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METODO CH-7B: DETERMINACION DE LAS EMISIONES DE OX IDO DE
NITROGENO DESDE FUENTES ESTACIONARIAS-

ESPECTROFOTOMETRIA UV.
1.0 Aplicabilidad y Principios
1.1 Aplicabilidad

Este método se aplica para medir los oOxidos de

nitrogeno emitidos por plantas de acido nitrico. El

rango de medicion del método corresponde de 57 hast a
1.500 miligramos de NOx (como NO 2) por metro cubico
estandar seco, o 30 hasta 786 ppm NOx (como NO 2),
suponiendo que estan listos los estandares
correspondientes.

1.2 Principio
Se toma una muestra al azar en un matraz evacuado
gue contiene una solucion absorbente de acido
sulfarico-peréxido de hidrégeno diluido; y los
oxidos de nitrogeno, excepto el oOxido nitroso, se
miden por absorcion ultravioleta.

2.0 Aparato

2.1 Muestreo.

Igual que para el Método CH-7, seccion 2.1.1 hasta
la seccion 2.2.11.

2.2 Recuperacion de muestras.

Se requiere el siguiente equipo para recuperar
muestras:

221 Botella de lavado
De polietileno o de vidrio.
2.2.2 Matraces volumétricos.

De 100 ml. (uno para cada muestra).
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2.3 Analisis.
Se requiere de los siguientes equipos para efectuar
los andlisis:
23.1 Pipetas volumétricas.

De 5, 10, 15 y 20 ml. para preparar estandares y
diluciones de muestras.

2.3.2 Matraces volumétricos.

De 1000 y 100 ml. para preparar estandares vy
dilucion de muestras.

2.3.3 Espectrofotdmetro.

Para medir la absorbancia ultravioleta a 210 nm.
234 Balanza analitica.

Para medir dentro de 0,1 mg.
3.0 Reactivos.

A menos que se indigue de otro modo, todos los
reactivos deben cumplir con las especificaciones
establecidas por el "Committee on Analytical
Reagents" de la "American Chemical Society”, donde
se encuentran disponibles dichas especificaciones.
De lo contario, es posible utilizar el mejor grado
disponible.

3.1 Muestreo.

Igual que en Método CH-7, seccion 3.1. Es important
no aumentar la cantidad de peréxido de hidrégeno en
la solucion absorbente. Concentraciones de peroxido
mas elevadas pueden interferir con los analisis de
las muestras.

3.2 Recuperacion de muestras.

Igual que en el Método CH-7, secciones 3.3.4, 3.3.5
y 3.3.7 mas lo siguiente:
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3.3.1 Solucion estandar utilizada de KNO 3.

Diluir con agua 10 ml. de la solucion estandar a
1000 ml. Un milimetro de la solucion estandar
utilizada equivale a 10 ug. de diéxido de nitrégeno
(NOy).

3.3.2 Solucion absorbente.
Igual que la seccion 3.1.

3.3.3 Muestras de auditoria de aseguramiento de la
calidad.

Las muestras de nitrato, en matraces de vidrio, son
preparadas por el laboratorio de referencia del
Servicio de Salud respectivo. Cada set consiste en

2 matraces con Sus respectivas concentraciones
desconocidas. Cada vez que se fiscalice una fuente

el Servicio de Salud podra enviar estas muestra de
auditoria para hacer determinaciones de cumplimient

de la legislacion (o reglamentacion).

4.0 Procedimientos.
4.1 Muestreo.

Igual que el Método CH-7, secciones 4.1.1y 4.1.2.
4.2 Recuperacion de muestras.

Decantar los contenidos del frasco durante un minim
de 16 hrs., luego agitar por 2 minutos. Conectar el
frasco al manometro de tubo U lleno de mercurio.
Abrir la valvula desde el frasco hasta el mandémetro

y registrar la temperatura del frasco (Tt), la
presion barométrica y la diferencia entre los
niveles de mercurio en el manémetro. La presion
interna absoluta en el frasco (Pt) corresponde a la
presion barométrica menos la lectura del manémetro.

Transferir los contenidos del matraz a un frasco
volumétrico de 100 ml. Lavar 3 veces el frasco con
porciones de 10 ml. de agua e introducirlos en el
matraz volumétrico. Diluir con agua a 100 ml.
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Mezclar bien. Ahora la muestra esta lista para
efectuar los analisis.

4.3 Analisis.

4.4

5.0

5.1

Con una pipeta tomar una alicuota de 20 ml. de
muestra y transferirla a un matraz volumétrico de
100 ml. Diluir con agua a 100 ml. La muestra se
encuentra lista para la espectrofotometria
ultravioleta. Utilizando el blanco como referencia
cero, leer la absorbancia de la muestra a 210 nm.

Andlisis de auditoria.

Con cada set de muestras de fiscalizacion o una por
dia de andlisis, o una vez por semana al promediar
muestras continuas, se debe analizar una muestra de
auditoria del mismo modo que la muestra, para
evaluar la técnica del analista y la preparacion de
estandar. Se deben emplear a la misma persona,
reactivos y sistema analitico tanto para las
muestras de determinacion de cumplimiento de la
reglamentacion como para las muestras de auditoria
del laboratorio de referencia. Informar sobre los
resultados de todas las muestras de auditoria con
los resultados de las muestras de determinacion de
cumplimiento.

Calibracion.

Igual que el Método CH-7, seccion 5.1 y secciones
5.3 hasta 5.6 con la siguiente adicion:

Determinacion de la curva estandar del

espectrofotometro.

Agregar O ml, 5 ml, 10 ml, 15 ml y 20 ml de la
solucion estandar utilizada KNO 3 (I ml =10 ug NO
una serie de 5 matraces volumétricos de 100 ml. En
cada matraz, agregar 5 ml de la solucion
absorbente. Diluir con agua hasta la marca. Las
soluciones resultantes contienen 0,0; 50; 100; 150

200 ug de NO ,, respectivamente. Medir la absorbancia
mediante espectrofotometria ultravioleta a 210 nm,

2) @
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usando el blanco como referencia cero. Preparar una
curva estandar graficando la absorbancia vs. ug NO

NOTA: Si no se usa una alicuota de 20 ml para los
analisis, entonces la cantidad de solucion
absorbente en el blanco y estdndares se debe ajusta
de modo que la misma cantidad de solucién absorbent
se encuentre en el blanco y estdndares que en la
alicuota de muestra utilizada. Calcular el factor K

de calibracién del espectrofotobmetro del siguiente
modo:

Ecuaciéon 7B-1

> Mi Ai
Kec = Z=—

Donde:

Mi =Masade NO ;enelestandari, ug.

Ai = Absorbancia de NO 2 estandar i.

N = Numero total de estandares de calibracion.

Para el set de estandares de calibracion
especificado aqui, la ecuacion 7B-1 se simplifica
del siguiente modo:

Ecuaciéon 7B-2

A, +2A, +3A, +4A
Ke=50_41 2 3 4

2 2 2 2
Al +A2 +A3 +A4

de 7

-
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6.0 Célculos.

Igual que en el Método CH-7, secciones 6.1, 6.2 y
6.4 se agregan:

6.1 Total de ug NO 2 por muestra:

Ecuaciéon 7B-3

m =5K ; AF
Donde:
5 = 100/20, el factor de alicuota.
NOTA: En caso de no usar una alicuota de 20 ml para
los analisis, se debe remplazar el factor 5 por el
factor correspondiente.
6.2 Error relativo (RE) para auditorias de asegura miento

de calidad.

Ecuaciéon 7B-4

_Cd_Ca

RE x 100

Donde:
Cd = Concentracion de auditoria determinada.

Ca = Concentracion real de auditoria.
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