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Destinatari

I Laboratori chimici delle Camere di Commercio e loro Aziende speciali che intendano implementare le attività relative alle prove per la determinazione del titolo dell’oro e dell’argento nelle leghe contenenti metalli preziosi.

Tali attività di prova sono finalizzate all’espletamento dei compiti di vigilanza e controllo previsti dal Decreto Legislativo n°251 del 1999 e relativo Regolamento di applicazione.

Finalità

Fornire ai Laboratori sopracitati la consulenza relativa alla progettazione (lay-out) degli impianti, alle specifiche delle apparecchiature, alle attrezzature e reagenti, così come previsto dalle relative norme tecniche.

NORME TECNICHE

Le norme tecniche di riferimento per la determinazione del titolo dell’oro e dell’argento (ISO EN UNI), così come previsto dal Regolamento di applicazione del Decreto Legislativo n° 251 del 1999, sono le seguenti:

ISO UNI EN 11426/2000

(Determinazione dell’oro nelle leghe d’oro per gioielleria)

Metodo della coppellazione (saggio del fuoco)

UNI EN 31427/97

(Determinazione dell’argento nelle leghe d’argento per gioelleria)

Metodo volumetrico (potenziometrico) con l’utilizzo di bromuro di potassio

UNI EN 3753/56

(Determinazione dell’argento nelle leghe d’argento

Metodo per precipitazione di Gay Lussac

IMPIANTI

· Impianto di aspirazione fumi del forno di coppellazione

· Impianto di spartimento acidi a matracci o impianto multiplo con vaschette al quarzo, con aspirazione fumi

· Apparecchiatura di abbattimento vapori acidi e piombo ad anelli rasching con soluzione basica in controcorrente

· Cappa di aspirazione 

APPARECCHIATURE

· Bilancia analitica con precisione di 0,01 milligrammi
· Forno per coppellazione in atmosfera ossidante ( T° di esercizio: 1150°)

· Buretta a pistone motorizzato, collegata ad un potenziometro o ad un titolatore automatico in grado di fornire incrementi di 0,05 ml al punto di equivalenza

· Apparecchiatura per la titolazione con elettrodo d’argento ricoperto con bromuro d’argento ed elettrodo di Hg/Hg2SO4 o altro elettrodo di riferimento

· Buretta da 50 cc con sensibilità di 0,05 ml.  

· Vetreria da laboratorio

· Agitatore provvisto di involucri metallici opachi

ATTREZZATURE

· Coppelle di ossido di magnesio capaci di assorbire fino a 6 g di piombo (diametro 22 mm) e fino a 10 g di piombo (diametro 26 mm)

· Trapano a colonna con variatore del numero di giri

· Piano di laminazione ricottura

· Incudine levigata o tasso in ghisa

· Pinze per coppellazione

· Matracci in vetro o cestelli in quarzo
· Guanti per coppellazione

· Martello e tronchesi

· Spazzole in seta rigida o nylon

· Pinzette per prelievo campioni

· Vaschette porta campioni

REAGENTI – MATERIALI DI RIFERIMENTO

· Oro puro per i campioni di prova a titolo: 999,90/999,99‰ (titoli >990,00‰)

· Argento in purezza minima 999,9 ‰ (privo di metalli del gruppo dell’ Au e Pt)

· Rame in purezza minima 999,9 ‰

· Piombo per analisi in lamina, grani o tavolette privo di metalli preziosi e bismuto

· Acido nitrico 33% (m/m) d=1,2 g/ml privo di alogenuri

· Acido nitrico 49% (m/m) d=1,3 g/ml privo di alogenuri

· Bromuro di potassio(soluzione = 0,1 mol/l)

· Disodio-dimetilgliossima ottoidrato 

· Cloruro di sodio

Lay out, igiene ambientale ed emissioni gassose

La disposizione logica delle apparecchiature ed attrezzature nei locali del Laboratorio deve essere funzionale al flusso, al tipo delle operazioni svolte e alla potenzialità analitica.

Essenzialmente le varie apparecchiature ed attrezzature sono suddivise in due raggruppamenti cui è preferibile far corrispondere tre aree distinte e separate del Laboratorio.

Un’area deve essere identificata per la sala bilance analitiche, le quali, devono necessariamente essere posizionate su opportuni tavoli antivibranti.

Considerata la grande precisione delle pesate richiesta, le bilance, devono essere preservate da influssi esterni quali: temperatura, vibrazioni, correnti d’aria ecc.

Un’area deve essere destinata alle operazioni di fusione, di battitura e di spartimento e attacco acido, poste sotto necessaria aspirazione.

I fumi e le emissioni gassose devono essere convogliate in opportuno impianto di abbattimento e neutralizzazione. La torre dell’impianto è dotata di due zone di nebulizzazione e di due zone di riempimento con anelli di rashing, attraverso le quali viene prodotta una vasta superficie di contatto vapori/soluzione.

L’impianto deve essere inoltre corredato di opportuna vasca per la soluzione di neutralizzazione, di una pompa di riciclo e una di aspirazione.

E’ preferibile inoltre, definire un’area protetta e in buona posizione di luce per le operazioni di titolazione sia manuale che automatica.

Particolare attenzione deve essere posta al ricupero e smaltimento dei rifiuti tossico/nocivi, così come previsto dalla normativa ambientale, prodotti da queste lavorazioni: sia per lo smaltimento/ recupero dei liquidi/soluzioni acide, sia, e soprattutto, per i solidi (coppelle crogiuoli) contenenti piombo ed altri metalli, i quali dovranno essere raccolti in appositi contenitori e in luoghi asciutti in attesa di essere avviati allo smaltimento.

Considerata la tossicità dei reagenti utilizzati (acidi forti, piombo ecc.) si rende opportuno prevedere un monitoraggio ambientale periodico nonché le analisi mediche sui tecnici di Laboratorio previste dalla legislazione vigente sulla sicurezza.
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