Medellin, 06 de mayo de 2014

DOCTOR
PABLO FELIPE ROBLEDO DEL CASTILLO
SUPERINTENDENTE DE INDUSTRIA Y COMERCIQ  SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO

BOGOTA D.C. LT
No. 12-1501 00

84- -00009-00
Facha 2014-05-07 16 27 51 Dep 2000 DES PROPIEDA
Tra 2 PATENTES Eve 1 REGDEPOSITO
REFERENCIA: Act 42?2 APELARECUR Fohos 34
Expediente: 12-150184
Asunto: RECURSO DE REPOSICION

Resolucion niimere 4224 de 2014

JAIME ANDRES MORENO, identificado con cédula de ciudadania numero 71.753.059, actuando
en nombre propio v en calidad de SOLICITANTE de PATENTE DE INVENCION sobre la creacion
“PROCEDIMIENTO DE APROVECHAMIENTO DE ACUMULADORES DE ENERGIA (PILAS Y
BATERIAS) EN UN SUBPRODUCTO” identificada con el radicado de la referencia; con
[undamento en el articulo 74 del Codigo Contencioso Administrative me permito presentar
RECURSO DE REPOSICION contra el acto administrativo contenido en la RESOLUCION 4224 de
2014 mediante la cual se deniega una patente de invencion, con la finalidad de solicitar que se
REVOQUE dicho acto y en consecuencia se CONCEDA el privilegio de patente a la invencidn.

L. MOTIVOS DE INCONFORMIDAD
La resolucidon recurrida, en su considerando SEXTO afirma:
“Que en las reivindicaciones 1 a 3 no cumplen con el requisito de novedad”.
Manifiesto mi inconformidad en los siguientes términos:
PRIMERO. "En el presente caso, el método reclamado en la solicitud no es nuevo, teniendo
en cuenta que la reivindicacion 1 esta referida a: “Procedimiento para la obtencién de un

bloque producto del aprovechamiento de acumutadores de energia (baterias)...”

Posteriormente se tealiza un cuadro comparativo entre la Solicitud de Patente de Invencion y las
reveladas en D1 que representan el Estado de la Técnica.

Al respecto nos permitimos aclarar que D1 no copnstituye una anterioridad que afecte la novedad
de la invencion contenida cn la solicitud de patente, toda vez que existen significativas
diferencias en todos sus aspectos, entre ellos las etapas y los materiales usados. Estas diferencias
pueden apreciarse cn ¢l siguiente cuadro:
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Solicitud de patente de invencion -
Expediente 12-150184 Folio 14.
Reivindicacion 1

D1

Procedimiento para la obtencién de un

blogue producto del aprovechamiento

Hay métodos considerados como sistemas
de reciclado, que es aislando las pilas de tal

de acumuladores de energia (baterias),
caracterizado por estar compuesto de las
etapas de:

forma que no permitan la salida de su
contenido.

}_

a. Corte de la hateria mediante una
cortadora industrial u otro tipo de
maguinaria de corte

NO SE OBSERVA

b. Separacién de la tapa mediante una
sierra 0 mdquina de corte

NO SE OBSERVA

c. Extraccion de los electrodos de
plomo o placas y acido

NO SE OBSERVA

d. Disposicién del material de desecho
dentro del contenedor plastico en
el que estaban alojadas las placas
de la bateria

Para realizar el cementado de pilas, estas son
guardadas dentro de una botella de plastico.
Luego, dentro de la botella se pondra
aserrin seco, que cumplira la mision de
colchon absorbente y se tapara la botella.

NO SE OBSERVA

Las pilas encapsuladas seran introducidas
en un molde, y no deben pasar la capacidad
del mismo.

e. Vertimiento de una mezcla
inertizante junto con las pilas en el
interior del contenedor plastico

Este molde sera llenado con cemento, a fin
de guardar las pilas dentro de estc.

f. Colocacién de la tapa de 1a bateria

NO SE OBSERVA

A manera de conclusion:

El método contenido en D1 hace uso de aserrin _como celchdn absorbente. El
procedimiento de la invencién no comprende aserrin u otro material como colchén

absorbente,

En el procedimicnto de la invencion, las pilas son dispuestas al interior de una bateria a la

cual se extrajo_clectrodos_ de plomo_o_placas y acide. En el método de D1, las pilas se

disponen dentro de una botella plastica (no se hace referencia a ningin tratamicento previo

de las pilas).

En el procedimiento de la invencion, el material inertizante es vertido al interior del

contenedor plastico (bateria) en el cual se encuentran las pilas dispuestas. En el método dc
D1, las botellas (que en su interior comprenden las pilas y aserrin) se introducen en un
molde el cual es llenado con cemento (Es decir, el cemento se vierte afuera de las botellas

tapadas).
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SEGUNDO,. "Por su parte, las reivindicaciones dependientes 2 a 3 no mencionan alguna
caracteristica que haga nuevo el métode de la reivindicacion 1, por lo tanto, tampoco
cumplen con lo establecide en el mencionado articulo 16 de la Decision 486.”

Al respecto nos permitimos aclarar que la reivindicacion 2 si menciona una caracteristica que
hace nuevo el método de la reivindicacion 1, toda vez que dicha reivindicacion denota como
caracteristica técnica, que el material incrtizante es una mezcla de concreto.

Is claro para una persona versada en la materia del area téenica que comprende la invencion que
existen grandes diferencias entre una mezcla de concreto y el cemento, algunas de estas
diferencias son:

e [El cemento es una sustancia que se elabora de calcio, silicio, hierro, piedra caliza, aluminio y
otros ingredientes menores. Viene en forma de polvo y cuando se anade la cantidad
proporcional de agua a la misma, endurece después de formar una sustancia semisolida.

¢ [l concreto es una mezcla de cemento, grava y arena.

Adicionalmente, en D1, al no tener contacto el cemento con las pilas, por estar estas contenidas
en la botella plastica, el cemento no puede ser una mezcla inertizante acorde a lo descrito en D1,
solo guarda las pilas. Situacién diferente, ocurre en el método de la invencién?, la cual es descrita
en la descripcion de la invencion?, en la que el concreto esta en contacto directo con las pilas y
por consiguiente inertizando las pilas y evitando lixiviados toxicos, acorde a prucbas realizadas ¢
indicadas en el descriptivo?®.

Il ACLARACION DE CAPiTULO REIVINDICATORIO

El 1. Consejo de Estado, en sentencia del 7 de Febrero de 2013 con ponencia del 11.C. Marco
Antonio Velilla Moreno Gonzalez, al estudiar el caso de un recurso de reposicion contra el acto
que negd un privilegio de patente en el cual se introducian modificaciones sustanciales al capitulo
reivindicatorio toda vez que “restringe el alcance de las mismas” y adicionalmente no se

exponian los motivos de inconformidad, realizé las siguientes consideraciones:

“En el sub lite, es cierto que la firma al interponer el recurso de reposicion contra cl acto
definitivo, presenté un nueve escrito de reivindicaciones, mediante el cual se restringe el
alcance de las mismas. Sin embargo, la Sala considera que dicha modificacién fue extemporinea,
por cuanto fue radicada con posterioridad a la expedicion del acto administrativo que puso fin a
la actuacion administrativa. Tal como se expuso en el acapite anterior, el hecho de que ta
presentacién del nuevo escrito de reivindicaciones haya tenido lugar al momento de
interponerse el recurso de reposicion contra la Resolucion N° 8446 del 5 de Abril de 2006, releva
a la entidad demandada del deber de pronunciarse de fondo con respecto al contenido de ese
nuevo escrito, el cual no puede ser tenido en cuenta”. (Negrilla por fuera del texto)

Vxpediente 12-150184 TFolio 14
z ixpediente 12-150184 Fohos 4,5 v 6.
* Anexo 1 del presente escrito
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Esta importante decision constituye un precedente vertical en materia de admsibihdad de
modilicaciones al capitulo reivindicatorio con posterioridad al acto definitivo dentro del tramite
de solicitud de patente de invencién y permite aclarar la Interpretacion Prejudicial de la
Comunidad Andina dc Naciones en materia de procedimiento administrativo.

Siguiendo las directrices de esta decision, nos permitimos realizar una aclaracion del capitulo
reivindicatorio que permite aportar mayorces luces para efectos del presente recurso.

1. Procedimiento para la obtencion de un bloque producto del aprovechamiento de baterias y
pilas, que comprende las etapas de:

a) cortar la bateria;

b) separar la tapa de la bateria;

c) extraer el contenido de la bateria;

d) disponer las pilas al interior de la bateria;

e) verter mezcla inertizante al interior de la bateria junto con las pilas; v,
f) colocar tapa a la bateria.

2) El procedimiento reclamado en la reivindicacion 1, caracterizado porque la etapa (¢) sc extrae
electrodos de plomo, placas y acido contenido en la bateria.

4} Ll procedimiento reclamado en la reivindicacién 1, caracterizado porque la elapa {¢) la mezcla
incrtizante es una mezcla de concreto.

Me permito reiterar que este no es un nuevo escrito de reivindicaciones, toda ver que no amplia
ni restringe el alcance de las reivindicaciones inicialmente presentadas.

[1I.  PETICIONES
Acorde con los motivos narrados, muy respetuosamente solicito a su Despacho:

12, CONCEDER LA REPOSICION de la resolucién No. 4224 de 2014 proferida por su Despacho
mediante la cual se denegd una patente de invencion.

22 Que por medio de aclo de igual categoria se REVOQUE la resolucién en cucstion y ¢n
consccuencia se CONCEDA EL PRIVILEGIO DE PATENTE a la invenciéon scgun las
reivindicaciones aclaradas en el presente escrito.

3°. De conformidad con lo establecido en el articulo 80 del Codigo Contencioso Administrativo,
respetuosamente solicito que se deé respuesta individual, de fondo, completa y debidamente
motivada a cada una de las razones expuestas en el presente recurso, de mancra tal que permilan
conocer con claridad y suficiencia las razones de hecho y derecho que motivan la derision
tomada por su despacho.
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V. FUNDAMENTOS DE DERECHO
Invoco como fundamento:
Los articulos 74, y ss del Cédigo Contencioso Administrativo.
Decision 486 de 2000. Comunidad Andina de Naciones. Arts. 14 a 80
V. COMPETENCIA

Por haber sido usted el funcionario que expidi¢ la resolucion 4224 de 2014, es usted compelente
para revocarla.

VI NOTIFICACIONES
Para todos los efectos legales mi dircccidon para notificaciones sera:
Calle 8 Sur #43B -112 Int. 401 Medellin, Antioquia.

lgualmente autorizo para quc se me notifique por medios electronicos a los correos clectronicos:

isapiedra@gmail.com y jamboreno@gmail.com

Respcluosamente,
L]

e WA~

AIME ANDRES MORENOQ
£.C.71.753.059
/SOL]CI'I‘ANTE—RECURRENTE

V
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INFORME DE CERTIFICACION DE PRODUCTO

Responsable: Q1A.

Fecha: Agosto 2013

Objetivo: Describir el avance del plan de certificacion propueslo para el producto
resultante del proyecto. DISPOSICION FINAL DE ACUMULADORES DE ENERGIA
COMO BLOQUES DE CONSTRUCCICN MCDULARES Y ECOLOGICOS

ACTIVIDADES DEFINIDAS

La certificacion del producto, estara a cargo de Q1A, empresa con experencia en este
tipo de actividades. Q1A desarrclla las siguientes pautas para la certificacion de
productos

Definir los estandares de ladrillos, de acuerde a ta normatividad colombiana

—_

Revisar el producto en cuanto al cumplimiento de los estandares definidos
Defimcion de las pruebas de laboratorio requeridas

Realizacion de las pruebas

Realizar un manual de procedimiento tecnico de elaboracion del producte
Revisar la documentacion creada del producto y validacion de la misma

Realizacién de auditona de revision previa a la certificacion

L~ o AW N

Certificacion del producto

ESTADO DE AVANCE DE LAS ACTIVIDADES

El inicto de la cerbificacidn se da con la definicidn del producto especifico y con ello se
determinan los estandares asociados a la funcionaldad del mismo En este caso se trata
de "Bloques de construccion modulares y ecolégicos” Para lo cual se realizd una

recopilacion de la nermatividad colombrana asociada a ello.




A la fecha se ha ampliado la gefinicién del producto, como base para determinar las
normas asociadas a su estruciura y uso Con base a elle se han identificado las normas

asociadas y se disefiaron las pruebas de laboratono requeridas

A continuacidén se muestran los resultados de eslas actividades.



DEFINICION DEL NUEVO PRODUCTO

Nombre oficial DISPOSICION FINAL DE ACUMULADORES DE ENERGIA COMO
BLOQUES DE CONSTRUCCION MODULARES Y ECOLOGICOS

Utilidad: el producto tiene dos finalidades: 1} Blogue de construccion y 2) alternativa para

disposicién final de pilas y baterias.

Valor agregado: alternativa diferente a la disposicién de pilas y baterias convencional
(rellenos sanitarios y de segundad), mediante la implementacion de un proceso para
reciclar adecuadamente los acumuladores de energia (pilas y baterias), garantizar su
disposicion final y realizar un aprovechamiento de los residuos en un subproducto, con
beneficio y responsabilidad social, generando un impacto positivo sobre el ambiente
nacional y mundial, evitando que los componentes toxicos de esios elementos lleguen a
los vertederos de basura, oxidandose y descompeniéndose, llegando a contaminar y
erosionar el suelo, al igual que el agua y aire, matando flora y fauna, y ademas afectando

la salud humana.
Utilidad final' Bloque de construccién ecoldgico

Enfoque de la certificacién: A nivel de producto nuevo a comercial, la utilidad que se
debe garantizar para los usuarios es el de blogues, por lo cual la certificacion del producto

se asocia a un material de construccien.

Definicion técnica: Bloque para uso en edificaciones u otros, compuesto por: arena,
cemento, pilas de desecho, baterias de 75Ah, de 55Ah entre ofras con centro de

poliestireno y baterias de 100 Ah

Con base en lo anterior, el producto se comporta como un material de construccidn donde

unc de sus agregados corresponde a pilas.




NORMATIVIDAD COLOMBIANA ASOCIADA

En Colembia existe una serie de normas que hacen parte del grupo de ,‘Normas

Comentaric:_[Nh-l]: Nu;noqueda‘ W
33, 77, 78, 92, 93, 98, 107, 109, 110, 111, 117, 118, 121, 123, 127, 129, 174, 176, zxéfgq”“”a“”“““wa“”w ,

221225, 226, 237, 294, 297, 321, 385, 396, 454, 504, 550, 579, 589, 597, 673, 722, 890,

"| Comentario [Nh2]: Esta osla ncring .
| que Iincluryo
(el

C 150, C 309, C 360y C 805, NEGC 500, 506 y 507 }

De este grupo de normas y de acuerdo a las caracternisticas del producto, se seleccionan

las siguientes

Tabla 1 Clasificacion de las Normas por grupos

Grupo Normas Justificaciéon

Estas normas tienen relacion con el
Normas NTC 30, 31,

Normas 33, 107, 109, 110, 111,
asociadas al [ 117, 118, 121, 221,
Cemento Portland | 225, 226, 294, 297,
321,557, 4076y 1514

nuevo producto por ser el cemento unos
de los compenenties Sin embargo, estas
nocrmas no requieren venficacién, puesto
guien debe garantizar su cumphlmiento

es el proveedor de este insumo

ASTM C-33 y las

normas NTC 77, 78,
Agregados para agregados, las pilas, las cuales no han
; 92, 93, 98, 123, 127,
i concreto sido consideradas con antenornidad en
1
|

El nueve producto, incluye dentro de los

129, 176, 237, 579, 589
y 1776

estas normas

Estas normas tienen relacion con el
Normas NTC 174 y |nuevo preducto por ser el cemento unos
! Agregado fino ASTM C 33 de los componentes S embargo, estas
! normas no requieren venficacion, puesto

quien debe garaniizar su cumplimento




Nermas Justificacion

es el proveedor de este Insumo

Estas normas son las de mayor

Normas sismo relevancia puesto que aplican tantoc para
. NSR-98, 08, 10 B
resistentes la construccion general, como para los

‘ materales usados en ellas

Con base en ello, se describen las normas y los puntos a evaluar en el producto para la

certificacién

En este sentido, en cuanto al producto se requiere certificar los siguientes aspectos
» Resistencia
+ Dimensiones

« Absorcién de agua

SEGUN LA NORMA TECNICA COLOMBIANA UNIDADES (BLOQUES Y LADRILLOS)
DE CONCRETO PARA MAMPOSTERIA NO ESTRUCTURAL INTERIOR Y CHAPAS DE
CONCRETO NTC-4076

Objeto:

Esta norma establece los requisitos para unidades de mamposteria, perfforadas o macizas
{bloques o ladnllos}), de concreto, elaboradas con cemento hidraulico, agua y agregados
minerales con la inclusidn o no de otros matenales, aptos para elaborar mamposteria
estructural. Se establecen tres clases de umdades de mamposteria de concreto segun su
peso de peso normal, de peso medio y de peso liviano Estas unidades son adecuadas

para aplcaclones estructurales y no estructurales.

Los valores se deben regir de acuerdo con el Sistema Internacional de Unidades (NTC
1000) Los rasgos particulares de apariencia, tales como textura, el acabado, el color u
olras propiedades como la clasificacion por peso, una mayor resistencia a la compresion,

ta resistencia al fuego y el desempefio térmice o aclstico, deben ser especificados

-] Comentario [Nh3]: No me queda

claro si hay gue cartificar eso, pero lo

que s gue tengo son las pruebas de
Ingecongreto sobre absorcion y

resistencra




sgparadamente por el comprador Se debe consullar a los proveedoeres locales para

averiguar sobre la disponibilidad de unidades con las caracteristicas deseadas

Clasificacion:

1 Segun el peso se establecen tres clases de mamposteria
1 Peso normal densidad de 2000 kg/m3 o mas
2 Peso mediane con una densidad entre 1680 kg/m3 y menos de 200
kg/m3
3 Peso liviano con una densidad de menos de 1680 kg/m3
2. Se elmina el antecedente ASTM C 129, no contempla el control de
humedad
3 Matenales,
1 Matenales cementantes los materiales cementantes deben de

cumplir con las normas siguientes que les sean aplicables

. Cemento Portland Norma ASTM C150

. Cemento Porlland modificado Cemento Portland que cumple

con la norma ASTM C 150, modificada de la siguiente forma
. Piedra calza Si se agrega carbonato de calcio al
cemento el contenido de CaCO3 no gebe ser inferior al 85%
. Limitaciones para residuos insolubles, 1.5%.
. Limitaciones para contemido de aire de mortero.

Volumen en porcentaje, 22% maximo

. Limitaciones sobre pérdida porigricion, 7%
" Cemantos adicionados, narma ASTM C595
- Cementos hidraulicos, norma NTC 121, ASTM C1157
. Adiciones
. Cenizas volantes y puzolanas naturales, calcinadas o

crudas, ulilizadas como adiciones minerales en el concreto
de cemento Porlland, la NTC 3493 (ASTM C 618)
2 Agregados los agregados deben de cumplr con las normas
sigulentes, exceplo con los requisifos de granulometria, donde no se
reguera aplcarlos
] Agregados de peso normal, la NTC 174 (ASTM C33)

AA




Otros constituyentes
. Agua de mezcla- esta agua debe de cumplir con la NTE 3459
(BS 3148) Se debe de determinar previamente que los agentes
incorporados de aire, pigmentos, repelentes de agua integrales,
silice molido finamente y otros componentes son adecuados para
uso en mamposteria de concreto, y deben cumplir con Jas normas
ASTM aplhcables, o mediante ensayos o experiencia se debe
demostrar que no afectan la durabiidad de las unidades de
mamposteria de concreto ni de cualguer matenal usado

habitualmente en construcciones de mampostena

= Aditivos. los aditvos deben de cumplr con las normas
siguientes gue les sean aplicables
- Aditivos quimicos para concreto, véase la NTC 1299
{(ASTM c 494)
. Aditivos incorporadores de are para concreto, véase
la NTC 3502 (ASTM C 260)
. Colorantes los colorantes deben de cumplir con la NTC 3760
(ASTM C 979)

Requisitos fisicos

Requisitos dimensionales

. Dimensiones
. Unidades perforadas
= Tolerancias
. Las dimensiones reales de las unidades no deben

difenir de las dimensiones normales en mas de 2 mm para la
lengitud. espesor y altura

. Las dimensicnes reales de los elementos de las
unidades con acabados arquitectonicos, tales como ranuras,
estrias, proyecciones, escalonamientos, inclnaciones, etc,

no deben difenr de las normales en mas de 2 mm. Este

Na




regussifc no es aplicable a la regulandad de las superficies

partidas

2 Resistencia a la compresion en el momenio de despache al
comprador, las umidades de mamposteria de concrelc deben cumplir los

requisitos de resistencia a compresion establecides en la Tabla 2

Tabla 2 Requisitos de resistencia a la compresion. absorcien de agua y clasificacién del

peso

[ Resistencia a la compresion a los 28 | Absorcion de agua (Aa) % segun el

d (Resg)®, evaluada sobre el area neta | peso (densidad) del concreto secado

promedia (Anp} en horno, kg/m’

‘Mmima®, MPa Promedio de 3 unidades, ﬁw_gm

Clase FPromedic de | Individual Peso Peso normal,
3 unidades mediano, de | 2000 kg/m® o

1680  kg/m* | mas

hasla menos

de 2000
kg/m®
Baja 8 7 15% 12%
3 Absorcion de agua en el momento de despacho al comprador, las

unidades de mamposteria de concreto deben cumplir les requisitos de

absorcion de agua establecides en la Tabla 3




Tabla 3 Requisitos de absorcion de agua

Absorcion de agua, % segun el peso (densidad) del concrelo secado en
horno, para las chapas kg/m®
Promedio de 3 unidades, maximo, % o )
Peso hviano, | Peso  medianc | Peso normal,
menos de 1680 | de 1680 kg/m® | 2000 kg/m® o
kg/m® hasta mencs de | mas
2000 kg/m®
Unidades 18% 15% 12%
Chapas 15% 12% 9% J
4 Contraccion lineal por secado en el momento de entrega al

cemprador, la contraccion ineal de las unidades no debe exceder 0.055%

5

Acabado y aparencia
. Todas las unikdades deben estar sanas y no deben tener
fisuras ni otros defectos que nterfleran con un proceso de
colocacion de la umdad apropiado, © gque perjudqguen
significativamente la resistencia 0 permanencia de la construccion.
Las fisuras menores, inherentes al metodo de fabncacion, o las
desportilladuras menores gue resuitan de los metodos usuales de
manipulacidn en el despacho y en la entrega, ne son molivo de
rechazo
- Cuando las unidades se van a utilizar en construcciéon de
mampgsieria expuesta, la pared o paredes de las unidades, que
van a estar expuestas, no deben presentar desporilladuras ni
grietas, ni se permiten otras imperfecciones visibles cuando se
observan desde una distancia igual o mayor de 6 m, con una fuente
de luz difusa

. £l cinco por ciento (5%) del envio puede tener

pequenas fisuras, o desportilladuras no mayores de 25 mm

A4




en cualquier dimensién, o fisura o de no mas de 0,5 mm de
ancho y una longitud de no mas del 25% de la allura nominal
de la unidad
. El color y iextura los debe especificar el comprador E)
acabado de las paredes de las unidades que van a estar expuestas,
debe estar conforme con una muestra aprobada gue conste de al
menoes, cuatro unidades, que representan el intervalo en ta textura y
color permitide
- Las unidades que se van a ulilizar como base para un
recubrimiento posterior, deben tener una superficie con una textura
lo suficientemente abierla que permite una buena adherencia
5 Muestreo y ensayo
1. Se le deben faciltar, al comprador o su representante, los medios
para que Inspeccicne y tome la muestra de las unidades en la planta de
fabricacion, directamente de los lotes que estan listos para ser

despachadoes a su obra

2 El muestreo y ensayo de los especimenes de muestra se dcbe
efectuar de acuerdo con la NTC 4024 (ASTM C 140)
3 El valor de la contraccion ineal por secade para un determinado lipo

de unidades elaboradas con los mismos materales, la misma dosificacion
del concreto y el mismo proceso de elaboracion y de curado, se debe basar
en ensayos de unidades de mamposteria de concreto, efectuados de
acuerdo con la norma ASTM C 4286, en un lapso ne superior a los 2 anos

antericres al despacho

2. DESARROLLO DE PRUEBAS QUIMICAS
Se llevo a cabo una evaluacion técnrca analifica de los producies para evaluar si existen
fitraciones y por lo tanto si hay contenide de metales pesados (Hg, Cd, Mn, Zn Ni}

disueltos en agua
Tambien se mando hacer tas pruebas pertinentes de resistencia y absorcion de agua para

el producto final

<




Determinacién de Cadmio total.

Matodo de Espectrofotometria de Absorcion Atémica por Llama

1. OBJETIVO

Esta normativa 1écnica se usa para determinar cadmio en aguas y efluentes industriales
en el rango de 0,025 a 3 mg/L", es posble determinar mayores o menores
concentraciones por dilucidn o concentracion de la muestra respectivamente

*NOTA: Los exiremos del rango de concentraciones pueden variar segun el equipo

uhhizado

2. REFERENCIAS
21 Norma tecnica 1IBO1 Determinacion del limite de deteccion y de cuantficacién en

Espectrofctometria de Absarcion Atémica

3. PRINCIPIO

La muestra es digerida para reducir la interferencia por materia organica y convertir todo
el metal a una forma libre determmable por Espectrofotometria de Absorcion Atomica
(EAA) con llama a 228 8 nm El contenido de cadmic se determina medsante una curva de

calibracion.
Para muestras de agua con bajo contenido de solido en suspension con una turbidez

menor a 1 NTU no es necesario realizar la digesticn (punto 7.1)

4. MUESTREDO Y PRESERVACION
Recolectar en frascc de polietileno de alta densidad de 1L de capacidad de cierre

hermético. Ajustar a pH<2 con acido nitnico (6.1) Analizar antes de 6 meses

5. EQUIPOS Y MATERIALES




5.1 Espectrofotometro de absorcion atomica con llama
5 2 Plancha calefaclora

5 3 Balanza analitica de precision 10 mg

5 4 Balanza analitica de precision 0,1 mg

5 5 Pipetas aforadas de 5- 100 m!

56 Erlenmeyers de 100 - 125 ml

5 7 Papel de filtro Iibre de ceniza

5 8 Matraces aforados de 25 - 1000 ml

NOTA: Tode el material de vidno ulilizado debera lavarse con detergente y enjuagarse
por inmersion en una solucion de HNG3 al 5% v/v durante toda la noche, o un enjuague
tnico con una solucidn de HNO3 al 20% viv Luego se enjuagan tres veces con agua

destilada

6. REACTIVOS

6 1 Acido nitnico (HNO3) 65 %, d= 1,40 g/ml ., ppa

8 2 Acido clorhidnico (HCI) 37 %, ppa

& 3 HCI (1+1} Dudwir HCI (6 2) con igual cantidad de agua destilada

6 4 Acido sulfurico (H2S04) 95-98 % w/V, ppa

6 5 Solucion estandar de cadmic de 1000 mg/L Disolver 1,0000 g de cadmic metalico
(ppa) en el minimo volumen de HCH (1+1) (6 3} Dilwr a 1 L en malraz aforado, con HCI
1% viv Almacenar en frasco de plastice Es estable por 1 afio Pueden usarse soluciones
estandar para Absorcion Atémica comerciales

6 6 Agua destilada.

7. PROCEDIMIENTO

7 1 Digestion de la muestra

a) Homogeneizar la muestra S1 se dispone de una estimacion del contenido total de
cadmic en la muestra realizar una toma con pipeta aforada tal que la solucion final esté en

el rango de medda

1



La toma minima a realizar sera de 5,00 mL, en el caso de muestras muy concentradas
dilurrlas luego de la digestion. En el caso de estimar un contenido de cadmio menor a
0,025 mg/L, y de ser necesario, concentrar la muestra durante la digestién.

Transferir la toma a un Erlenmeyer de 100 - 125 mL Paralelamente se realiza un blanco

de digestién sustituyendo la muestra por agua destilada

NOTA: Si las caracteristicas fisicas de la muestra son lales que no se puede realizar una

toma representativa de la misma con pipeta aforada, se realiza una toma en peso

b) Agregar 5 mL de HNQ3 Calentar en una plancha calefactora fal que se obtenga una
chullicion leve, concentrar al mencr volumen tal que no ocurra precipitacidon Si es
necesario agregar mas acido y seguir calentando hasta oblener una solucion clara No
permitir que la selucidon se seque durante el calentamiento

Puede quedar un pequeno precipitade no soluble en agua que es luego filtrado En caso
de que la digestion con HNC3 no sea suficiente, usar mezcla de acidos (sulfurico y/o

clorhidrico) En este caso la medida se realizara por adiciones estandar

c) Lavar el Erlenmeyer con agua, si es necesario filtrar con papel de fillro
{Dejar cnfrar a temperatura ambiente y llevar a volumen con agua destilada,

homogeneizar

7 2 Curva de calibracion
Preparar scluciones estandar entre £0.025 y 3.0 mg/L de cadmio a pariir de la solucién 6 5,

con el agregado de HNO3 tal que su concentracion final sea del 1%

7 3 Delerminacion directa

a) Parametros instrumentales

Lampara de catodo hueco o de descarga sin electrodo de cadmio
Longiud de onda 228,8 nm

Correccion de fondo' lampara de deuterio

Combustible acetleno



Oxidante are
Tipo de llama® oxidante
b) Realzar la curva de calibracion con los estandares de 0,025 a 3 mg/L

¢) Medir las muestras y blancos

7 4 Delerminacion por adiciones estandar

a) Parametros instrumentales

Lampara de catodo huece o de descarga sin electrodo de cadmio

Longitud de onda 228,8 nm

Ccerreccion de fondoe. lampara de deuterio

Combustible- acetileno

Oxidante ale

Tipo de llama cxidante

b) Realizar una medida aproximada del contenido de cadmio en la muestra (x)

c) Tomar 4 alicuotas iguales de la muestra con pipela aforada en matraces aforados A, B,
C y D En el matraz A aforar con agua destilada Realizar en los 3 matraces restantes
adiciones de solucion estandar de cadmio tal gue la concentracién en el matraz B sea el
doble gue la concentracion en A, en el matraz C el tniple y en el D cuatro veces la
concenlracion de A Tener en cuenta que la suma del contenido de cadmio de la muestra

mas la adicion no supere los 3 mgrL

8. CALCULO Y EXPRESION DE LOS RESULTADOS
8 1 Se determina los limites de cuantificaciéon (LC) y deteccidon (LDM) Ver Norma Técnica
BID1

B 2 Se determina la concentracion de cadmio en la digestion de la muestra y blanca (CM y
CB) o en una dilucion de los mismaos a partir de la curva de calibracion obtenidaen 7 1, o
a partir de la curva de adicidon obtenidaen 7 2

8 3 81 CM es menor a LDM informar

No detectable, Limite de deteccion = LDM * FC, expresado en mg/L

Donde FC es el factor de concentracion de la mueslra, obtenido segun

FC=VIT

A4



Donde
V = yolumen del matraz aforade usado para recoger ef filirado de digestién en mL

T = toma de la muestra en mL

8 4 51 CM es mayor a LDM pero menor a LC infermar
Se detecta, Cd (mg/L) < LC *FC

Donde FC es el factor de concentracion de la muestra, obtenido comoen 8 3

8 5 51 CM es mayor a LC informar el valor obtenido segun

Cd {mg/L}=(CM * FDM - CB *FDB) *FC

Donde

CM= concentracion de Cd en la digestién de la muestra en mg/L
FDM = factor de dilucion de la muestra

C B= concentracion de Cd en la digestion del blanco en mg/L
FDB= factor de dilucion del blance

FC = factor de concentracion de la muesira, obtenido comoen 8 3

DETERMINACION DE ZINC TOTAL

Metodo de Espectrofotometria de Absorcién Atémica por Liama

1. OBJETIVO
Esta normativa técnica se usa para determinar cinc en aguas y efluenies industrales en el
rango de 0,01 a 1,5 mg/L*, es posible determinar mayores o menores concentracionas por

dilucion o concentracion de la muestra respectivamente

*NOTA: Los extremos del rango de concentraciones pueden varnar segun el equipo

utihzado.

2. REFERENCIAS
2 1 Norma tecnica 1IB0O1- Determinacion del hmite de deteccion y de cuantificacién en

Especlrofotometria de Absorcidn Atomica
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3. PRINCIPIO
La muestra es digerida para reducir [a interferencia por matena organica y convertir todo

el metal a una forma libre determinakble por Espectrofotometria de Absorcion Atdmica

(EAA) con llama a 213,9 nm. El contenido de cinc se determma mediante una curva de

calibracidon Para muestras de agua con bajo contenido de sohidos en suspension con una

turbidez mener a 1 NTU ne es necesario realizar la digeshién (puntc 7 1)

4. MUESTREO Y PRESERVACION
Recclectar en frasco de poletleno de alta densidad de 1L de capacidad de cierre

hermatico Ajustar a pH<2 con acido nitrico (6 1) Analizar anles de 6 meses

5. EQUIPOS Y MATERIALES
5 1 Espectrofotometro de absercién atémica con liama

5 2 Plancha calefactora

5 3 Balanza analitica de precision 10 mg

5 4 Balanza analitica de precision 0,1 mg

5 5 Pipetas aforadas de 5 - 100 mL

56 Erlenmeyers de 100 - 125 mL

5 7 Papel de filtro libre de ceniza

5 8 Malraces aforados de 25 - 1000 mL

NOTA Tode el maternal de wvidne utihzado debera lavarse con detergente y agua vy
enjuagarse por inmersion en una solucion de HNO3 al 5% viv durante toda la noche, o un
enjuague anice con una solucion de HNO3 al 20% v/iv Luego se enjuagan tres veces con

agua destilada

6. REACTIVOS

6 1 Acido nilneo (HNO3) 65 %, d= 1,40 g/mL, ppa

6 2 Acido clorhidrico (HCI) 37 %, ppa

6 3 HCI (1+1) Diluir HCI (6 2) conigual cantidad de agua destilada
6 4 Acido sulfinco (H2504) 95-98 % w/V, ppa

6 5 Solucién estandar de cinc de 1000 mg/L:




Disolver 1,6000 g de zinc metalico (ppa) en el minimo velumen de HCI (1+1) (B 3) Dilurr a
1 L en matraz aforado, con HCI 1% viv Almacenar en frasco de plastico Es estable por 1
afo Pueden usarse soluciones estandar para Absorcion Atémica comerciales,

6 6 Agua deslilada

7. PROCEDIMIENTO

7 1 Digestion de la muestra

a) Homogeneizar la muestra. Si se dispone de una estimacion del contenido fotal de cinc
en la muestra realizar una tema con pipeta aforada tal que la solucion final esté en el
rango de medida La tema minima a realizar sera de 5,00 mL, en el casc de muestras
muy concentradas diluirlas luege de la digestién En el caso de estimar un contenido de
zinc menor a 0,01 mg/L, y de ser necesario, concentrar la muesira durante la digestion
Transferir fa toma a un Erlenmeyer de 100 - 125 mL Paralelamente se reahza un blanco

de digeshion sustituyendo la muesira por agua destilada.

NOTA: 5i las caracteristicas fisicas de la muestra son tales que no se puede realizar una

lema representaliva de la misma con pipeta aforada, se realiza una loma en peso

by Agregar 5 ml. de HNG3 Calentar en una plancha calefactora tal que se obtenga una
ebullicion leve, concentrar al menor volumen tal que no ocurra precipitacion S es
necesarc agregar mas acido y seguir calentando hasta obtener una solucidn clara No
permiir que la solucion se seque durante el calentamiento Puede quedar un pequero
precipitado no scluble en agua que es luego filtrado

En caso de que la digestion con HNG3 no sea suficiente, usar mezcla de acidos (sulfirco
y/o clorhidrico) En este caso la medida se realizara por adiciones estandar.

c) Lavar el Erlenmeyer con agua, s es necesario filtrar con papel de filtro lavando
abundantemente el precipiado, y recoger el filtrado en un matraz aforado Dejar enfriar a

temperatura ambrente y llevar a volumen con agua destilada, homogenerzar

7 2 Curva de calibracion
Preparar soluciones estandar entre 0,01 y 1,5 mg/L de cinc a partir de 'a salucidén 6 5, con

el agregado de HNO3 tal que su concentracion final sea def 1%




7 3 Delerminacion directa

a) Parametros mstrumentales

l.arnpara de catode hueco de zinc

Longitud de onda. 213,9 nm

Correceién de fondo lampara de deuterio

Combustible acetilenc

Oxidante are

Tipo de llama oxidante

b) Realizar la curva de calibracion con los estandares de 0,01 a 1,5 mg/L

¢) Medir las muestras y blancos

7 4 Delerminacién por adiciones estandar

a) Parametros instrumeniales

Lampara de catodo huecoe de cinc

Longitud de onda: 213,9 nm

Correccion de fondo® lampara de deuterio

Combustible acetileno

Oxidanie. are

Tipo de llama: oxidante

) Realizar una medida apreximada def contenido de Zinc en la muestra (x}

¢} Tomar 4 alicuctas iguales de la muestra con pipeta aforada en matraces aforados A, B,
Cy D En el matraz A aforar con agua destilada Realzar en los 3 malraces restantes
adiciones de solucion estandar de zinc tal que la concentracién en el matraz B sea el
doble que la concentracion en A, en el matraz C el triple y en el D cuatro veces la
conceniracién de A. Tener en cuenta que la suma del conterudo de cinc de la muestra

mas la adicion no supere los 1,5 mg/L

8. CALCULOS Y EXPRESION DE LOS RESULTADOS
&1 Se determina los limites de cuantificacion (LC} y deteccion (LDM) Ver Norma Tecnica

81101
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8 2 Se determina la concentracion de Zinc en la digestion de la muestra y blanco (CM y

CB) o en una dilucion de los mismoes a partr de la curva de calibracicn oblenida en 7 1, o

a parlir de la curva de adicion obtenida en 7 2

8 3 Si CM es menar a LDM informar

No detectable, Limite de deteccion = LOM * FC, expresado en mg/l

Donde FC es el factor de concentracion de la muestra. obtenido segun

FC=V/T

Conde

V = volumen del matraz aforade usado para recoger el filtrado de cigestién en mL.

T = toma de la muesira en mL

8 4 51 CM es mayor a LDM peroc menor a LC informar
Se detecta, Zn (mg/L) < LC *FC
Donge FC es el facior de concentracién de la muestra, obtenido comoen 8 3

8 5 Si CM es mayor a LC informar el valor oblenido segln

Zn (mg/L) = (CM*FDM - CB * FDB) * FC

Donde

CM= concentracion de Zn en la digestion de la muestra en mg/l
FDM= faclor de dilucion de la muestra

C B= concentracion de Zn en la digestion del blanco en mg/L
FDB= factor de dilucidn del blanco

FC= factor de concentracion de la muestra, obtemdo como en 8 3

DETERMINACION DE MANGANESO




Metcdo por calculo

1. OBJETIVO

Esta normaliva técnica se Hiliza para la determinacion de manganeso en aguas naturales

2. REFERENCIAS
2 1 Delerminacion de dureza. Méiodo titulométrnco con EDTA. (Céd 10603)
2 2 Determinacién de calcio Método ttulométrico con EDTA {Cod 20109)

3. PRINCIPIO
Sc eslma la concentracion de manganeso como la diferencia entre la dureza total y la

durcza de calcio, los que se determinan segun las referencias 2 1y 2 2 respeclivamente

4. CALCULOS Y EXPRESION DE RESULTADOS
Mn, mg/l. = (D - Ca) x 0.243

Cureza de Mg, mg CaCQ3/L = (D - Ca}

Donde

D dureza total expresada en mn CaCO3/L

Ca concentracion de calcio expresada en mn CaCQO3/L

DETERMINACION DE MERCURIO TOTAL

Metodo de Espectrofotometria de Absorcion Atémica por Vapor Frio

1. OBJETIVO

s



£sta normativa técnica se usa para determinar mercuno en aguas y efluentes industriales

en el rango de 0,0002 a 0,0050 mg/l.*, es posible determinar maycres o menores

concentraciones realizando una toma mayor ¢ menor de la muesira

*NOTA Los extremos del rango de concentraciones pueden vanar segun el equipo

utilizado

2. REFERENCIAS
2 1Norma tecnica 1IBO1 Determunacion dei limile de deteccién y de cuantificacion en

Espectroscepia de Absorcién Atomica.

3. PRINCIPIO

La muestra es digenda para reducr la interferencia por materia organica y convertir todo
el melal a una forma lbre determinable por Espectrofotometria de Absorcion Atomica
(EAA ) a 253.7 nm EIl mercurio es medido previa conversién del mismo a su forma de
metal bre {Hg0) por reduccitn con cloruro estannose en solucion acida. Este vapor
("vapor frio") es transportado hacia una celda de cuarzo donde es medido. El contenido de
mercuno se determina mediante una curva de calibracién. Para muestras de agua con
bajo conterido de sdhidos en suspens:an con una turbidez menor a 1 NTU no es necesario

realizar la digestion (punlo 7 1}

4. MUESTREQC Y PRESERVACION
Recolectar en frasco de polietleno de alta densidad de 1L de capacidad de cierre

hermético. Ajustar a pH<2 con acido nitrica (6 1) Analizar antes de 28 dias

5. EQUIPOS Y MATERIALES

5 1 Espectrofotdometro de absorcion atémica con generador de vapor frio
5 2 Bano de agua

5 3 Balanza analitica de precision 10 mg

5 4 Balanza analitica de precision 0,1 mg

5 5 Pipetas aforadas de 5 - 100 mL

206




56 Erlenmeyers de 100 - 500 ml_
5 7 Matraces aforados de 25 - 1000 mL

NOTA. Todo el material de widrio utihzado debera lavarse con detergenie y agua y
enjuagarse por Inmersion en una solucion de HNQO3 al 5% v/v durante toda la noche, o un

enuague unico con una selucidon de HNO3 al 20% v/iv Luego se enjuagan tres veces con

agua destilada En lo posible usar materal exclusivo para la determinacién de mercurio

6. REACTIVOS

6 1 Acida nitrico (HNO3) 65 %, d= 1,40 g/mL, ppa

6.2 Acido clorhidnco (HCI) 37 %, ppa

6 3 Acido sulfunco (H250C4) 95-98 % w/V, ppa

g 4 Solucién de per sulfato de potasio (K25208) 5% wiv
Disolver 50 g de K25208 (ppa) en 1 L de agua destlada

6 5 Solucion de permanganato de potasio (KMnQO4) 5% wiv

Disolver 50 g de KMnO4 (ppa) en 1 L de agua destilada

6 6 Solucion estandar de mercurnio de 1000 mg/L

Disclver 1,3540 g de HgCI2 (ppa para Absorcion Atémica) en agua Diluir a 1Len matraz
aforado, con HNO3 1% viv Almacenar en frasco de plastico Es estable por 1 afo.
Pueden usarse solucienes estandar para Absorcion Atomica comercales

6 7 Solucion de cloruro de hidrexilamina (NH20H.HCi} 10% wiv' Disolver 100 g de
NH20H HCI (ppa) en 1 L de agua destilada

6 8 Solucidn de cloruro estannaso (SnCl2 2 H20) 10 % *

Disolver 20 g de SnCi2 2 H20 (ppa para determinacion de mercuno) en 40 mL de HCI
Cilur, en Erlenmeyer a 200 mL con agua destilada El reactivo pierde sensibilidad con el

fiempo, prepararlo diariamente

* NOTA: Preparar este reactivo a la concentracion indicada poer el manual del generador

de vapor fric usado

5 9 Agua destilada




7. PROCEDIMIENTO

7 1 Digestion de la muestira

a) Homogeneizar la muestra La toma a realzar depende del contenido estimado de
mercurno, de la capacidad maxima del accesorio generador de vapor frio, de la
especificacien a cumplir por la muesira, y especialmente de la senstbilidad del equipo Si
se dispone de una estimacion del contenido tolal de mercurnio en ta muestra realizar una
toma con pipeta aforada tal que la solucion final esté en el range de medida Suponendo
que el volumen maximo que acepte el generador de vapor frio sea de 300 mL, detecte 50
ng de HgQ, y la especificacién sea de 0.0002 mg/L, tomar 250,0 mL de muestra. La toma
minima a realizar serd de 5,00 mL, en el caso de muestras muy concentradas diluirlas
luegc de la digestion Transferir la ioma a un Erlenmeyer de 500 mL.

Paralelamente se realiza un blanco de digestion sustituyendo |z muestra por agua

destilada

NOTA: Si las caracteristicas fisicas de la muestra son tales que no se puede realizar una

toma representativa de la misma con matenal aforade, se realza una tema én peso

b} Por cada 100 mL de muestra agregar 1,5 mL de HNOZ, 1,5 mL de H25C4, 5mL de
solucion de KMnO4 (6 5) o mas hasta que permanezca el color pdrpura {no permitir que
se decolore) Agregar 8 mL de solucidon de per sulfato de potasio (6 4) Calentar en bano
de agua a 95°C duranle 1 hora Si es necesario agregar mas solucién de KMnO4 (6 5)
Puede guedar un pequefo precipitado no scluble en agua que es luego filtrado

c) Lavar el Erlenmeyer con agua, receger el digendo en un vaso del generadoer de vapoer
frio

d) Agregar sclucion de hidroxilamina al 10% (6 7) tal que desaparezca el color purpura

{agregar prmero al blance, luego agregar la misma cantidad a las muestras)

7 2 Curva de calibracién
Preparar soluciones estandar en los vasos del generador conentendo 25, 50, 100 y 250

ng de mercurio agregar 250 mL de agua, 1,5 mL de HNO3, 1,5 mL de H2S04, la

necesaria de solucion de




KMnO4 (8 b} hasta permanencia de coloracion purpura durante 30 minutos y la misma

cantidad de solucidn de hidroxitamina (6 73 que a las muestras

7 3 Determinacién directa

a) Paramelros instrumentales

Lampara de catodo hueco o de descarga sin electrode de mercurio

Longitud de onda: 253,7 nm

Magnitud medida concentracion, altura de pico o drea de pico {depende del equipo
usado)

b) Realizar la curva de calibracién con los estandares de 25 a 250 ng de mercurio

Agregar solucién de cloruro estannoso 10% (6 8), segun indique el manual del generador
de vapor frio usado, y realizar la medida

c) Medir las muestras y blancos

8. CALCULOS Y EXPRESION DE LOS RESULTADOS
8 1 Se determina los limites de cuantificacién (LCY y deteccion (LDM) (ambes en ng) Ver

Norma técnica BII0O1.

8 2 Se determina el conlenido en ng de mercurno en la digeston de la muestra y blance
(QM y QB) o en una dilucion de los mismos a partir de la curva de calibracion obtenida en

72

8 3 81 QM es menor a LDM informar
No detectable, Linmte de deteccion = LDM / TM, expresado en ng/mL
Donde

TM = Toma de muestra en mL

8 4 51 QM es mayor a LDM pero menor a LC informar:
Se detecta, Hg (ng/mL} < LC/ TM

Conde.

TM = Toma de muestra en mL




8 5 51 QM es mayor a LC mnformar el valor obienido segun:
Hg (ng/mL} = ({OM / TM - QB / TB)

Donde

QM= Contenide de Hg en la muestra digenda en ng

(2B= Contenido de Hg en el blanco digende en ng
M= Toma de muestra en ml

TB= Toma de blance en ml

DETERMINACION DE NIQUEL TOTAL
Metode de Espectrofotometria de Absarcion Atémica por Llama

1. OBJETIWVO

Esta normativa técnica se usa para deterrminar niquel en aguas y efluentes industrnales en
el rango de 0,2 a 20 mg/L*, es posible determinar mayores ¢ menores concentraciones

por dilucion o concentracién de ta muestra respectivamente

*NOTA Los extremos del rango de concentraciones pueden vanar segun el equipo

vtihzado

2. REFERENCIAS
2 1Norma técnica IBO1: Determinacion del limite de deteccidn y de cuantificacion en

Especirofctometria de Absorcion Atomica

3. PRINCIPIO

La muestra es digenda para reducir la interferencia por matenia organica y convertir todo
el metal a una forma libre determinable por Espectrofotometria de Absorcidon Atdmica
(EAA) con llama a 232,0 nm El contenido de niguel se determina mediante una curva de

catibracion




Para muestras de agua con bajo contenido de solidos en suspensidn con una lurbidez

menar a 1 NTU no es necesano realizar la digestion (punto 7 1)

4. MUESTREO Y PRESERVACION
Recolectar en frasco de polietilene de a%ia densidad de 1L de capacidad de cerre

hermetico Ajusiar a pH<2 con acido nitrico (6 1} Anahzar antes de 6 meses

5. EQUIPOS Y MATERIALES

5 1 Espectrofotémetro de absocreion atdmica con llama
5 2 Plancha calefactera

5 3 Balanza analitica de precision 10 mg.

5 4 Balanza analitica de precision 0,1 mg

5 5 Pipetas aforadas de 5 - 100 mL

56 Erlenmeyers de 100 - 125 mL

5 7 Papel de filtro libre de ceniza

5 8 Matraces aforados de 25 - 1000 mL

NOTA: Tedo el matenal de vidno utlizado debera lavarse con deotergente y agua y
enjuagarse por inmersién en una solucion de HNO3J al 5% v/v duranie toda la noche, o un
enjuague unico con una solucion de HNO3 al 20% viv Luego se enjuagan tres veces con

agua destilada

6. REACTIVOS

6 1 Acdo nitrico (HNO3) 65 %, d= 1,40 g/mL, ppa

B 2 HNO3 (1+1) Diluir HNG3 con rgual volumen de agua destilada

6 3 Acido clorhidnco (HCL) 37%. ppa

6 4 Acido sulfurico (H2504) 95-98 % w/V, ppa

6 5 Sclucion estandar de niguel de 1000 mg/l.

Cisolver 1,0000 g de niquel metalico (ppa) en el minimo volumen de HNG3 {1+1) (6 2)
Diluir 2 1 L en matraz aforade, con HNQ3 1% viv Almacenar en frasco de plastico Es

estable por 1 ano Pueden usarse soluciones estandar para Absorcién Atomica

comerciales




6 6 Agua destilada

7. PROCEDIMIENTO

7.1 Digestion de la muestra

a) Homogeneizar la muestra 51 se dispone de una estimacion del contenido total de
niquel en la muestra realizar una toma con pipeta aforada tal que la solucion final esté en
el rango de medida La toma mimma a realizar sera de 5,00 mbt, en el caso de muestras
muy concentradas diluirlas luege de la digestién En el caso de estimar un contenido de
niquel menor a 0,2 mg/L, y de ser necesario, concentrar la muestra durante la digestion

Transfenr la toma a un Erlenmeyer de 100 - 125 mL Paralelamente se realiza un blanco

de digestion sustituyendo la muestra por agua destitada

NOTA: Si las caracteristicas fisicas de la muestra son tales que no se pucde realizar una

tcma representativa de 1a misma con pipeta aforada, se realiza una toma en peso

b) Agregar 5 mL de HNO3 Calentar en una plancha calefactora tal gue se obtenga una
ebullicion leve, concentrar al menor volumen tal que no ccurra precipilacion Si es
necesarlo agregar mas acido y seguir calentando hasta obtener una solucién clara No
permitir gue la solucion se seque durante el calentamiento.,

Puede quedar un pequefo precipitado no scluble en agua que es luegeo fltrado En caso
de que la digestion con HNC3 no sea suficiente, usar mezcla de acidos (sulfunco yfio
clorhidricoy En este caso la medida se realizara por adiciones estandar

c) Lavar el Erlenmeyer con agua, si es necesario filtrar con papel de filtro lavando
abundantemente el precipitado, y recoger el filtrado en un matraz aforado Cejar enfriar a

temperatura ambiente y llevar a volumen con agua destilada, homegeneizar

7 2 Curva de calibracion
Preparar soluciones estandar entre 0,2 y 20,0 mg/L de niquel a partir de la solucion 6 5,

con el agregado de HNQ3 tal que su concentracion final sea del 1%

3




7 3 Determinacién directa

a) Parametros instrumentales

Lampara de catodo hueco de niquel

Longilud de onda 232,0 nm

Correccion de fondo lampara de deuteric

Combustible acetileno

Oxidante- arre

Tipo de llama- oxidante

b) Realizar la curva de calibracién con Ios estandares de 0,2 a 20 mg/L

c) Medir las muestras y blancos

7 4 Determinacion por adiciones estandar
a) Parametros instrumentales

Lampara de catcdo hueco de niquel
Longitud de onda 232,0 nm

Correccion de fando. lampara de deutenc
Combustible acetileno

Oxidante: arre

Tipo de llama* oxidante

b) Realizar una medida aproximada del contenido de niguel en la muestra (x)

¢) Tomar 4 alicuotas 1guales de la muestra con pipeta aforada en matraces aforados” A, B,
C y D En el matraz A aforar con agua destilada Realizar en los 3 matraces restanies
adiciones de solucion estandar de niquel tal que la concentracion en el matraz B sea el
doble que la concentracion en A en el matraz C el tnple y en el D cuatro veces Ia

concentracion de A Tener en cuenta que la suma del conterido de niguel de la muestra

mas la adicion no supere los 20 mg/L

8. CALCULOS Y EXPRESION DE LOS RESULTADOS

81 Se determma los limites de cuanbficacion (LC) y deteccién (LDM) Ver Nerma técnica

BIID1




8 2 Se determina la concentracién de niquel en la digestion de [a muestra y blanco (CM y

C8) ¢ en una dilucién de los mismos a partir de la curva de calibracion obtenidaen 7 1, 0

a partir de la curva de adicion obtenidaen 7 2

8 3 81 CM es menor a LDM informar

No detectable, Limite de deteccion = LDM * FC, expresado en mg/L

Donde FC es el factor de concentracidn de la muestra, obtenido segun

FC=V/IT

Donde

V = volumen del matraz aforado usado para receger el filtrado de digestion en mL

T = toma de [a muestra en mL

8 4 S1 CM es mayor a LDM pero menor a LC informar
Se detecta, Ni (mg/L) < LC * FC

Donde FC es el factor de concentracion de la muestra, obtenido comoen § 2

8 5 51 CM es mayor a LC informar el valor obienido segun’

NI {mg/L) = (CM~FDM - CB * FDB) * FC

Donde

CM= concentracion de Ni en ta digestion de la muestra en mg/L
FDM= factor de dilucidn de la muestra

C B= concentracion de Nien la digestion del blanco en mg/L
FDB= factor de dilucion del blanco

FC= factor ge concentracion de la muestra, obtenido como en 8 3




