NORMA Oficial Mexicana NOM-CCAM-005-ECOL/1993, gestablece los métodos de medicién para
determinar la concentracion de biéxido de azufreletire ambiente y los procedimientos para lebcadidn
de los equipos de medicién.

Al margen un sello con el Escudo Nacional, que:distados Unidos Mexicanos.- Secretaria de Desarrol
Social.

NORMA OFICIAL MEXICANA NOM-CCAM-005-ECOL/1993, QUEESTABLECE LOS METODOS DE
MEDICION PARA DETERMINAR LA CONCENTRACION DE BIOXIOD DE AZUFRE EN EL AIRE
AMBIENTE Y LOS PROCEDIMIENTOS PARA LA CALIBRACION [E LOS EQUIPOS DE MEDICION.

SERGIO REYES LUJAN, Presidente del Instituto Naelafe Ecologia, con fundamento en los articulos 32
fraccion XXV de la Ley Orgénica de la AdministratiBublica Federal; 50. fraccion VIII, 8o. fraccisréy

VII, 90. apartado A) fraccién V, 36, 43, 111 frameilll, 112 fraccién VI, 160y 171 de la Ley Gerletal
Equilibrio Ecologico y la Proteccion al Ambientay. #racciones 1l y VI, 42 y 43 del Reglamento dééy
General del Equilibrio Ecolégico y la ProteccirAahbiente en Materia de Prevencion y Control de la
Contaminacion de la Atmésfera; 38 fraccion I, #8ction X, 41, 43, 46, 47, 52, 62, 63 y 64 de lg Le
Federal Sobre Metrologia y Normalizacion; Prime®egundo del Acuerdo por el que se delega en el
Subsecretario de Vivienda y Bienes Inmuebles yl @rasidente del Instituto Nacional de Ecologia, la
facultad de expedir las normas oficiales mexicamamateria de vivienda y ecologia, respectivamente,

CONSIDERANDO

Que la evaluacion de la calidad del aire en loatas@ientos humanos para efectos de difusién orirdoidn
al pablico o cuando los resultados tengan validiezat requiere que los equipos de las estacigries
sistemas de monitoreo, apliquen métodos homogénemsfiables de medicién para cada contaminante.

Que habiéndose cumplido el procedimiento estatemidla Ley Federal sobre Metrologia y Normalizacio
para la elaboracion de proyectos de normas oficialexicanas, el C. Presidente del Comité Consultivo
Nacional de Normalizacion para la Proteccion Amtzikardend la publicacién del proyecto de normaiafi
mexicana NOM-PA-CCAM-005/93, que establece losonhgs$ de medicion para determinar la concentracion
de biéxido de azufre en el aire ambiente y los galgnientos para la calibracion de los equipos déicitm,
publicado en el Diario Oficial de la Federacior2glde junio de 1993 con el objeto de que los istates
presentaran sus comentarios al citado Comité Civsul

Que la Comisién Nacional de Normalizacién detern@néesion de fecha 1_ de julio de 1993, la sa#litu
de la clave NOM-PA-CCAM-005/93, con que fue puldical proyecto de la presente norma oficial
mexicana, por la clave NOM-CCAM-005-ECOL/1993, gumelo subsecuente la identificara.

Que durante el plazo de noventa dias naturaleadost partir de la fecha de la publicacién dealich
proyecto de norma oficial mexicana, los analisigia se refiere el articulo 45 del citado ordenatoien
juridico, estuvieron a disposicion del publico psuweconsulta.

Que dentro del mismo plazo, los interesados prasemsus comentarios al proyecto de norma, logsual
fueron analizados en el citado Comité Consultiveidlzal de Normalizacion, realizandose las
modificaciones procedentes. La Secretaria de D#lsa8ocial, por conducto del Instituto Nacional de
Ecologia, ordend la publicacion de las respuestas comentarios recibidos en la Gaceta Ecolégica,
Volumen V, nimero especial de octubre de 1993.

Que previa aprobacion del Comité Consultivo NadioleaNormalizacion para la Proteccién Ambiental, en
sesion de fecha 23 de septiembre del afio en cwegenido a bien expedir la siguiente

NORMA OFICIAL MEXICANA NOM-CCAM-005-ECOL/1993, QUEESTABLECE LOS METODOS DE
MEDICION PARA DETERMINAR LA CONCENTRACION DE BIOXIID DE AZUFRE EN EL AIRE
AMBIENTE Y LOS PROCEDIMIENTOS PARA LA CALIBRACION [E LOS EQUIPOS DE MEDICION.



PREFACIO

En la elaboracion de esta norma oficial mexicamtiggaaron:
- SECRETARIA DE DESARROLLO SOCIAL
. Instituto Nacional de Ecologia.
- SECRETARIA DE ENERGIA, MINAS E INDUSTRIA PARAESTRAL
Subsecretaria de Minas e Industria Basica
. Comisién Nacional para el Ahorro de Energia
- DEPARTAMENTO DEL DISTRITO FEDERAL.
. Direccién General de Proyectos Ambientales.
- GOBIERNO DEL ESTADO DE MEXICO.
. Secretaria de Ecologia.
- PETROLEOS MEXICANOS.
Auditoria de Seguridad Industrial, Proteccioén Aenkal y Ahorro de Energia.
Gerencia de Proteccion Ambiental y Ahorro de Bfeer
Pemex-Gas y Petroquimica Basica.
Gerencia de Seguridad Industrial y Proteccion iemtal.
. Gerencia de Proteccion Ambiental.
- INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL.
CONFEDERACION PATRONAL DE LA REPUBLICA MEXICANA (OPARMEX).
- CAMARA NACIONAL DE LA INDUSTRIA DE LA TRANSFORMACION (CANACINTRA).
- ENVASES ZACATECAS, S.A. DE C.V.
- TAPAS Y TAPONES DE ZACATECAS, S.A. DE C.V.
- PINTURAS DE LARAPLAS, S.A.
- PROCTER & GAMBLE DE MEXICO, S.A. DE C.V.
- SERVICIOS PROFESIONALES EN CONTROL DE CONTAMINANS, S.A.

1. OBJETO

Esta norma oficial mexicana establece los métodaaeticion para determinar la concentracién deidhdx
de azufre (SO2) en el aire ambiente y los proceditos para la calibracion de los equipos de matlicié

2. CAMPO DE APLICACION

Esta norma oficial mexicana es de observancia a@foliga en la operacion de los equipos, estaciones o
sistemas de monitoreo de la calidad del aire awsfie difusion o informacién al publico o cuanu® |
resultados tengan validez oficial.

3. REFERENCIAS

NMX-AA-23  Terminologia

4. DEFINICIONES

4.1 Aire ambiente

Atmésfera en espacio abierto.

4.2 Aire cero

El aire sometido a un proceso de depuracién pooanoétartificiales.

4.3 Condiciones de referencia



La temperatura y presion barométrica a que se datreegir los resultados de los muestreos y asalisiun
contaminante en el aire. Estas condiciones sorpagatura 298 K (25°C) y presién barométrica 101 kPa
(760 mm de Hg).

4.4 Equipo de calibracién

El dispositivo o conjunto de dispositivos que peemiestablecer el patron de referencia contraekgqu
compara la operacion del equipo de medicion.

4.5 Equipo de medicién
El conjunto de dispositivos instrumentales necesgrara medir la concentracion de un contaminante.
4.6 Estacién de monitoreo

El conjunto de elementos técnicos disefiados padir faeconcentracion de contaminantes en el aire en
forma simultanea, con el fin de evaluar la calidebaire en una area determinada.

4.7 Método de referencia

El procedimiento de analisis y medicién descritaiea norma oficial mexicana, que debe aplicarsa par
determinar la concentracion de un contaminantd aimeeambiente y que sirve también, en su caga, pa
contrastar el método equivalente, cuando ésteygedsablecido por la Secretaria.

4.8 Método equivalente

El procedimiento de analisis y medicion para deteama concentracion de un contaminante en el aire
ambiente, sefialado como tal en una norma oficialcaea por producir resultados similares a losspie
obtienen con el método de referencia, susceptibkgpticarse en sustitucion de éste.

4.9 Sistema de monitoreo

El conjunto de estaciones de monitoreo.

5. SIMBOLOS
5.1 Notacion
Simbolo Concepto
A Absorbancia.
Al Volumen de tiosulfato para el blanco en ml.
Ao Absorbancia corregida del reactivo blanco.
B Volumen de tiosulfato para la muestra en ml.
Bx Factor de calibracién igual a Bs, Bg o Bt defiendo del procedimiento de
calibracion empleado, es el reciproco de la petelide la ecuacién de
calibracion.
b Interseccion de y, unidad de absorbancia.
Ca Concentracién de SO2 a condiciones patron émBig
Cq Mg SO2 analizados en cada patrén de control.
CTCM/SO2 Concentracién de SO2 en la solucién HfaasTCM en
Mg SO2/ml.
D Factor de dilucién (D= 1 para la solucién ddisxlTCM; D= 0.1 para la solucién
diluida de sulfito-TCM).
HR Fraccion de la humedad relativa del aire qt& siendo medido.
K 21.3 para espectrofotometro con una banda espewtnor a 15 nm y una

longitud de trayecto de 1 cm.
M Volumen de tiosulfato empleado en ml.



m Pendiente en unidades de absorbancia/Mg SO2.

Ns Normalidad de la solucidn de tiosulfato de sodi

Nt Normalidad de la solucién de tiosulfato patalaér a partir de la ecuacion 2.

n NuUmero de puntos de calibracion.

P Peso en gramos del indicador de PRA, usadomoe&tdimiento para la solucion

concentrada de 50 ml (0.100 g de PRA fue usadoaparar 50 ml de la
solucién en el proceso de purificacion).

Pb Presion barométrica en el sitio de monitoremd&®Rn mm Hg.

PH20O Presion de vapor del agua a la temperatliardeen el flujo o volumen patrén

en kPa o mm Hg (para patrones de volumenes humgdiosjemplo medidores de
flujo de burbujas o probadores hiumedos; y parapasr secos, por ejemplo probadores secos,
PH20 = 0).

Pl Peso de yoduro de potasio en g.

Pr Velocidad de permeaciéon en Mg/min.

Pptn  Presion patrén 101 kPa 6 760 mm Hg.

r Coeficiente de correlacion.

Qact  Velocidad de flujo en el sitio de monitoreol/enin.

Qd Velocidad de flujo del aire de dilucién en lptim.

Qf Velocidad de flujo al término del muestreo ptmimin.

Qi Velocidad de flujo patrén al inicio del muestren Iptn/min.

Qp Velocidad de flujo del gas de acarreo a traeésistema de permeacion, en

Iptn/min.

Qptn  Velocidad de flujo en condiciones de refei@egpresado en litros patrén por

minuto (Iptn/min) a 298 k y 101 kPa (25°C y 760 rrgy).

T Transmitancia (0<T<1).

Tact  Temperatura del aire en el flujo o volumemngraen K (medidores de burbujas).

t Tiempo transcurrido en min.

Va Volumen de la solucién absorbente analizadalen

Vb Volumen total de la solucién en el absorbedomé

Vptn  Volumen patrén en m3ptn.

V Volumen muestreado en |.

VTCM/SO2 Volumen de la solucién utilizada de $0HTCM en ml.

X Microgramos de SO2.

y Absorbancia corregida.
5.2 Unidades

Simbolo Unidad
atm Atmoésfera

°C Grados Celsius
g Gramo

K Grados Kelvin

I Litro

m Metro

m3 Metro cubico

mg Miligramo

min Minuto

mm de Hg Milimetros de mercurio
nm Nanémetros

Pa Pascales

ppm Partes por millén
Mg Microgramo

Mm Micrémetro

6. METODO DE REFERENCIA



6.1 El método de referencia para determinar la@ainacion de bioxido de azufre en el aire ambjerge|
de la pararrosanilina.

6.2 Principio y descripcién del método de referanci

6.2.1 El método de referencia permite determinaotecentracion de biéxido de azufre en el aire ambi
por medio de la técnica analitica por via himedia gararrosanilina.

6.2.2 En este método se hace pasar la muestrnzéa tta una solucion de tetracloromercurato de jpotas
(TCM) con una concentracion 0.04 molar (M). El itixde azufre reacciona con la solucién de TCM
formandose un complejo estable de monoclorosulémnatcurato. Una vez formado, este complejo rekiste
oxidacién del aire y es estable en presencia désfiexidantes como el ozono (O3) y los 6xidosittégeno
(NOXx). Posteriormente, el complejo reacciona cgpali@rrosanilina y el formaldehido, formando acido
metilsulfénico de pararrosanilina, el cual tien@ aoloracién intensa. La densidad Optica de estguesto
se determina espectrofotométricamente a 548 nandsn@im) y es directamente referida a la cantidad d
bioxido de azufre (SO2) colectado. El volumen td&la muestra de aire corregido a condiciones de
referencia se determina a partir de la velocidafliujie y el tiempo de muestreo. La concentraciors@ en
el aire ambiente se expresa en microgramos poproéhico patrén Mg/m3ptn).

7. PROCEDIMIENTO DE MEDICION

7.1 Para determinar la concentracién de biéxidazidre en la muestra conforme al método de refaaese
seguiran los siguientes lineamientos:

7.1.1 Intervalo de deteccion

7.1.1.1 El limite minimo de deteccion de SO2 emilitros (ml) de TCM es de 0.75 microgramos Mglie
equivale a una concentracion de 25 Mg de SO2/n@d [Bartes por milldn (ppm)] en una muestra dedsre
30 litros patrén (muestra para periodos cortog)ayaoncentracion de 13 Mg SO2/m3 (0.005 ppm) en una
muestra de aire de 288 litros patron (muestreo periados largos). Pueden determinarse conceniesio
menores de 25 Mg SO2/m3 muestreando mayores voksrdmaire; sin embargo, la eficiencia desciende
rapidamente a bajas concentraciones. La Ley dedgeaplica hasta 34 Mg SO2 en 25 ml de la soluai@h
Este limite maximo del intervalo corresponde acoraentracion de 1,130 Mg SO2/m3 (0.43 ppm) en una
muestra de 30 litros patron y una concentraciébafleMg SO2/m3 (0.23 ppm) en una muestra de aig88e
litros patrén.

7.1.1.2 Concentraciones mayores pueden medirsetant® un volumen menor de aire, aumentando el
volumen de la solucién absorbente o diluyendo wreaigin adecuada de la muestra con una solucién
absorbente antes del analisis.

7.1.2 Estabilidad

7.1.2.1 Muestreando a una temperatura controlad® del0°C, mas de 98.9% del complejo SO2-TCM es
retenido al término del muestreo. La muestra debsarvarse a una temperatura de 5°C después del
muestreo. En estas condiciones puede ser estatega 30 dias. La presencia de &cido etilen diaut@tra
acético (EDTA) mejora la estabilidad del SO2 esdiicién de TCM y la velocidad de descomposicién es
independiente de la concentracion de SO2.

7.2 Equipo de medicion

7.2.1 Para la aplicacién del método de refererei@guiere el siguiente equipo de medicion:

7.2.1.1 Muestreador

El muestreador debe ser de teflén o vidrio. El fierde residencia para transportar la muestra de air
ambiente hacia el equipo de muestreo debe ser me2bsegundos.



El extremo del muestreador debe estar orientadsediado para evitar la entrada de la lluvia o palds
grandes. Una instalacion adecuada puede ser ciglzstron un tubo de teflén conectado a un embudo
invertido.

7.2.1.2 Burbujeador para muestreos breves

Para periodos de 30 minutos y una hora (o paradmyiconsiderablemente menores de 24 horas) iza util
un burbujeador pequefio de vidrio con una capaads®&D ml y un espacio libre entre el fondo delpiecite
y el extremo del burbujeador de 4 £ 1 mm (anexo 1).

7.2.1.3 Burbujeador para muestreos de 24 horas

Se utiliza un tubo de polipropileno de 32 mm derditto y 164 mm de largo. La tapa del absorbedos deb
de polipropileno de dos entradas (no se debentagas de hule para evitar que los reactivos puedan
reaccionar con ella provocando lecturas erréne&0#. Un burbujeador de 6 mm de diametro y demM&8
de largo se inserta en una de las dos entradastaed. La punta del burbujeador disminuye de di@me
progresivamente hasta terminar en un orificio denditro pequefio (0.4 + 0.1 mm). El espacio libreecesit
fondo del recipiente y el extremo del burbujeadslselser marcado permanentemente a un volumenmé 50
(anexo 2).

7.2.1.4 Trampa de humedad

Se utiliza una trampa de humedad de vidrio cormadstrada en el anexo 1 o un tubo de polipropilema
se muestra en el anexo 2. Esta trampa se colowaetitibo de absorcion y el dispositivo de cdrideoflujo
para evitar la entrada del liquido hacia ese digosEl tubo se empaca con silica gel o con fitbeavidrio
para muestreos por periodos cortos de 1 hora os{anexo 1) o para muestreos por periodos larg@d de
horas (anexo 2), cuando no se observen cambiascdsade flujo.

7.2.1.5 Sellos de las trampas

Las tapas del absorbedor y de la trampa de hundstszh sellarse para evitar fugas. Pueden utilizanse
sellos materiales que se encogen mediante calexd&?t), en caso de riesgo de que las tapas serafloj
durante el muestreo, transporte o almacenamiento.

7.2.1.6 Controladores de flujo

Para muestreos por periodos cortos es suficientetéametro calibrado y una valvula de aguja que sea
capaces de mantener y medir el flujo de aire artdigentro de un + 2%. Para muestreos por periaadged
es necesario utilizar un orificio critico.

Para periodos de muestreo de 30 min puede utéizara aguja hipodérmica graduada del nimero 22y co
una longitud de 25 mm de largo como orificio cdtara permitir una velocidad de flujo de
aproximadamente 1 litro por minuto ( I/min). Cuarsgomuestrea por una hora, una aguja graduada del
namero 23 y con una longitud de 16 mm de largo pigédnuna velocidad de flujo aproximado de 0.5 Hmi
El control de flujo para un periodo de muestre@4lboras puede lograrse con una aguja hipodérmaica d
namero 27 y una longitud de 9.5 mm, la velocidadlge debe encontrarse entre 0.18 y 0.22 I/min.

7.2.1.7 Filtro de membrana para particulas

Se utiliza para proteger el controlador de flujoasite un periodo prolongado de muestreo y debe tere
porosidad de 0.8 a 2 micrémetros Mm).

7.2.1.8 Bomba de vacio



Se requiere una bomba de vacio con indicador cdgazantener por lo menos una presioén diferenci@bde
kPa (0.7 atm), a la velocidad del flujo requeri@ogpel muestreo.

7.2.1.9 Dispositivo para el control de temperatura

El dispositivo para el control de temperatura delaatener la solucién absorbente durante el muestiéot+
10°C. Tan pronto como sea posible después del rengshasta el momento del andlisis la temperaterda
muestra debe mantenerse a 5 + 5°C. En caso deagseurra un periodo prolongado antes de que latraue
colectada pueda depositarse a la temperatura @geaframiento, debe utilizarse una temperatura de
recoleccién cercana al limite inferior de 15 + 1,Q9@ra minimizar las pérdidas durante ese periodo.
Enfriadores termoeléctricos especificamente disefipdra mantener esta temperatura estan disponibles
comercialmente y normalmente operan entre 5 y Tba@\bién pueden usarse refrigeradores pequefios
modificados, aislando las lineas de entrada dedeatiyra méas bajas para evitar condensaciones csando
muestree a bajas temperaturas (< 7°C), para euitala solucién absorbente se congele.

7.2.1.10 Depbsito del tren de muestreo

La solucién absorbente no debe entrar en contactéeduz durante y después del muestreo. La meyleri
los trenes de muestreo comerciales disponen deajaa prueba de luz.

7.2.1.11 Reloj
Se debe medir el tiempo al inicio y fin del muestpara periodos de 24 horas.
7.2.1.12 Envase de transporte de la muestra

Se debe utilizar un recipiente que pueda transplartauestra del sitio de muestreo al laboratoé@ualisis,
a una temperatura de 5 £+ 5°C. Las hieleras puestditikes para este propésito.

7.2.1.13 Dispositivo de control de flujo

El dispositivo calibrado y usado para medir la e&lad de flujo de la muestra en el sitio de moeibor
7.3 Reactivos

7.3.1 Agua destilada. La pureza del agua puedéozese segln el siguiente procedimiento:

7.3.1.1 Mezclar 0.20 ml de una solucién de permaaigede potasio (0.316 g/l), 500 ml de agua delstilal
ml de &cido sulftrico concentrado en una botellsideo resistente quimicamente, tapar la botekkejar.

7.3.1.2 Si el color rosa del permanganto no desapastompletamente después de una hora a temperatura
ambiente, el agua puede usarse.

7.3.1.3 Si el color del permanganato desapareaguel debe purificarse redestilandola con un tdsta
hidréxido de bario y permanganato de potasio edestilador de vidrio.

7.3.2 Reactivo absorbente. Tetracloromercuratootisp (TCM) 0.04 M: disolver 10.86 g de cloruro
mercurico, 0.066 g de EDTA y 6.0 g de cloruro de&apio en agua destilada, mezclar y aforar a um litr

El potencial de hidrogeno (pH) de este reactivedediar entre 3.0 y 5.0. Si el pH de la soluciéesté en
este intervalo, deséchese como se indica en eb AnT. El reactivo absorbente es estable normaitersta
por un periodo de 6 meses si se guarda en reftigarssSi se nota la formacién de un precipitadohdi
solucion debe desecharse.



7.3.3 Acido sulfamico (0.6%). Disolver 0.06 g dédacsulfamico en 100 ml de agua destilada. Estetikea
se debe preparar diariamente.

7.3.4 Formaldehido (0.2%). Diluir 5 ml de una s@uaae formaldehido (36-38%) en 1,000 ml con agua
destilada. Preparar diariamente.

7.3.5 Solucién concentrada de iodo [0.1 Normal .(Rgsar 12.7 g de iodo resublimado y colocarloren u
vaso de 250 ml; agregar 40 g de yoduro de pota2®ml de agua destilada. Agitar hasta que se ldsue
completamente, pasarlo a un matraz de 1,000 ndrgaf ese volumen con agua destilada.

7.3.6 Solucién de iodo (0.01 N). Preparar una séfude iodo 0.01 N, diluyendo 50 ml de la solucion
anterior (concentrada) en agua destilada, hastalumen de 500 ml.

7.3.7 Solucién indicadora de almidon. Mezclar Odegalmiddn soluble y 0.002 g de yoduro de mercurio
(conservador) con suficiente agua destilada hastaa una pasta. Agregarla lentamente a 200 myjda a
destilada hirviendo, continuar hirviendo hasta lgusolucion se aclare. Enfriar y guardar la soln@a un
frasco tapado.

7.3.8 Acido clorhidrico 1 N. Lentamente y mientsasagita, afiadir 86 ml de &cido clorhidrico comaeitt a
500 ml de agua destilada, dejar enfriar y dilusthal 000 ml con agua destilada.

7.3.9 Solucién de yodato de potasio. Pesar cuidadeste, hasta el 0.1 mg mas préximo, 1.5 g (peso
registrado) de yodato de potasio de grado reaatiatitico, el cual previamente se debe secar &C1)86f lo
menos durante 3 horas y enfriar en un secador@isp después diluir con agua destilada en unamatr
aforado de 500 ml.

7.3.10 Solucién concentrada de tiosulfato de s@@ibN). Disolver 25 g de tiosulfato de sodio (Na23.5
H20) en 1,000 ml de agua destilada recientememtgdaey enfriada. Agregar 0.1 g de carbonato déosad
la solucion. Dejarla reposar durante 24 horas atgdgularla.

7.3.10.1 Para la titulacién tomar con la pipetaladosamente 50 ml de la solucién de yodato deipotas
un matraz de yodometria de 500 ml agregar 2 g dergade potasio y 10 ml de &cido clorhidrico 1 ipar
el matraz y dejarlo reccionar durante 5 minutotaesscuridad. Titular con la solucién de tiosulfdeosodio
hasta un color amarillo palido. Agregar 5 ml dedéucién indicadora de almidén y continuar la &tibn
hasta que el color azul desaparezca. Calculartaailmad de la solucién en la forma siguiente:

PI
NS = -------- x 2.80 (1)
M
Donde:
Ns = Normalidad de la solucién de tiosulfato ddis.
Pl = Peso de yoduro de potasio en g.
M = Volumen de tiosulfato empleado en ml.
103[conversion de g a mg x 0.1(fracc. yodato)]
2.80 =

35.67(peso equivalente del yodato de potasio)

7.3.11 Solucion de tiosulfato de sodio (0.01 N)trdbajo. Tomar con la pipeta cuidadosamente 108eml
solucion concentrada de tiosulfato de sodio en atran aforado de 1,000 ml, diluir a ese volumenague
destilada recientemente hervida y enfriada.

Calcular la normalidad de la solucién (Nt) comaisig
Nt = Ns x 0.100 ..(2)

7.3.12 Solucién patrén de sulfito para la preparadie la solucion TCM - sulfito. Disolver 0.30 g de
metabisulfito de sodio (Na2S205) 6 0.40 g de sutfit sodio (Na2S03) en 500 ml de agua destiladérrec



hervida y enfriada. La solucion de sulfito es inbk, por eso es importante emplear agua de lat@as
pureza para minimizar esta inestabilidad.

7.3.12.1 Esta solucién contiene el equivalenteafe4)0 Mg/ml de SO2. La concentracion actual de la
solucion se determina agregando un exceso de ititdagndo de nuevo con solucién patron de tiosaltke
sodio. Para esta titulacion, tomar 2 muestras dal%e la solucién de iodo (0.01 N) con una pipeta
volumétrica y colocarlos en dos matraces de yoddange 500 ml cada uno (A y B).

7.3.12.2 Agregar con una pipeta volumétrica 25 enhdua destilada al matraz A (blanco) y al matr2sB
ml de la solucién de sulfito. Tapar los matracejarlos reposar durante 5 minutos en la oscuriélegparar
la solucién de trabajo de sulfito - TCM inmediatant@éeantes de agregar la solucion de iodo a losacesr
Titular con una bureta el contenido de los matrécgd con solucion de tiosulfato de sodio (0.01Hdsta
obtener una coloracion amarillo palido. Agregarlslmsolucion indicadora de almidén y continuar la
titulaciéon hasta que desaparezca el color azul.

7.3.13 Solucién de trabajo de sulfito - TCM. Utliaina pipeta volumétrica, medir exactamente Seriad
solucién patrén de sulfito, depositarlos en un améforado de 250 ml y diluir hasta la marca cosolacion
de TCM 0.04 M. La concentracion de biéxido de az@fn esta solucién se calcula en la forma siguiente

( A - B) (Nt ) (32,000)
CTCM/SO2(g SO2/ml) = --------=-mmnmmmmmem- x 20 ..(3)
25
Donde:
Al = Volumen de tiosulfato para el blanco en ml.
B = Volumen de tiosulfato para la muestra en ml.
Nt = Normalidad de la solucion de tiosulfato ptittdlar a partir de la ecuacion 2.

32000 = Miliequivalente en peso de SO2 en Mg.
25 Volumen de la solucién patrén de sulfito dn m
0.02 Factor de dilucion.

Esta solucion debe mantenerse estable por 30 miafrigeracion a 5°C, de lo contrario debe pragara
diariamente.

7.3.14 Especificaciones para el indicador de pasanilina

7.3.14.1 La pararrosanilina debe tener una absoidamxima a una longitud de onda de 540 nm, cuasdo
probada en una solucién amortiguadora de acidicaeétcetato de sodio 0.1 M.

7.3.14.2 La absorbancia del reactivo blanco semsilth temperatura (0.015 unidades de absorbafcia®C
debe exceder de 0.170 unidades de absorbanci€a2P una longitud de trayecto dptico de 1 cmndoa
el blanco es preparado de acuerdo al procedimesgecificado.

7.3.14.3 La curva de calibracion debe tener undipete igual a 0.030 + 0.002 unidades de absoragari
Mg de SO2 con una longitud de trayecto 6ptico dmlcuando el indicador es puro y la solucién dftsu
es titulada adecuadamente.

7.3.15 Solucién concentrada de pararrosanilindipada (0.2% Nominal). Utilizar una solucion de
pararrosanilina altamente purificada (99-100% deza) que cumpla con las especificaciones mencésnad
en el punto anterior, a una concentracion de 0.Z)%sto no es posible, el indicador puede sefipadio.

La solucion debe prepararse y después probarse seégfbcedimiento que se describe en el puntd §.3.

7.3.16 Procedimiento de purificaciéon de pararrdsen{PRA):
7.3.16.1 Colocar 100 ml de una solucion de HCI 1M0§ ml de 1-butanol en un embudo de separacién de

250 ml y permitir que se equilibren. Considerar glgeinos lotes de butanol contienen oxidantes que
producen una demanda de SO2.



Antes de usar el 1-butanol, revisarlo colocandmP@e 1-butanol y 5 ml de yoduro de potasio al 28%in
embudo de separacion de 50 ml y agitarlo perfeatgan&i aparece un color amarillo en la fase delhall,
destilar nuevamente el 1-butanol a partir del éxidglata y colectar la fraccion media, o bierizaid un
nuevo lote de 1-butanol.

7.3.16.2 Pesar 100 mg del indicador de pararraesaréicido clorhidrico en un vaso pequefio de prieadps,
afiadir 50 ml de la fase &cida equilibrada conteardal fondo del embudo de separacion (parte 713.46
dejarlo reposar por algunos minutos. Desecharska daida restante del embudo de separacion.

7.3.16.3 Afiadir a un embudo de separacion de 1250mhl de 1-butanol equilibrado toméandolo de la
porcion superior del embudo de separacién (paBdd.1). Transferir la solucién acida (parte 7.216ue
contiene el indicador al embudo y agitarlo cuidasosnte para su extraccion. La impureza violeta sera
transferida a la fase organica.

7.3.16.4 Transferir la fase acuosa a otro embudsegaracion, afiadir 20 ml de 1-butanol equilibnado
extraer nuevamente.

7.3.16.5 Repetir el procedimiento de extracciénteces porciones méas de 10 ml de 1-butanol equdira

7.3.16.6 Después de la extraccion final filtrafalse acida a través de un tap6n de algodén en trazna
aforado de 50 ml y aforar con una solucion de HCIHste reactivo concentrado sera rojo amarillento.

7.3.16.7 Para constatar la pureza de la PRA reaizazrocedimiento de prueba y el ajuste de la entracion
que se indica en el punto 6.3.17. Preparar univedsianco, seglin se especifica mas adelante;slarbancia
de este reactivo blanco a 540 nm debe ser merd@d a 22°C. Si la absorbancia es mayor de 0.4j60 b
estas condiciones, se deben realizar extracciatieismales.

7.3.17 Procedimiento de prueba de PRA. La concgotrale PRA debe ser determinada sé6lo una vez
después de la purificacién. Se recomienda que gigalgolucion comercial de este indicador tamb&m s
probada. El procedimiento de prueba es el siguiente

7.3.17.1 Preparar una soluciéon amortiguadora cdramnde acido acético-acetato de sodio 1M, cgoHin
de 4.79, disolver en un matraz aforado de 100 n@11§ de acetato de sodio trihidratado con aguidattss,
afiadir 5.70 ml de &cido acético glacial y aforar agua destilada.

7.3.17.2 Agregar con la pipeta, 1 ml de soluciofPB& purificada o comercial en un matraz de 10§ mi
aforar con agua destilada.

7.3.17.3 Transferir una alicuota de 5 ml de lag6hludiluida de PRA del paso anterior a un matfarado
de 50 ml.

Agregar 5 ml de la solucién amortiguadora de 4eicitico-acetato de sodio 1M y diluir la mezcla afaio
con agua destilada. Dejar reposar por 1 hora.

7.3.17.4 Medir la absorbancia de la solucién debgmterior a 540 nm con un espectrofotometro, tolma
como punto de referencia agua destilada. Calclufasreciento de la concentracion nominal de PRAade
siguiente manera:

A xK
% PRA = --—----—- ..(4)
P
Donde:
A = Absorbancia de la solucién final en unidadesldsorbancia.
P = Peso en gramos del indicador de PRA, usadbmnaedimiento para la solucién

concentrada de 50 ml (0.100 g de PRA fue usadogseparar 50 ml de la solucion en el proceso de
purificacion).



K = 21.3 para espectrofotdmetro con una banda #sperenor a 15 nm y una longitud de
trayecto de 1 cm.

7.3.17.5. Reactivo de pararrosanilina. En un matfarado de 250 ml adicionar 20 ml de soluciénfmaila
de pararrosanilina; agregar 0.2 ml adicionalescpda punto porcentual que la solucion purificadatado
abajo de 100%,; agregar 25 ml de acido fosférico Biforar a 250 ml con agua destilada. Este reaetiv
estable por un minimo de 9 meses. La solucién dehmdarse en un frasco color ambar, lejos del gdi@r
luz.

8. PROCEDIMIENTO DE MUESTREO DEL METODO DE REFERENC

8.1 Los muestreos pueden efectuarse por periodims ¢80 minutos-1 hora) y por periodos largos (24
horas). Se pueden seleccionar diferentes combimegidel volumen de reactivo absorbente y tiempos y
velocidades de muestreo para cubrir necesidadesiéisps. Otras condiciones que no sean las egptas
deben ajustarse de manera que se mantenga unadiieantre la absorbancia y la concentracion sebre
intervalo dinamico.

No deben utilizarse volimenes de reactivos abstebenenores de 10 ml. La eficiencia de captacidiees
98% para las condiciones antes descritas; sin gpiar eficiencia disminuye sustancialmente a
concentraciones menores de 25 Mg SO2/m3.

8.2 Muestreo para 30 minutos y 1 hora

8.2.1 Colocar 10 ml de reactivo absorbente TCMreburbujeador pequefio y sellado con una pelicoéa fi
de grasa de silicén alrededor del punto de unitsertar el burbujeador sellado en el tren de meesEgun
se muestra en el anexo 1, verificando que todal@sxiones entre los componentes no tengan fugas.

8.2.2 Pueden utilizarse juntas de teflén para efiigas en las partes del tren de muestreo quareetr
contacto con la muestra del aire que contiene &L SO

8.2.3 Proteger el reactivo absorbente de la luar stitecta cubriendo un burbujeador con papel alior
resguardando el tren de muestreo en una caja bgpdeeluz. Determinar la velocidad de flujo seggin s
indica mas adelante. Colectar la muestra a 1 £l(hiif para muestreos de 30 minutos 6 0.500 +/thinl
para muestreos de 1 hora. Registrar el tiempo @xkctmuestreo en minutos asi como la presion y
temperatura atmosféricas.

8.3 Muestreo para 24 horas

8.3.1 Colocar 50 ml de solucién absorbente TCMreahsorbedor grande, cerrar la tapa y en casoarézes
sellarlo con el material que se ha indicado.

8.3.2 Insertar el absorbedor sellado y colocarleléren de muestreo segun se sefiala en el an&mese
momento verificar que la temperatura del absorbsd@ncuentre entre 15 + 10°C. Debe controlarse la
temperatura durante el muestreo para evitar l@odgsosicion del complejo colectado. Desde el infiEsta
su analisis, la solucion absorbente debe proteglerteluz directa del sol.

8.3.3 Determinar la velocidad de flujo de la muestegun los procedimientos que méas adelante maimd
Recolectar la muestra durante 24 horas, de medizereomedia noche, a una velocidad de flujo ded0£20
0.020 I/min. Es de gran ayuda un cronémetro paraanal inicio y el fin del muestreo, asi como para
medicién del tiempo transcurrido.

8.4 Medicién de flujo
8.4.1 Calibracién: Los dispositivos para la medidid situ, de la velocidad de flujo deben calibeacentra

un volumen o flujo patron, como un medidor de bialzertificado o un probador himedo calibrado. Los
rotametros u orificios criticos utilizados en @rtrde muestreo pueden ser calibrados si se desea,una



medida para el control de calidad, pero no reemagkazalibracion in situ que adelante se indies L
rotametros en linea se calibran in situ, con alwan apropiado de solucion en el absorbedor.

8.4.2 Determinacion in situ de la velocidad dedidfara muestras por periodos cortos la velocigdtub
patrén se determina al inicio y al término de Izoteccion de la muestra con un dispositivo calibrae
medicion conectado a la entrada del absorbedaa.rRaestras de 24 horas la velocidad de flujo ssrmata
con un dispositivo calibrado en el momento en dudsorbedor se coloca en el tren de muestreo y
nuevamente cuando el absorbedor es retirado debéma su envio al laboratorio. La determinaciotade
velocidad de flujo debe efectuarse con todos lospomentes del sistema de muestreo en operacion. A
continuacion se presenta la ecuacién para deterfaivalocidad de flujo patrén, cuando se utiliza u
medidor calibrado de desplazamiento positivo camstrimento para la medicion de la velocidad deflSe
pueden utilizar otros dispositivos calibrados panmedicion de velocidad de flujo, siempre queseiario
aplique ajustes adecuados en funcién de la temypanapresion.

Pb - (1 - HR) PH20 298
Qptn= Qact X ------=-=mnmmmmemn X —- ...(5)

Pptn Tact
Donde:
Qptn = Velocidad de flujo en condiciones de refel@expresado en litros patrén por minuto (Iptnjnain
298 Ky 101 kPa (25°C y 760 mm Hg).
Qact = Velocidad de flujo en el sitio de monitoeol/min.
Pb = Presién barométrica en el sitio de monité&e® 6 en mm Hg.
HR = Fraccion de la humedad relativa del aireegté siendo medido.
PH20 = Presién de vapor del agua a la temperaglrairg en el flujo o volumen patrén en kPa 6 mm Hg
(para patrones de volumenes hiimedos, por ejempl@ores de flujo de burbujas o probadores humedos;
para patrones secos, por ejemplo probadores d&id@€) = 0).
Pptn = Presién barométrica patrén, 101 kPa 6 760Hgm
Tact = Temperatura del aire en el flujo o volumatrgn en K (medidores de burbuja).

Si la velocidad de flujo inicial (Qi) difiere de \@locidad de flujo del orificio critico o de laleeidad de
flujo indicado por el medidor en el tren de mues{i@c) por mas del 5% segln se determine en léesigu
ecuacion, se debe verificar la presencia de fugadver a determinar Qi:
Qi-Qc
% dif = ----—----- x100 ...(6)
Qc

Si después de sellar las fugas detectadas lamlifarentre la velocidad de flujo inicial (Qi) yfiaal (Qf)
calculada con la ecuacién siguiente es mayor delsg%debe desechar la muestra.

Qi - Qf
% dif = ----------- x100 ..(7)

8.5 Manejo y almacenamiento de las muestras. Retitaurbujeador o el absorbedor del tren de meestr
tapar inmediatamente. Verificar que la temperatietaabsorbedor no esté por arriba de los 25°C. aaeic
nivel de la solucién con una sefial provisionalaSnuestra no va a ser analizada dentro de lasrb3 h
siguientes del muestreo, debe refrigerarse a £:+h8%ta el momento del andlisis, el cual no seeet
después de 30 dias. Si la muestra es transporagepodos mayores de 12 horas, debe hacerse en un
sistema de refrigeracién por lapsos menores derih

Medir la temperatura del absorbedor cuando seaeatibnvio. Desechar la muestra si la temperatura e
superior a 10°C. Almacenar la muestra a 5 + 5°@lpage sea analizada.

8.6 Calibracion analitica: Si las celdillas esp#ctiométricas que se usan no son iguales se didibarwin
factor de correccion.

8.7 Procedimiento de calibracion estética (opcipn 1



8.7.1 Preparar una solucién diluida de sulfito-TGMnto 7.3.13) diluyendo 10 ml de la solucién @dbajo
de sulfito-TCM en 100 ml de reactivo absorbentd @81. Tomar cuidadosamente los volimenes de
soluciones de sulfito-TCM indicados en la tablarli una serie de matraces volumétricos de 25 ml.

8.7.2 Afiadir reactivo absorbente de TCM segun diean para completar un volumen de 10 ml en cada
matraz.

Tabla 1

Volumen de sulfito-TCM

Solucién Volumen de la solucién de sulfito-TCM \iolen de TCM Total de SO2
ml Mg (aprox.)*

Sulfito-TCM 4.0 6 28.8

Sulfito-TCM 3.0 7 21.6

Sulfito-TCM 2.0 8 14.4

Sulfito-TCM diluida 10.0 0 7.2

Sulfito-TCM diluida 5.0 5 3.6

Sulfito-TCM diluida 0.0 10 0.0

* Basado en una concentracion de trabajo de sdlfiihl de 7.3 MSO2; los Mg SO2 totales actuales deben
ser calculados usando la ecuacion.

8.7.3 A cada matraz volumétrico afiadir 1 ml ded@siafamico al 0.6% por medio de pipeta 2 ml deiG@oh
de formaldehido al 0.2% y 5 ml de solucién de PRA.

8.7.4 Aforar todos los matraces con agua destilaciantemente hervida y enfriada, mezclando
perfectamente. El color debe desarrollarse dutamfgeriodo de 30 minutos a temperatura ambiente
controlada en el intervalo de 20 a 30°C + 1°C. Reagor precision se recomienda un bafio a temparatur
constante durante el desarrollo del color. Desgeé30 minutos determinar la absorbancia corregida p
cada patrén a 548 nm contra agua destilada coraerafia. Registrar esta absorbancia como (A).

8.7.5 Debe utilizarse agua destilada en la celddlaeferencia en lugar del reactivo blanco, dehida
sensibilidad a la temperatura. Calcular el totainierogramos de SO2 en cada solucién con la sitien
ecuacion:

Ver imagen (dar doble click con el ratén)

Donde:

VTCM/SO2 = Volumen de la solucién utilizada de gaHTCM en ml.

CTCM/SO2 = Concentracién de SO2 en la soluciésulfigo-TCM (punto 7.3.13) en g SO2/ml.
D = Factor de dilucién (D= 1 para la soluci@dlilfito-TCM; D= 0.1 para la solucién diluida de
sulfito-TCM).

8.7.6 La ecuacion para la calibracion se determiitiaando el método de minimos cuadrados. El tdéal
microgramos de SO2 contenido en cada solucioneriable x. La absorbancia corregida asociadala ca
solucion es la variable y. Para que la calibraséa valida, la pendiente debe estar dentro dengo rde
0.030 + 0.002 unidades de absorbancia/ Mg SO2tdadepcion se determina por el método de minimos
cuadrados y debe ser igual o menor de 0.170 ursddelabsorbancia cuando el color se desarrollaG 22
(afiadir 0.015 a esta especificacion de 0.170 pta 8@ arriba de 22°C) y el coeficiente de corréladiebe
ser mayor de 0.998. Si no se cumplen estos cistetiede ser resultado de una impureza o de una
estandarizacién inadecuada de la solucion de{IfitM. El factor de calibracion (Bs) se determina
calculando el reciproco de la pendiente y se atpiasteriormente para calcular la concentracida de
muestra (punto 10.5).



8.8 Procedimiento de calibracion dinamica (opcifin 2

8.8.1 Preparar mediante dispositivos de permeaatémjsferas que contengan concentraciones conatgdas
biéxido de azufre.

8.8.2 En los sistemas de generacion de estas &rassl tubo de permeacién emite gas SO2 a uncidatb
constante, baja y conocida, si el tubo se manaamea temperatura estable (+ 0.1°C) y ha sidorealibpara
la temperatura a la cual se va a utilizar. El ga& 8el tubo de permeacién es acarreado por umges i
hacia una camara de mezclado, en donde se dilaptaenente con aire libre de SO2 hasta la concédrrac
deseada y después se toma la muestra. Este settrontenido esquematicamente en el anexo 4sTaslo
dispositivos de permeacién deben ser referidos@atnmdn primario certificado.

8.9 Procedimiento alterno de calibracién (opcion:2A

8.9.1 Procedimiento mediante la generacion deaseiésferas patrén que se acepta como valido para
muestras de 30 minutos y una hora, calculdndose sayue:

Ver imagen (dar doble click con el ratén)

Donde:

Ca = Concentracion de SO2 a condiciones patrérmne8.g

Pr = Velocidad de permeacién en g/min.

Qd = Velocidad de flujo del aire de dilucién emifohin.

Qp = Velocidad de flujo del gas de acarreo a traeésistema de permeacion, en Iptm/min.

9. EQUIPO PARA ANALISIS DE MUESTRAS

El equipo minimo necesario para el andlisis denlasstras es el siguiente:

9.1 Espectrofotometro

Se debe utilizar un espectrofotometro capaz dermabdorbancias a 548 nm, con un ancho de bandetespe
efectiva de por lo menos 15 nm. Si el espectrofetéommide la transmitancia, haga la conversiérade |
siguiente manera:

A =log (1/T) ...(10)

Donde:

A = Absorbancia.

T = Transmitancia (0<T<1).

9.2 Filtro de longitud

9.2.1 Debe utilizarse un filtro de longitud de oreéaificada con el fin de verificar la calibracida la
misma, segun el procedimiento correspondiente.

9.2.2 La calibracion debe verificarse al momenttadecepcién y después de 160 horas de uso cbcada
meses, lo que ocurra primero.

9.3 Celdillas del espectrofotometro
Se utiliza un juego de celdillas de 1 cm de loryjtara la region visible de la luz.
9.4 Dispositivo de control de temperatura

9.4.1 El desarrollo del color durante el analisbealefectuarse a un intervalo de temperatura 20tr&80°C
controlado a + 1°C.



9.4.2 La calibracién y analisis de las muestragdeifectuarse en condiciones idénticas (dentr@@pe Una
temperatura adecuada puede lograrse con bafiosgertdura constante y bafios de agua con contralahan
de temperatura o en cuartos con temperatura cad&ol

9.5 Material comun de laboratorio
Debe utilizarse equipo de diversas capacidadesppeparar y estandarizar reactivos y patrones,anso
para uso de soluciones durante el analisis. Seyieclpipetas, buretas y matraces.

9.6 Receptaculo para residuos de TCM
Se requiere un receptaculo de vidrio para almadarsrucion de TCM gastada, colocado bajo una eamp
tapado todo el tiempo.

10. PREPARACION Y ANALISIS DE LA MUESTRA

10.1 Para la preparacion y andlisis de la muestdeben retirar las muestras de la caja de envébeBvio

excede 12 horas después de terminado el muestnéficar que la temperatura sea menor de 10°Q sen
cumple esta condicién o bien si hubo una pérdigmitante (mas de 10 ml) de la muestra durantevében
desechar la muestra y hacer la anotacion respectiva

10.2 Preparacion de la muestra. La muestra patsiarge prepara de la siguiente manera:

10.2.1 Para muestras de 30 minutos o 1 hora, g@nsfiantitativamente 10 ml de solucién absorbania
matraz de 25 ml y enjuagar con una pequefia cardiedlagua destilada (< 5 ml).

10.2.2 Para muestras de 24 horas, si el volumémmeestra es menor que el volumen original de ben
la marca permanente en el absorbedor), ajustavelstmen al original con agua destilada para corsgela
pérdida de agua por evaporacion durante el muegteenvio. Si el volumen final es mayor que dlwren
original, debe medirse utilizando una probeta. Ragdizar, tomar con la pipeta 10 ml de la solugion
agregarla a un matraz de 25 ml.

10.3 Analisis de la muestra

Para cada grupo de determinaciones preparar utivebtanco, afiadiendo 10 ml de solucién absorbente
TCM a un matraz de 25 ml y dos patrones de contmaleniendo aproximadamente 5y 15 Mg de SO2
respectivamente. Los patrones de control se prepseglin se indica en la parte 7.7 y 7.8. El asédis
desarrolla de la siguiente manera:

10.3.1 Dejar reposar la muestra por 20 minutosudesge terminar el muestreo con el fin de permite se
descomponga cualquier concentracién remanentea®oz

10.3.2 Afadir 1 ml de acido sulfamico al 0.6% azcado de los matraces de 25 ml que contiene diveac
blanco de la muestra o del patrén de control yrtéejaaccionar durante 10 minutos.

10.3.3 Agregar con pipeta 2 ml exactos de la séfude formaldehido al 0.2% y después 5 ml de siude
pararrosanilina a cada uno de los matraces. Pbossredmetro por 30 minutos.

10.3.4 Aforar cada matraz con agua destilada resigente hervida y enfriada y mezclar perfectamente.
10.3.5 Durante los 30 minutos las soluciones deleemanecer en un ambiente con temperatura cordrolad
entre 20 y 30°C + 1°C. Esta temperatura tambiéa dstar dentro de 1°C de diferencia de la temparatu

utilizada durante la calibracion.

10.3.6 Después de 30 minutos, pero antes de 6naaar las absorbancias corregidas de cada solacié
548 nm, utilizando celdillas de 1 cm de longitudmsecto éptico. Utilizar agua destilada como nexfieia.



10.3.7 Evitar que la solucién coloreada permanerdas celdillas, ya que puede formarse una palicul
Limpiar las celdillas con alcohol isopropilico daép de usarse.

10.3.8 El reactivo blanco debe estar dentro de30ubidades de absorbancia de la interseccion eleulacion
de la calibracion determinada en el punto 8.7.

10.3.8.1 Si la absorbancia de la solucion de lastnase encuentra entre 1.0 y 2.0, la muestra piikdiese
1:1 con un volumen de reactivo blanco, redeterminda absorbancia a los 5 minutos.

10.3.8.2 Las soluciones con absorbancia mayoregepudiluirse hasta 6 veces con el reactivo blaadin,
de obtener una escala de lecturas menor a 1.0desdke absorbancia. Sin embargo, se recomiendangue
pequefia porcién (menos de 10 ml) de la muestranatigea reanalizada ( de ser posible), si la maest
requiere una dilucién mayor de 1:1.

10.3.8.3 Todos los reactivos que contengan compaiest mercurio deben ser guardados y desechados
empleando uno de los procedimientos que se indidalante. Hasta que sean desechados deben guamlarse
depositos de vidrio y permanecer en campana daceidn.

10.4 Para calcular la pendiente de la calibradgidarseccion y coeficiente de correlacion, seasikl método
de minimos cuadrados a través de la siguiente i&cuac

y=mx+b ..(11)
Donde:
y= Absorbancia corregida.
m = Pendiente en unidades de absorbanciaMg SO2.
X = Microgramos de SO2.
b= Interseccion de y, unidad de absorbancia.

La pendiente (m), la interseccién (b) y el coefitéede correlacion (r) se calculan de la siguiemeera:
Ver imagen (dar doble click con el ratén)
Donde n es el numero de los puntos de calibracion.

En el anexo 5 se muestra una tabla para orgarizémente los datos cuando la pendiente, la interée y
el coeficiente de correlacidn se calculan manualenen

10.4.1 El volumen total de la muestra en condigqgraron se determina de la siguiente manera:
Ver imagen (dar doble click con el ratén)

Donde:
Vptn = Volumen muestreado en Iptn.

Qi = Velocidad de flujo patrén al inicio del mtre® en Iptn/min.
Qf = Velocidad de flujo al término del muestreolgtn/min.
t =  Tiempo total de muestreo en min.

10.5 Para el céalculo de la concentracién de cadsstraude bidxido de azufre se aplica la siguiecta@on:
Ver imagen (dar doble click con el ratén)

Donde:

A = Absorbancia corregida de la solucion de lestra.

Ao = Absorbancia corregida del reactivo blanco.

Bx = Factor de calibracion igual a Bs, Bg o Bpelediendo del procedimiento de calibracion empleaso
el reciproco de la pendiente de la ecuacion dbreaiion.

Va = Volumen de la solucién absorbente analizadml.

Vb = Volumen total de la solucién en el absorlyezoml.

Vptn = Volumen de aire patron muestreado en Iptn.

10.6 La concentracion resultante del analisis dg&drones de control se calcula con la siguierdaa@dn:



Cq = (A - Ao) x Bx (A7)

Donde:

Cq = Mg SO2 analizados en cada patron de control.

A = Absorbancia corregida del patrén de control.

Ao = Absorbancia corregida del reactivo blanco.

Bx = Factor de calibracién igual a Bs, Bg o Bt degiendo del procedimiento de calibracion

empleado, es el reciproco de la pendiente de Ec&rude calibracion.

10.6.1 La diferencia entre los valores reales yalmlizados de los patrones de control no debemagores
de 1 Mg. Si la diferencia es mayor a 1 g, debetifiearse el origen de esta divergencia y corregirs

10.6.2 Conversién de Mg/m3 a ppm (v/v). Si se déseancentracion de bidxido de azufre a las coodés
de referencia, puede convertirse a ppm SO2 (vid diguiente manera:

Ver imagen (dar doble click con el ratén)

10.7 La solucién absorbente de TCM y cualquiertreacjue contenga compuestos de mercurio debe ser
sometida a tratamiento y desechado por cualquieetasdmétodos que se sefialan mas adelante. Ambos
métodos remueven mas del 99.99% del mercurio.

10.7.1 Método para la formacién de una amalgama.

10.7.1.1 Colocar la solucién de desecho en unierttip destapado dentro de una campana.

10.7.1.2 Anadir aproximadamente 10 g de carbonatodio por cada litro de solucién de desecho lopsta
ocurra la neutralizacion (puede utilizarse NaOH).

10.7.1.3 Afadir 10 g de zinc granulado o magnesgpudés de la neutralizacién.

10.7.1.4 Agitar la solucion en una campana por@ds Se debe tener precaucion, puesto que segasite
de hidrégeno durante este proceso de tratamiento.

10.7.1.5 Reposar la solucién para que la amalgsrmaercurio (material negro sélido) se depositelen
fondo del recipiente de desecho.

10.7.1.6 Decantar y desechar el liquido sobrenadant

10.7.1.7 Transferir cuantitativamente el materdid® a otro recipiente y dejarlo secar.

10.7.1.8 Enviar el material s6lido a una plantaediperacién de mercurio, el que no debe ser dadech
10.7.2 Método mediante tiras de papel aluminio.

10.7.2.1 Colocar la solucién de desecho en unietgdestapado dentro de una campana.

10.7.2.2 Afiadir aproximadamente 10 g de tiras gelpgluminio por cada litro de solucion de dese&ise
consume todo el aluminio y no se emite gas, afdiis 10 g de papel aluminio. Repetir hasta queeno
consuma mas papel aluminio y dejar que los gasas@mpor 24 horas.

10.7.2.3 Decantar el liquido sobrenadante y deslecha

10.7.2.4 Transferir el mercurio elemental que sddmositado en el fondo a un recipiente que siava pu
deposito.

10.7.2.5 Enviar el material sélido a una plantaedeiperacion de mercurio, el que no debe ser dadech

11. METODO EQUIVALENTE



11.1 El método equivalente para determinar la aanaeién de bidxido de azufre en el aire ambiestel @e
fluorescencia.

11.2 Este método se basa en la medicion de lduoetcente emitida por ciertas moléculas cuando so
excitadas por una fuente de radiacion apropiada.

12. CALCULO DEL REPORTE

12.1 La medicidn se haréa en forma continua medilniso de procesos automatizados.

Para reportar los valores al publico, se calcuidarcbncentraciones en partes por millén, en praragubr
minuto, y a partir de éstos, se calculan los praasgdorarios, reportandose el promedio de los afpdios
horarios del dia.

13. VIGILANCIA

13.1 La Secretaria de Desarrollo Social por corddetla Procuraduria Federal de Proteccion al Antbje
es la autoridad competente para vigilar el cumggimo de la presente norma oficial mexicana.

14. SANCIONES

14.1 El incumplimiento de la presente norma ofigigixicana sera sancionado conforme a lo dispuestia p
Ley General del Equilibrio Ecolégico y la Proteatidl Ambiente, su Reglamento en materia de Predenci
Control de la Contaminacion de la Atmdsfera y deprdenamientos juridicos aplicables.

15. BIBLIOGRAFIA

15.1 Code of Federal Regulations 40, Part 50, appey) revised July 1990, U.S.A. (Cddigo Federal de
Reglamentaciones 40, Parte 50, apéndice A, revisagalio 1990, Estados Unidos de América).

16. CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES

16.1 Esta norma oficial mexicana coincide totalreemn la norma contenida en el Code of Federal
Regulations 40, Part 50, appendix A, revised JAB0L U.S.A. (Cédigo Federal de Reglamentaciones 40,
Parte 50, apéndice A, revisado en julio 1990, Extadhidos de América).

17. VIGENCIA

17.1 La presente norma oficial mexicana entrardigor al dia siguiente de su publicacion en el iDiar
Oficial de la Federacion.

17.2 Se abroga el Acuerdo por el que se expididima técnica ecolégica NTE-CCAM-005/91, publicado
en el Diario Oficial de la Federacion el 2 de octutbe 1991.

Dada en la Ciudad de México, Distrito Federal,sadatorce dias del mes de octubre de mil noveaento
noventay tres.



