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! NORMAS COVENIN f CONSULTAR

COVENIN 1002-78 Aluminic ¥ sSus aleaciones. Sictema de designacion de
aleaciones.

Z OBJETE Y CAMFO DE AFLICACIOHN

2.1 Esta MNorma Yenezolanma establece e! métocdo de ensayo para la determinacién
cuantitativa del porcentaje de impurezas presentes en el &luminio primario v
secundario vy la determinacidn de las concentraciones de los elementos aleantes
prezentes en el aluminioc aleado por el meétodo espectrométrico.

2.2 El rango de concentracidn de impurezas /o elementos aleantes, en el
aluminic y sus a&leacicones, debe estar comprendidoc dentro de los limites
establecidos en la tabla 1.

3 PHRINCIFIO DEL ENSAYD

El ensayo consiste en producir una descarga controlada de «chispa eléctrica en
atmosfera de Nitrdgeno o Argdén entre la superficie plana de una muestra
previamente acondicionada v la punta de un electrodo de grafito o tungstenc
respectivamente. La alte temperatura alcanzada logra vaporizar la muestra v
excitar los &tomos o :ones, los cualecs emiten radiacién electromagnética al volver
a su estade fundamental y la intensidad de luz emitida es proporcional al nomero
de transicicnes gue tengan lugar por segundo, es decir, el numeroc de &tomops "W
por segundo que originan la transicidn de un nivel estable a un nivel excitado.

4 EQUIFOS E INSTRUMENMTIOS

4.1 ESPECTROMETRO DE LECTURA DIRECTA (VYer Anexoc A)

4.2 EQUIPD DE FREFARACIGN DE MUESTRAS (DISCOS O EOTONMES)

En la figura i ¢e muestran docs (2) tipoe de moldes para la fabricacion de giscos
ton las caractericsiicas deseadas, Las dimensiones de los discos som: 64 mm de
diametro v de & & 8 mm de espesor, un circulo central a bajo relieve sobre una de
sue caras facilita la prepsracion oe lz misma para la aplicacion del chispazo.



4.3 TORNDO DE DESFLAZAMIENTU VERTICAL
Farz el maguinado superficial de ios patrones vy ias muestrac.

4.4 AFILADOR DE ELECTRODOS CGN CUCHILLA.

N

Para producir una punta con las caracteristicas dadas en la f1Q.

CIZALLA FARA CORTAR METAL

pt
on

Capaz de cortar aluminio de 8 mm de especor.

MATERIALES

wn

J. ELECTRODOS DE GRAFITO DE ALTA FUREZA DE 6,15 am DE DIAMETRO. {(VYer fig. 2}
S.2 ELECTRGDOS DE TUNGSTEND DE ALTA PUREZA DE 4,50 mm DE DIAMETRO {(¥Yer fig. 3}
5.3 CILINDRO DE NITROGENO O ARGOM CON UNA FUREZA MINIMA DE 99,9%%.

El «cilindro debe ser reemplazado cuando su presiton baile a 100 psiy el mismo debe
ectar dotado de un doble regulador gue permita observar la precsidn en el «cilindro
y controlar la presién de salida de gacs con un fluidmetro capaz de controlar la
velocidad de gas requerida, con un range de 0 & 0,2 1/s.

9.4 FATRONES PARA LA ELABOBRACION DE LAS CURVAS DE TRABAJG

J.4.1 Los patrones para la elaboracidén de las curvas de trabajo deben ser
certificados por el proveedor.
utilizar son los siguientes:

5.4.
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5.4.2.1 Patrones para estandarizacion del instrumento.

Son patrones de alta uniformidad gue contienen apropiadas cantidades de varios
elementos. ©5Su composiciodn guimica exacta v estructure metaldrgica no es necesario
conocerlas. Se utilizan para ecstandarizar el instrumento.

5.4.2.2 Patron de alta pureza

-5 un pa ] n ouna purez aluminioc superior a 99,997 y alta uniformidad,
E trén co za de &l e 99,99% y alt { gad, su
Ead

composicitn guimica y estructura metalurgica no eS8 necesaro CORGCerlas. S5e
utilizae para verificar la calibracién del instrumento.

S.A4.2.3 Fatronec primarios o de curvas

S5on patrones homboeneos libres  de porosidad vy con condicicnes wmetaldargicas
similares & la muestra. Parz cada alezcion con matriz diferente deben utilizarse
los necesarios para cubrir el rango oe caodz  elemento. Son wutilizados para

construir las curvas analiticas.



S.4.2.4 Fatrones nominalecs.

Son patrones que tienen la composici6n tipica de una aleacién en partacular. 5on
uti1lizados para calibracidn comc punto principal en las curvas analiticas.
6  PREPARACIDN DE LAS HUESTRAS

&.1 La muestra & ensayar concsicste en un disco Que se obtiene vertiendo el metal
liguido en uno de los moldes presentados en la figura |. De esta manerz se pbtiene
un disco cop las dimenciones decseadas, el cual ec postericrmente maguinado cobre
la cara gue presenta el circulo central.

6.2 En el maguinado de la muestra se debe desbastar 1,2 mm £ ¢,2 mm de la
superticie original. Desbastes posteriores no deben exceder de 0,13 mm y decpués

de e&ste la muecstra np debe usarcse para andlicsis espectrografico.
El maguinade de la muestra debe ser tal que produzca upa superficie lisa, libre de
ravyas profundas {(ver nota 1)} y de ipcrustaciones o escoria. Después que la
muestra ha sido pulida no se debe, tocar su superficie con los dedos u otros
objetos, especialmente cuando se vaya a analizar sodio.

-3
076 1: Se ha definido como una superficie ideal 1,5 % 10 mm, acabado estandar
£ maguina.

a1z

6.3 FREFARACION DE LA MUESTRA BUE PROVIENE DE HODRNOS D CRISOLES

6.3.1 En el momento de la toma de muestras,la temperatura del metal en el horno o
crisol debe estar por encima del punto & la cual puede presentar a&lguna fase
sglida,

6.3.2 Le muestra debe tomarse con upa herramienta previamente precalentada de
dimenciones adecuadas a las necesidades particulares, £sta herramienta es
generalmente wuna cuchara de mango largo con una copas de dimensiones gque permitan
obtener suficiente cantidad de metal para llenar el molde de vaciado
(aproximedamente 200 g). La parte de lz cuchara que se introduce dentro del metal
debe cubrirse con un producto adherente que no contamine la musstra. Un material
de estas caracteristicas puede prepararse mezclando carbonato de calcio reducido a
polvo fino con 3,79 1 de agua, <e hierve durante 20 min , se anaden 127 g de una
solucion de silicatoc de sodic a 42 C v se continua hirviendo por 30 minutos. S5e
ggita bien antecs de usar,.

6.3.3 Con wuna herramienta diferente & la cuchara (paletas con wmango), perc
también recubierta, se limpia la escoria del area a muestrear.

6.3.4 5e introduce la cuchara ep &l metal bien abaio de la superficie vy se agita
momentaneamente,

5.3.5 S5e extrae la cuchara llena de metal vy répidamente se vierte en uno de los
dos tipocs de wmoldes <cenalados en el punto 4.2 v == espera gue e! a@etal se
soplidiftigue. Se mantiene el molde fijo sin movimiento durante la solidificacian.
Se oebe vertir el metal a una velocidad constante para que permita salir el aire
dentro del molde.



6.3.0 féntec e towar la muestra, el molde debe estar caliente, e€stoc e puede
lograr wvirtiendo umna primera muestrs y luego decsechandola, el procedimiento
tambi1en avyuda a limpiar el interior del molde de dxidos. ta cuchara también debe
calentarse antes de tomar la muestra evitando gue el metal se solidifigue v
ceg adhiera a sus paredes frias.

Frecaucién: Mo ce debe sobrellenenar el molde con metal porgue ce pueden tener

dificultades para abrirlo.
6.4 PHREFPARRACION DE LAS MUESTRAS @UE PROVIENEN DE FRODUCTOS O PFIEZAS ELABORADAS

6.4.1 5i la muestra puede ser destruida, =se funde una porcidn representativa del
metal a una temperatura superior a la cual pueda existir alguna fase sdéiida. Esto
puede realizarse en un crisol de grafito de alta pureza o en cualquier otro cricsol
inerte, utilizando un hornoc para calentar.

5e aqita el metal fundido con un electrodo de gratito gue puede ser como el

descrito en S.1.

6.4.1.1 51 se obeerva mucha cantidad de escoria en la superficie del metsl, =g
retira con el electrodo de grafito.

6.4.1.2 Se vierte la muestra liguida en uno de los dos tipos de moldes semalados
en el punto 4.2 y se espera a gue se soplidifique,

6.4.2 §i.-el material a fundir esta formadoc de virutas, hoja muy fina, pelotitas o
cualguier otra forma finamente dividida, <& desgrasa con un solvente (alcohol) v
se prensa para formar una brigueta compacta v masiva vy se funde como ce hizo en el
purto 6.4.1.

!a npreparaciéon de ls brigueta no es critica, no obtante debe zer de un tamaso
adecuado al cricsl donde cse va & fundir vy siempre ser macsiva.

NOTR 2: Este tipo de preparacidén de muestra no ec satisfactoria para
determinacién de sodio, calcio, litio y magnesioc si el metal ec sobrecalentado por
un largo tiempo.

6.4.3 51 la muestra no puede ser refundida como ce describe en el punto 6.4.1 vy
se gesean determinar elementos voldtiles como Na, Ca, Li, Mg, la muestra puede
chispearse directamente teniendo en cuenta lac siguientes condiciones:

6.4.3.1 La muestra debe cer 1o suficientemente compacta para gue el
celentamiento sea uniforme.

6.4.3.7% El espectrometro debe ser calibrado con patrones de historia metalurgica
y respuesta espectroquimica similar a la muestra.

6.4.3.3 la muestra debe tener una superficie de excitacion plana ge por 1o mencs
3% 3 cm. 51 las muestras son ldminas se deben maguimar 0.8 mm de su superficle ©
51 esto no es pocsible 1/4 de su especor.

6.4.3.4 Faraz otros productos, =& wmaguina 1,3 mm debaioc de =su supersicie
originai. 51 el material ecstd compuesto por l&minas planas muy  finas, Estas
pueden unirse entre i usando un pegamento epdérico que sea electricamente
conductor v recsistente al calentamiento. De esta manera se dispone de ufa SECCion
del material maciva v gue puede calentarse unitormemente.



Con ecte procedimiento ce pueden obtener resultados cuantitativos, pero con  un
arado de exactitud.

7 FROCEDIMIENTD

7.1 PREFPARACION D& LA CURVA DE CALIBRACION TIFICA

Fara obtenmer la turve de calibraci6n se siquen los siguientes pasos:

7.1.1 Se establecen los rangos de concentracion del elemento gue cse desea
analizar,
7.1.2 Se determinan los elementos mavoritariocs o matriz gue acompaman & dichoe
elemento.
7.1.3 Se escogen patrones gue cubran los rangos de concentracién establecidos

gue tengan la misma matriz {ver tabla 2).

7.1.4 Se excitan los patrones de estandarizacidn, los patrones primarios y la
intensidad obtenida para los patrones primarios se grafica en  funcidn de la
concentracion del elemento presente. La intensidad de los patrones de

ectandarizacion se registra para futuras ectandarizaciones del eguipo.

HOTA 3: Los valores de las intencidades de corriente Ve las coencentraciones
dete

rminan el gradoc de la ecuacibn de la curva.

1.5 Al analizarse una muestra cualquiera en el ecspectrometro; estos valores de
s concstantes permitirdn la conversidn de las intensidades obtenidas en los
cpectivos porcentaies.

7.2 LECTURA ESPECTROMETRICA
Una vez gue la muestra se ha preparado, ce procede oe la siguiente forma:

7.2.1 ©&Be inserta el electrodo de gratito o tungstenc segun sea la atmostera, en
la caja donde se produce el chispazo eléctrico y con un espaciador se ajusta la

-

altura del electrodo a 3,0 mm.

7.2.2 5e coloca la muestra con el lado wmaguinado hacis abajo sobre el
portamuestra, de tal forma gque el chispazo eléctrico se produzca entre el circule
central de la muecstra v la periferia de la micsma. 5Se debe evitar chispear el area
a o mm del borde vy el area a 12 mm d= su centro.

NOTA  4: Si una muestra ha sido chispeada anteriormente, el nuevo chispazo debe
hacerse de tal forms gue no solape el area afectada por el chiespazo anterior.

7.2.2.1 5e debe seguir el ciguiente procedimiento dependiendo oel molde, va que
el luoar donde debe excitarcse {chicpear) la muecstra depende del tipo de molde gue
cg utiliza para su obtencién (ver +fig 1).

wn



Muecstracz obtenidas con un molde del tipo A

S5¢ asume gque la muestra es un relo)j con tas tr horas en la oreja gque scbresale del
gisco (ver fig 4). La zona de chispeo debe situsrse entre la 1 1/2 a las 4 1/Z
horas o de las 7 1/2 a las 19 1/2 horas.
Muestras obtenidas con un molge tipo B
En ecte tipo de wmolde se puede chicspear alredetor de toda su area anular.
7.2.3 5e inicia el analisis
7.2.4 5e toma la lectura espectrométricz de la muestra ensaveda
B EXPRESION DE LOS RESULTADOS
8.1 loe resultados se expresan como porcentajes de cads elemento. Dichos

porcentajes pueden obtenerse directamente a partir de las curvas de calibracion
internas previamente programadas para cada elemento, en las cuales se relaciona ia
intensidad de corriente con la concentracién.

? INFOHRHME

El informe debe contener como minimo lo siguiente:

9.1 Ensayo realizado segin lo establecido en la Norma Yenezolana COVENIN 793.
9.2 Fecha de realizacidn del ensayo.

9.3 MNombre de la percsona gque realizd el ensavo.

5.4 Identificacidén de la muestra de ensavo.

9.5 FPorcentaje de aluminio y porcentaije de los diferentes elementos de impurezas
y/p aleantes presentes en la muestra.

9.6 Designacitn de la aleacion de acuerdo a io establecido en la Morma Venezolana
COVENIN 1002-78B.
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TAELA 1.- Rango de Loncentracion de Impurezas y/o Elementos Aleantes

ELEMENTO KANGO DE CONCENTRACION (3} FAETRON (%} DESYIACION
ESTANDAR
0,01 £ 0,001
51 0,01 - 13 0,10 + 4,005
1 + 4,02
10 + 04,15
5 + 0,25
______________ | ]
G,01 + 0,001
Fe 0,01 - 3 0,1 + 0,005
i £ 0,015
2 + 0,03
0,01 £ 0,0005
Cu 0,06005 - 20 0,1 + 0,005
1 + 0,02
10 t 0,20
______________ e e e s
G, 01 £ 09,0003
Mn 00,0005 - 3 0,1 + 0,005
1 £ 0,015
] + 0,08
______________ U SRRy S
0,01 £ 00,0003
Mg 0,0005 - 10 0,1 + 0,005
5 + 0,1
10 + 0,2
0,01 + 04,0003
Cr 0,0005 - 3 0,1 + 0,065
1 £ 0,02
0,01 + 0,0003
Hi 0,001 -5 0,1 + 0,005
i + 0,02
] + 0,1
4,01 x 0,002
in 0,001 - 10 (UM + 0,005
1 + 0,0z
10 + 0,2
0,01 + 0,001
Ti 0,0005 - 0,35 0,1 + 0,003
1 + 0,02
______________ U | SO M o R,

ol



(TAEBLA 1 CONTIKUACION
ELEMENTO RAMGO DE CONCENTRACION (%) PATRON (%) DESYIACION
ESTANDAR
0,01 £ 0,0005
Ga 0,600 - 0,1 Uyl + 0,003
__________________________________________________________________________________ .
Be 0,0005 - 0,5 0,001 £ 00,0005
B 0,000 - 9,9 0,1 + 0,0005
0,1 t 0,005
4,01 £ 0,001
Bi 0,001 =~ 0,1 + 0,003
t t 0,0F
Ca 4,001 - 0,1 0,01 x 0,0003 T
+ 0,003
_______________ r_.__..__.___________.___..__________.._r__...__.-__..—__.-__._____——_——-_-—-_—-—...__—
Li 0,0001 - 0,1 0,01 + 0,0003
0,1 + 0,005
___________________________________________________________ Ao ]
09,0001 - 0,1 0,001 + 0,0005
Na 0,01 + 0,001
0,1 + 0,005
________________ k—_—-_——_—-___—"__——_——-—_——__k___—'_——__—-_—_—-_——__————__—-_——_—
0,01 £ 0,001
Fb 6,001 -1 0,1 + 0,005
i 1 + 0,015
0,01 + 0,001
Sn 5,001 -1 0,1 + 6,005
1 t 0,02
v 0,001 - 0,1 0,01 + 00,0005
0,1 + 0,003
________________ I ESE R HS
ir 5,001 - 041 0,014 £ 0,008
041 + 0,005
r ——————————————— - — e e e e e — - —— r- ———————————————————————————————————
5r 0,001 - 0,2 G,01 + 0,001
0,1 + 0,005
5b 0,001 - 0,1 0,1 £ 0,001
____________________________________________________________ 0 O




TABLA 2.- Diferentes Longitudes de onda Que caracterizan a cads elemento
ELEMENTO LONGITUD DE ONDA 5

Al (Estandar interno) 2568 x

B 28496,8 % 2

Ee 3130,4

Bi 3067,7

Ca 3968,5

Cd 2288

Cr 4254,4

€Cu (Rango baja concentracidn) 3274

Cu (Rango alta concentracidn) 5105,5

Fe 2395,6 % 2

Ga 2943,6

Mn 2593,7

Li 6707 ,8

Mg (Rango baja concentracion) 2795,5

Mg (Rango alta concentracion} 5183,6

Na 5890

Ni 3414,7

Fb 4057,8

Sb 2311,5

Si (Rango baja concentfacidn) 2881,6

Si (Rango alta concentracidn) 3905,5

S 3175,1

Sr 4607 1

Ti 3372,8

10




(TABAL 2 COWTIMUACION)

ELEMENTO

o
LONGITUD DE OHDA A

in

Ln

ir

(Rango baja concentracién)

{Rango alta concentraciéng

481¢,5

3392




TIPO B

FI1G. |

MOLDES PARA LA FABRICACION DE MUESTRAS
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—» 6,15 |¢— 6,I5mm

FIGURA2 . ELECTRODO DE GRAFITO

DIMENSIONES
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A.! CARACTERISTICAS OFTICAS

S5e pueden utilizar tres tipos de espectrometros:

Tips & Tipg K Tipe €
Largo focal, m. 1,5 1,5 2,0
Grating rayacs/mm 1000 1000 1049
Dispersidn reciproca lineal, E /mm 6,95 b,93 Iy 2
Arncho de la rendija primaria,/um 50 50 50
Ancho de las rendijas Eecundarias,/“m 130 150 1360
lente de condensacion, MW, aprox. 20 13 23
Rango de longitud de onda, g 2000a8000 2100a6800 196628730
Méximo nOmero de fototubos 35 44 48

A.2 CARACTERISTICAS ELECTRICAS DEL 51STEMA DE EXCITACION
Excitacitn de alto voltaje:
Capacitancia, /lF 0,007
Inductancia, PF 360
Resistencia en serie entre electrodos,f2- RHesidual
Fico de la salida de potencial, V 20000
Potencial primario, VY 240 a 260
Corriente de radio-frecuencia, A 7,0 + 0,1
Descargas por segundo 240
.3 CARACTERISTICAS DE EXFOSICION
fncho de la rendija 30
" fdncho de la rendija primaria receptora, m 7% & 130

fipagado de la lampara de fatigs antes de exposicidn, & 3
Preflujo de Nitrdgenc o Argdn, = a3

e
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Feriodo ce pre-excitacidn, s. 0

Feriodo de excitacitn con 99,9% Al, <. 20,0

La wvelocidad del +lujo de Nitrépeno o Argon depende del tipo de atmbsfera
controlada de cada eguipo en particular.

En general & velocidad del fluio de gas en la zona de descarga debe estar
entre 0,047 & 0,077 1/5 en condiciones normales de temperatura y presion.

En caso de utilizar atmdsfera de Nitrdgenoc una velocidad de flujo eajustada
debe productir una marca de guemado color negro de 17 a |3 mm de didmetro v
debajo de €sta un orificio con didmetro de 6 u 8 mm y la atmdésfera de Argon
debe producir una marca de gquemado color blanco.

CARACTERISTICAS DEL SISTEMA DE MEDIDA

El <cistema de medida debe consistir de fototubos gque tengan un ajuste
individual de voltaje.

Capacitores en los cuales la salida de los fototubos pueda almacenarse v
amplificarse.

Un sictema de regicstro capaz de indicar el voltaje en los capacitadores.

El ajuste de potencial en cada fototubo debe ser controlado por un reostato
gue se llama atenuador.

Cada elemento puede usar uno 0 mas canales dependiendo de 1la concentracidn
gue ha de ser cubierta.

La longitud de onda para un determinado elementoc o canal debe seleccionarce
segun su aplicacidén o rango.

Lz relacien entre la energia radiante de una linea, 2 la enegia de 1a linea
del patrén interno, debe reqistrarse en un papel milimetrado Vs consentracién
de la muestra, alternativamente también pueden usarse impresores automaticos
0 computadoracs,

i7
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