﬂﬂiﬁuyuamﬂmldd&ddnmukn (1:1). Cuando Ia disolu-
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cién es completa se hierve suavemente para ecliminar los vapores nltrosos. Se
afiaden 50ml de agua coliente y se observa si la solucién estd clara en cuyo caso
se procede como se indica en G-6. En caso contrario se calienta a bafiomaria hasta
eliminacién de vapores nitrosos y consistencia siruposa, se adiclonan 50ml de mgua
destilada caliente, ¥ se dela en reposo lh en badomaria, se adiclonan pulpa de
papel ¥ st Hitra el #cido metsestinnlco por pape!l de velocldad de filtraciéa leata
a‘un vaso de precipitacién. Se lava varias veces con el écido nitrco (1:99) ca-
liente, ¥ se reservan el ﬂhmyhsnumd:lwldm continuando la determina-
clén segin s¢ indiea en G-3/4 o en’GS.

G-3 Se transfieren o) papel de filtro ¥ ol coatenido al vaso original y se adi-
conan 15m] ‘de acldo sulfirico concentrado y 25ml del écido nitrico concentrado,
calentando basta descomposicién de la materia orgénica. Se trasfiere la solucién ‘
digerida a un vaso de precipitacién de 400m) y se diluye a 250ml. Se adiciona la
solucidn de hidroxido de sodio hasta que la solucidn sea alcaline y el hidréxido de
estalfio s¢ haya disuelts, se adicionan 20m! de la solucién al 25% de sulfuro de
sodio, se agita y se diglere en bafiomarla durante alguoas horas, o hasta que ‘el
liquido scbrenadante sea claro,

G-4 Se dejn eniriar a temperatura ambiente, se filtra n través de papel de
filtro de welocidad de filtracién lenta y se lava ¢l precipitade con la solucidn
al"2% de sulfuro de sodio, Se disuelve el residuo con algunocs milllitros del dcido
nitdico (1:1). Se neutraliza con hidréxido de amonlo se disuelve con la cantidad
minlma de dcido nitrico (I:1) y se agregan el cnhrn v ¢ plomo recuperados al
filtrado cbtenldo segin G-2.

G-5 Otro método para recuperar plomo y cobre es llevar el Acldo metaestan-
nico v ¢l papel, obtenidos segin G-2, al vaso orlginal, adicionar 15 a 20ml del dcido
nitrico y de 10 a 15ml de dcido perclérico y calentar hasta coplosos humos blancos
para destrulr la materia orginica. Se deja enfdar unos minutos, se lavan el vidrio
de reloj y las paredes del vaso y se adicionan de 15 a 25m! de dcido bromhidrico. '&
Se calienta hasta abundantes humeos blancos para volatilizar el estafio, el arsénico ¥
¢l antimonio y sl la soloclén no e3 clara se repite ¢l tratamlento con dcldo brom-
hidrico, Se evapora la solucidn hasta casl sequedad, se disuclve el residuc con
algunos mililitros del #cido mitrico [1:1) y se adiclonan ¢l plomo y el cobre recu-
perados al filtrado obtenide segin G-2.

G-6 S¢ adiclons una gota de fcido clorhideico 01N o la seluclén y ze diluye
a 150ml. Se colocan los clectredos en la selucidn, se cubre con un vidrio de reloj
cortado por la mitad y se electroliza durante toda la noche con una densidad
de corriente de 0,5A/dm*® o durante 2M4h con una densidad de corriente de 4A/dm?
deblends usarse en este caso cAtodo de malla. Si se emplea agitacién en frio o en
caliente, en cuyo caso Ja temperatura no debe ser mayor de 70°C, el tlempo puede
ser disminuido. Cumdnhwhxiﬂnuhndnmhndnuhﬂnhswdﬂudet&
lo] ¥ lag paredes del vaso y se continta la electrdlists hasta que el depdsito de
cobre .sea completo. Cuando no aparece cobre, se munhn bosta que se deposita
todo ¢l plomo y s¢ reserva ¢l clectrolito,

2 ans
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del
. Mhmﬁje:d:phmydzc#rmﬂmhm&unuk
las ecunciones siguientes: ' i

G, (G, — 1.58 G;) x 0866
G, " G,

) . Cu el contenido de cobre presente en la muestra, en por clento
Pb 2l conteaido de plomo presente en In muestra, en por clenito
G, el peso del cobre determinado segin G-7, en gramos
G, el peso de la muestra, en gramos -
el peso del didxido de plomo y didxido de manganeso, determinado
* segin G-7, en gramos
G, el peso del manganeso presente en G, gramos de muestra, en gramqa.

G,

. Niquel

G-10 Para la determinacién de nlquel deben emplearse los reactivos sigulentes:
a) Solucidn al 25% de acido tartérico
b) Solucidn alcoholica al 1% de dimetilglioxima. - Se disuelven 10g de
dimetilglioxima en metancl o etapol y se diluye a un litro usando el
mismo aleohol. La solucidn debe filirarse antes de ser’usada,

mhmumd:!%umhmm' :nmln:
v y se el cobre y ol
4 Tuh&::ﬁ:aﬁ-lﬂ.uundac.mm:hm:ﬁmth

G2 Al electrolito se Ie aisden 10! de dcldo percléico y evapora

_ L] basta
f.l;mdwmdehmﬂum.&ﬁhm&hr.tmﬂmlsﬂm&

L mdlmtvuh:lﬂunhlblu.slhymm:hhﬁ!ubk filtra 1a solu-
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clén a wn vaso de 600ml, se lava con fcido dlorhidrice (1:10) y luego con agua

caliente.

G13 Se adiclonan 10m1 de In solucidn de deido tartirico, se peutraliza con
HMkmyu:mamm*mmuﬁm.&uﬂmﬂ:Mu

ﬂhmh.ﬁmnmﬂmqﬁﬂmﬂﬁhdumﬁ:udmmdhdmm
una pequefia cantidad de acido clorhidrico y reprecipitar el niquel en un pequefio vo-
luin.uuudolahldehsdudéndtdlmulgllmlm.

G-14 Slmhmuhddeﬁnndo:ﬂwldrﬂuldeﬂdmmmudtu-
miﬁnuduudouudumu.lmvlﬂl:y tarado, lavando con agua destilada fria
rnmelmdpludualuﬂmmumhmmmmnu. La nique! dime-
tilglioxima se deja enfriar en desecador y se pesa. El porcentaje de niquel se calcula

G, x 02032
Ni = ® 100
G,

Mi el contenido de niquel, en por ciento
G, el peso de niquel dimetilglioxima, cn gramos
Gy ol peso de muestra, en gramos. '

G-15 Para efectuar la determinacién del cinc deben emplearse los siguientes
reactivos:

a) Solucién de écido sulfhidrico para lavado. Se adicionan 10ml de
dcido sulfirico @ un litro de agus destilada y se satura con Acido
sulfhidrico . ,

b) Solucién de nitrato de wranilo (U0, (No,), *6H,0] en agua destilada
¥ ze diluye a 100m] .

e} Solucién tipo de ferrocianuro de potasio. Se disuelven 42,31g de fe-
rroclanuro dp potasio K, Fe (CN), *3H.0 en agua destilada y se di-
luye 2 un litro. Esta sclucién se valora asi: en un vaso de precipi-
taclén de 600ml se coloca una camtidad de cinc metilico puro, apro-
ximadamente igual 2 lz que existe en |a mucsira, se disvelve en
20ml’de acide clorhidrico (1:1) y se diluye a 300m] con agua des-
tilada caliente. Se udicionan 10g de cloruro de amonio y 2 a 3ml de
dcide sulfhidrice para 'avade ¥ se valora con la soluckén de ferro-
clanurs de potasic como se indica en G-22. Un mililitro de esta so-
lucién equivale aprozimadamente a 0,01g de cinc,
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G-16 Se toma una porcién del electralito reservado segin G-6 o blen de 0,5
d:mqum:umﬁﬂm:wﬂhﬁnmmhmm

G-17 Al electrolito reservado segin G-6 n-:"ll disolucién obtenida .como se

indica anteriormente se le agregan 15ml de acido sulfirico {1:1), se evapora hasta
humhhumdmaed:}::nhhrh:ﬂ_uﬂhyu'dm:ﬂam

G-18 Sedlnenfﬂulhnpfammnuyuhmmmcmﬂeﬁ:
répida de dcido sulfhidrico durante 15min. Este tratamiento con dcido sulfhidrico eli-
mina las trazas de cobre y plomo. Se deja en reposo Zh y sze filtra por papel de
ﬂlh-uhﬁhddndd:ﬂih:dﬁnknh.'amvmd:mdplmh%l.hvmdu

(:‘ <00 la solucién (G-15a). S5i se emplea el electrolito proveniente de las determing-
g m&myphmynhu;pmum&‘dhnhkhhpwﬂhm
el precipitado, se disuelve ¢l mismo en acido mitrico (1:3), se electroliza la solucién
yuum-hwmmmmm&myp&mmnﬂm. Si

ello no ocurre, s¢ descarta el precipitado.

G-19 Se birven el filtrado y las aguas de lavado durante 25 a 30min hasta eli-

mhudiddnmlﬂ:ldﬂmndr]:uﬁiul:nhdhvummﬂumm

I demmotl:i}.uundnhdm:lmcmmm,yudlhnlﬁhl.Seldklmn

' Imldeirldolulfﬁimﬂpurud-mﬂmtdtadmlhlﬁndguhuurmm

! 00IN. Se deja enfriar la soluclén hasta temperatura ambiente y se hace pasar uyna
corriente rdpida de dcido sulfhidrico durante 30min,

G-20 Se deja reposar el precipitado duraste 30min ¥y luego se Altra lavando con
la solucién de dcido sulfhidrico pars lavado, Se transfiere el papel y el precipitado
aivmnﬁulualrulﬂdmTﬂn]dtkldanitﬂmyimld_:inﬂnlﬂfﬁﬂm. Se
calienta para disclver el precipitado y destruir el papel aBadiendo mds 4cido nltrico
si es necesario. Se evapora hasta desprendimiento de humos blances y se deja en-
friar, Se afladen 200ml de agua, se deja enfriar la solucidn, se neutraliza ¥ s& repre-

* cipita como se Indica en el parrafo G-19. ’

.r""'\

G-21 Se deja reposar el precipitado de sulfuro de cine y se filtra por papel de
filtro de velocidad de filtracién lenta, lavando el precipitado con agua destilada fria,
a fin de remover todas las trazas de sales solubles. Finalmente s¢ limpian culdado-
samente las paredes del vaso a fin de desprender ¢l sulfuro de cinc adherido.

G-22 Se transfiere ¢! papel que contiepe ¢l sulfuro de cinc al vaso original y
sg disuelve con 20ml de dcido clorhidrico (1:1). Se Javan cuidadosamente el fonda
yluputdudzlmudlluyet!ﬂﬂnlmmﬁm caliente, se adicionan
10g de cloruro de amonio y se calienta a B0°C. Se valora con la solucién de ferro-
cianuro de potasio usando la solucién de nitrate de uranilo como indicador externo
sobre una placa de toque. El punto final lo indica la aparicidn del insoluble rojo
castafio de ferrocianure de uranile que se forma al primer exceso de ferroclanuro

- 3
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“«de potasio. Puede usaree tamblén difenilamina como Indicador Inlerno én presencia
'ﬁmmﬂm#&mmkm ' 4

G23 EI parcentaje de clac se caleula con Ja ecuacidn sigulente:

. VE
‘&z—-,-!l:lm

slendo:

Zn ¢l contenido de cine, en por ciento (3]

v ﬂwhm:u_dehsniu:mnde&rmdmumdepuh:hmpludnula
valoracida, en mililitros

E elﬁul‘ulmuudncd:lnmlu:l&ndekmﬂmumdapﬂnﬂu,m
grames por mililitro

G, el peso de In muestra, .en gramos.

3) Salucién al 5% de clocuro esfannoso. Se disuelven 12,59 de cloruro
estannoso (Sp C) *2H,0) en 25ml de &cido clochidrico y se diluye
a 250ml. Se gu la soluclén en un recipleate con tapa esmerilada
agregdndole algunas granallas de estafio puro ’

b) Soluctdn saturada de cloruro merciirico, Se adicionan 60 a 100g de

dela enfdar o temperatura amblente. Pueden adiclonarse peri6dica- t_.

mente nuevar cantidades de agua destilada sl aparecen cristales sin
disolver :

c) Solucidn al 0.2% de difenilaming sulfonate de sodio

d)} Solucién 0.05% de dicromato de potasio. Se emplea dicromato de

matraz aforado,

G-25 5 el contenido presumible de hierro es menor de 0,255% se tomen unos

5g de

muestra, pesados con la precisién del ceatigramo, se colocan en un vaso de

precipitacién de unos 400m] ¥y s¢ disuclven en 50ml de dcido nitrico (1:1). 81 o
mhnldud:hiermummdglﬂ.ﬁﬁ te pesan 1 a 2g de muestra con la precisitn

de vapores nitrosos. Se afiaden 50m] de agua u&mﬁu'y se observa

sl la solucidn estd clara,

$—

2 T T D SRR T
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”

G-26 Se diluye Ia solucién o 150ml. Se ndicions hidedxido’
ligera '!Mﬂd:':ﬂlh:rnhmdwmhulp-um.
tamiento, se reposar el precipitado durante olgunos minutos
Hﬂ“—ﬂﬂmmﬂ*ﬁmuma‘ .r"ﬂh-
cipitade v el vaso varlas veces alternativamente
mﬂ?wd!ﬂahuhmu.uhn&ﬂmhuhm

G-27 Scdhuelwelpudpihdnldndmdhﬁhum
drico (1:1) caliente, llquullhmmﬂdu'iﬂld!lw

culdadosamente con agua destilada callente a de
hlemumnundohlniu:unrhnnmdehv et el vaso
hunmﬁnu:lnﬂlud:;mﬂ—!ﬁ.udtmﬂudmﬂglmﬂ

|

G-28 Se evapora la solucién hasta que_sb volumen sea dé 15 a 20ml y se lavan
las paredes del vaso. Se calienta hasta ebullictén y se adiciona la soluclén al 5%
de cloruro estannaoso, gota ummluﬁuuaﬁtnelm‘mhemhndubhmu
hasta gue desaparezca el color amarillo del eloruro férrico, ¥ luego ze adicwna un
exceso de una gota de la solucién de cloruro estannoso, .

G-29 Se diluye a 50m! 1a solucién asi reducida, se deja enfriar hasta tempera-
tura ambicnte, v se adiclonan fe una vez 10ml de la solucidn saturada de cloruro
mercirico. El precipitado que se obtenga debe ser bien blanco: si es gris'u cacaro, |
cllo evidencia que se ha agregado un exceso de la solucién de cloruro estannoso,
por lo que debe procederse a una nueva determinacién. A la solucién reducida se

le agregan 10ml de acido fostérico (1:3) y gotas de ln sclucién al 02% de dife-
nilamina sulfonato de sodio, ‘.

G-30 El volumen de la solucida a valorar oo debe exceder de 100ml. Se ‘valora
con la solucién 0,05N de dicromato de potasio, mientras s¢ agila constantemente, has-
ta que el color de la solucién vire del verde al verde grisdceo. Luego se prosigue la
valoracién, gota a gota, hasta que aparezca un tinte plrpura o azul violiceo,

G-31 Debe efectuarse una determinacién en blanco, empleando el mismo proce-
dimiento y las inlsmas cantidades de reactivos,

G-32 EI porcentaje de hlerro se calcula con la ecuacida sigulente:
(V, — V,) N x 00559

Fe = ® 100
G, :

slendo:

Fe el contenido de hierro, en por ciento

V, el volumen de solucién 005N de dicromato de potasio tﬁpltndu en
la valoracién, en mililitros :

Va ¢l volumen de solucién 005N de dicromaio de potasio empleado ea
. e
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er de mezcla
Mu;:: hanmm a:h“ disuelve con 30m] de Ia dcida, ea)
muestra y ellminacién completa de lmnm mtl::ﬂdo

sﬂﬂldllﬂﬂld ;
uﬂnd.ﬁilyuﬂbnﬁpidamuum-hmluidnd:ummdl 0

:i contenido d:lz manganeso, en por ciento
volumen wﬁmhh“mmdrudhuquﬁdnmhnfw
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G40 Plnehcmhd:umﬁndhddmhhnmmhm:ﬂmﬂ-

a) Sdmﬁnd?i&nﬁnﬂmbﬂanu&d.&ehhm?ﬂdlﬂh

: mmb:hnifhlmlmnldtiddnuhddrnﬁ]h.hmludh
mmmmdmdemm '

b) Swndnmdudzchc.&mqﬂutnM&quyﬁgde
aﬂu*mmwm:mﬁumdtm.&m-
ﬂ&myuaﬁh%mmmhmmh ’

G-43 Stdi:u:]ﬂnﬁgdtmnm:amnﬂmldumdpnm{m} en un vaso de
precipitados de 250ml. Cuando la disolucidn es completa se hierve suavemente hasta -
eliminar los humos nitroses, Si hay Hhﬂnpﬂdpitadn.aﬂidmﬁﬂmlﬂemn-
liente a bafiomaria durante una hora y se fikra el dcido metaestinnico levando con
dcido nitrico (1:99). ‘

G-44 Se elimina ¢l cobre v ¢l plomo segin lo indicado en G-1/6, el electrelito
umpmhmmwmdmm.ummﬂmldam:hﬂﬁﬂmyum ;
mnnﬁudﬁ.uuﬂhnumuelqm&mmyum
a sequedad. Se enfria, se afladen lmu]duﬁddnchrhlddnq{hﬁl?uuhm.
hunqu:luul:s:ediwﬂm+Sghmﬂum.m&kmmdeimml'jrudlhﬂ
a 200ml. . .

G46 _Se calieata Ia soluciéa a 60°C s aladen 15l de Ja soucidn de ala aitroso
Mumy-.aumwummmm. Se enfrla a temperatura

~'9
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.dl'ﬁﬂmllhtdgm“hv‘w

m“"“'ﬂ'"uﬁdﬁ:mhdmnumh.
(1:19) y ficalmente con agua caliente,

G-49 Se efectia blan
usando los mismos mctimvm_m“ o o empleando el mismo procedimiento y

Co= -t
m——— X 1D
G
siendo
Ce ¢l contenido de cobalto,
« €0 por
g‘ ¢l peso de éxido de cobalto, uc;::m
& rlpuodelrmdmmﬂmrnmhlm:n.mwm
. pendrnwll:mmnunm.
10 -
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ANEXO IV: Norma IRAM N° 60303: “Cobre y sus aleaciones. Método para la determinacion del
niquel, por gravimetria con dimetilglioxima”

HORMA 1RAM &0 303
Octubre de 1990

COU 669.35:543.21

iy LHA UES0

':':_ % .”.‘"r:'l"

COBRE ¥ SUZ ALEACIOHES
M&todo para 1a determinazcifn del niguel,

por grevimetris con dimetilglioxima

AL

INSTITUTO ARGENTINO DE RACIONALIZACION DE MATERIALES

¥ Corresponde a la Clasificacién Hacional de Abastecimiento asignada por el Servicio
fiacional de Catalogacidn dependiente del Ministerio de Defensa.
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NORMA IRAM 60 303

Dctubre d

El estudio de esta norma estuvo a cargo de los organismos respectivos, in-

tegrados en Ta manera siguiente:

Subcomité de Andlisis quimico de metales

no ferrosos ¥ sus aleaciones

Intgrantl

Lic. J. Arregui
Lic. J. H. Caracuel

Lic. A. M. Caranci
Lic. E. Curci

Dr. F. K. Guitar
Lic. M. C. Obloczynski
Lic. M. E. Simonin
Lic. J. Ibafez

Represents a:

INSTITUTO HUERGOD
SOTYL 5.A.
INSTITUTO HUERGD

Y.P.F.
0.5.M.
SOLWIR
0.5.N.
IRAH

Comité General de Hormas (C.G.N.)

Dr. V. Alderuccio
Ing. J. V. Casella
Or. E. Catalano
Or. N. P. Cid
Ing. D. Donegani
Ing. R. Fernindez
Lic. C. A, Grimaldi
Dr. A. Grosso

Dr. R. L. Huste

Ing.
Ing.
Or.
Dr.
Ing.
5r.
Sr.
Prof.

ANTECEDENTES

En &1 estudio de esta normz se han tenido en cuenta los antecedentss si-

guientes:

d,
5.
E.
A.
G.
F.
A.
M.

Mangosio
Mardyks

Mird

F. Otamend{
Schulte

R. Soldf

J. Testorelld
P. Mestanza

IRAH = INSTITUTO ARGENTINO DE RACIOWALIZACION DE MATERIALES
IRAM 628/66 - AnBlisis Quimico de bronces ¥ latones.

[Continda en pig. 7)
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HORMA IRAM 60 303 Octubre de 1950

COBRE Y SUS ALEACIONES

Método para la determinacifn del niguel,
por gravimetria con di-etilglir.uﬁm

COU 659.35:543,21
* CNA 9650

D - MORMAS POR COMSULTAR
— R

TRAM TEMA

21 301 Acido sulfiirico

21 302 Acido clorhfdrica
21 306 Acido nitrico

21 3e2 Agua para anilisis
21 326 Alcohol etflico

21 33 Amonfaco

21 393 Dimetilglioxima
60 308 Electrdlisis del cobre
Iﬂﬂﬂ-ﬂg

AR 91 005 Embudo
AA 91 D18 Pipetas graduadas

1 - 0BJETO

1.1 Establecer el método para la determinacidn del nfquel, en cobre ¥ sus alea-
ciones, por gravimetria con dimetilglioxima.

2 = RESUMEN
. 2.1 El método consiste sn:

a) disolver 1a muestra con solucidn de Scido nitrice Yy eliminar el estafo
por precipitacidn como fxido hidratado y el cobre por electrilisis;

b) eliminar el silicio por grecipitacidn como dcido silfcico;

* Corresponde a la Clasificacian Federal de Abastecimiento asignada por el Ser-
victo Nacional de Catalogacién dependiente del Ministerio de Defensa.

-3 -
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c) agregar icido tartbrico para complejar el Fe (I11);

d) ajustar el medio con amonfaco ¥ precipitar ¢] niquel con dimetilglioxi-
ma;

e) filtrar y secar hasta masa constante.
3 - INSTRUMENTAL
3.1 Balanza analitica.
3.2 Vasos de precipitacidn de 250 cn® y 400 cm® (IRAM-AGA AA 81 00).
3.3 Electrodos, como los indicados en 1a norma IRAM 60 308.
3.4 Embudo (IRAM-AQA AA 91 005) com papel de filtro.
3.5 Pipetas graduadas de 10 cu® y 20 cn® (IRAM-AGA AA 91 018).

3.6 Crisol de Gooch o crisol de placa de vidrio filtrante, de 30 ca’ & 50 ca’

de capacidad de velocidad de filtracidn media, denominado comercialmente K@ 2.
3.7 Desecador, con agente deshidratante adecuado.
§ - HEACTE?dS
4.1 MAgua para anilisis (IRAM 21 322).
4.2 Solucién {1 + 1) de cido nitrico (IRAM 21 306).
4.3 Solucidn (1 + 99) de cido nitrice (IRAM 21 306).
4.4 Acido sulflrico {IRAM 21 301),
4.5 Solucifn !.'3 + 97) de Scido sulfirico (IRAM 21 301).
£.5 Solucidn de 25 /100 cn® de dcido tartdrico.
4.7 Solucidn concentrada de amonfaco (IRAM Ei 331).

4.8 Solucibn de 1 g/100 e de dimetilglioxima (IRAM 21 393) en alcohol etilico
{IRMM 21 325),

4.9 Acido clorhidrico (IRAM 21 302).

57



Determinacion de metales mayoritarios en monedas argentinas.

Tesinas
HORMA TRAM 60 303 Octubre de 1590
5 - PROCEDIMIENTO
5.1 35e pesa asegurando el 0,1 mg, una cantided de muestra que contenga entre
10 mg y 30 mg de niguel.
E 5.2 coloca la muestra en un vaso de precipitacidn de 250 :-3 ¥ se agregan

25 em” de solucién (1 + 1) de Scido nitrico.

5.3 Se calienta a badomaria hasta ﬂi-inm&bn de vapores mnitrosos y obtencidn
de consistencia siruposa, se adicionan 50 cn de agua caliente y se deja en re-
{, poso 1 h en bafiomarfia.

5.4 5e adiciona pulpa de papel y se transvasa cuantitativemente f1ltrando a un
embudo con un papel de velocidad de_filtracidn lenta, y el filtrado se recoge en
un vaso de precipitacidn de 250 cm” (el dxido de estafio (IV) hidratado (&cido
mataestinice) que queda retenido en el filtro se desecha).

5.5 Se lava varias veces con solucibn (1 + 99) de cido nitrico y se procedes a
la separacidn del cobre por electrdlisis, de acuerdo con la norma IRAM 60 308.

5.8 Finalizada 1a electrblisis se retorna el liquido al vaso de precipitacién
de 250 em™. S1 hay silicio en 1a aleacidn, se adicionan 5 em” de dcido sulfirico
¥ se evapora calentando hasta vapores blancos densos.

3.7 5e deja enfriar, se diluye con agua y se Tiltra por papel de filtro de ve-
locidad de filtracidn media, lavande con solucidn de dcido sulfirico (3 + 97).

5.8 3e transfiere el 511tradn a.un vaso de precipitacidn de 400 :13 y se diluye
& un volumen de 100 cm™ a 300 cm™ de acuerdo con o) contenido esperado de nigquel
&n la muestra,

5.9 5e adicienan 10 cn:’ de la solucidn de Bcido tartirico.

5.10 Se calienta a 70°C y se adicionan 0,4 m3 de 1a solucidn de dimetilglioxi-
ma pgr cada ui‘l!grm de niquel presumiblemente presente. Se agrega un exceso de
Ecm” al0em.

5.11 se mtrshu a pH 7 con solucién concentrada de amoniaco Y se agrega un
exceso de ) cm”.

5.12. Se defa en reposo a 70°C. 51 la cantidad de niquel es muy pequefia 1a solu-
cion debe dejarse en reposo 2 h,
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S.13 Se filtra por un crisol de Gooch o de placa de vidrio filtrante, secado
entre 120°C y 150°C y tarado, lavando con agua fria y_se seca el precipitado a

la misma

temperatura. Simultinesmente se agregan 5 ca” de solucién de dimetil-

glioxima al filtrado. Se deja en reposo no menos de 16 h. Si aparece un precipi-
tado se filtra, se seca y se afiade al anterior.

5.14 Se deja enfriar el precipitado en desecador y se pesa. Se repite e seca-

do, enfriamiento en desecador y pesada hasta que dos pesadas sucesivas no difie-

ran en més de 0,2 mg.

Siendo:
1]

6 - CALCULDS
l'l.l l-.l
Ni = 0,2032 —— ., 100 = 20,32
m n

el contenido de niquel, en gramos por cien gramos;

0,2032 el factor gravimdtrico para convertir ] valor obtenido da nigue)

dimetilglioxima en niquel;
la masa de niqueldimetilglioxima (5.14), en gramos;

la masa de la muestra, en gramos;

100 un factor que proviene de expresar los resultados en porcianta.

7 - INFORME

7.1 En el informe se indica;

a)
b)
€l

d)

12 identificacifn de 1a mugstra;
la determinacién efectuada y el nimero de esta norma;
los resultados obtenidos;

cualquier apartamiento del procedimiento indicado en la presente norma,
¥ los motivos que lo Justifiquen.

LE S B E R E R E T EEERERE
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(Viene de pig. 2)

ASTM - AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS
i ASTH E - 76 - Chemical analysis of nickel-copper alloys.
: Kolthoff, Sandell, Meehan, Staniey, Bruckenstein - Anilisis quimico cuantitative
{quinta edicidn)

INFORME TECNKICO

En esta norme se describe el mitodo de niguel-dimetilglioxima ampliamente expe-
rimentado ya sea en su variante gravimétrica como colorimétrica. En este caso se
ha adoptado 12 técnica gravimétrica, de gran precisién Y aplicable en una amplia
gama de contenidos, con la Gnica variante de tosmar distintos tamafos de muestras
en funcidn del contenido esperado de niquel,

5 W F AT R R R E R W RE W
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