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Esta norma para la toma de muestras de cloro -en donde se utiliza como soporte de
captacion a una solucion absorbente- se completa con la norma general para la toma de
muestras de contaminantes con impingers (NTP n® 22.82).

Obijetivo

Establecer la metodologia correspondiente a la toma, transporte y conservacién de
muestras de cloro.

Indicar el fundamento del método analitico, su campo de aplicacidn y sus limitaciones.

Fundamento meétodo analitico

Un volumen de aire conocido se borbotea a través de una solucién acida de ioduro
potésico.

El cloro presente, oxida al ioduro potasico y libera una cantidad estequiométrica de iodo.

La coloracion del iodo liberado en la solucibn absorbente, se mide con un
espectrofotometro UV-Visible o Colorimetro a 352 mm.

Campo de aplicacion

Abarca el area de la higiene industrial en lo que respecta a la captacion y posterior
determinacién de cloro.

Permite determinar concentraciones de cloro entre 0,25 y 3,5 mg/m3 (0,1 - 1,1 ppm), para
una miestra de 15 litros de aire.

El limite de deteccion estimado es de 0,09 mg/m3 de cloro, para el volumen de muestreo
indicado.

Inconvenientes y limitaciones
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Otros oxidantes, tales como: ozono, dioxido de cloro, 6xido de nitrégeno, etc., también
liberan iodo de la solucién absorbente (interferencia positiva).

Sin embargo, no es frecuente que estos fases oxidantes se presenten en los ambientes de
trabajo simultaneamente con el cloro, a excepcion del diéxido de cloro. Estas interferencias
pueden soslayarse, determinando conjuntamente el cloro y diéxido de cloro, e
individualmente el di6xido de cloro.

Gases reductores, tales como: dioxido de azufre, mercaptanos, sulfuro de hidrégeno, etc.,
pueden reducir el iodo liberado (interferencia negativa).

Estas interferencias pueden eliminarse, borboteando el aire a través de una solucién de

permanganato potasico, previamente a la toma de muestra (Solucidén de permanganato
potasico al 0,3 %(p/v) en ac. H,S0, 1N).

La solucion absorbente acida es conveniente prepararla con la minima antelacién posible a
la toma de muestras. El analisis de las muestras no debe demorarse mas de lo
imprescindible.

Trampa

Se utiliza un impinger vacio, colocado en serie con los dos impingers de captacion e
intercalado entre estos y la bomba, para proteccién de la misma.

Solucion absorbente A (pH 6.8)

Se prepara disolviendo 13,6 g de fosfato monopotasico; 14,2 g de fosfato disédico anh. (6
35,8 g de fosfato disédico dodecahidratado); y 10 g de ioduro potésico, en agua destilada,
completandose hasta 1 litro.

Esta solucion es estable durante varios meses, conservada en frasco de color &mbar y en
nevera.

Solucion absorbente B (pH 3.5)
Se prepara diluyendo 10 ml de acido acético gracial p.a. 96%, hasta 100 ml con solucién
absorbente A (pH 6,8) Esta solucion debe prepararse con la minima antelacion posible a la
toma de muestra y guardarse en frasco ambar, al abrigo de la luz y preferentemente en
nevera, en tanto no sea utilizada.

Siempre que se le aprecie una ligera tonalidad amarilla (facilmente detectable con un
espectrofotometro UV- Visible a 352 nm) debera desecharse.

Solucion de permanganato potasico

Se disuelven 3,2 g de permanganato potasico en acido sulfurico 1 N. completandose hasta
1 litro.

Condiciones de muestreo

La muestra de aire se toma a un caudal de 1 Ipm.
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El volumen de aire recomendado es de 15 litros (volumen méaximo 30 litros).
El tiempo de muestreo no debera sobrepasar los 30 minutos, en ningun caso.
Cuando se sospeche que la concentracion de cloro es elevada; o bien se aprecie que en el

transcurso de la captacién la solucidn absorbente se colorea sustancialmente de amarillo,
debera reducirse él volumen de muestreo.

Equipo y material de muestreo

Bomba de aspiracion

Bomba para muestreo personal y ambiental, cuyo caudal se mantenga dentro del valor
determinado, con una exactitud de + 5%.

La calibracion de la bomba debe realizarse con el mismo tipo de soporte o unidad de

captacion con el fin de que la pérdida de carga sea similar a la que se tendra en el
muestreo.

Unidad de captacion

Se conectan dos impingers en serie, el primero de los cuales provisto de borboteador
fritado.

En cada uno de ellos se colocan 15 ml de la solucién absorbente.

En los casos en que se prevea la presencia de reductores, se colocara un borboteador
previo al sistema de muestreo conteniendo 15 ml de solucién de permanganato potasico.
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Toma de muestras personal

Procedimiento de muestreo

Colocar 15 ml de solucién absorbente en cada uno de los dos impingers destinados al
muestreo.

En los casos en que se prevea la presencia de reductores, se colocara un borboteador
previo al sistema de muestreo conteniendo 15 ml de solucién de permanganato potasico.

Situar los impingers y la trampa en soportes adecuados, y conectar adecuadamente sus
salidas y entradas entre si, mediante tubo flexible de silicona.

Colocar el tren de captacién en la parte anterior de la cintura el operario a muestrear;
fijandolo a un cinturén mediante un sistema de sujeccion adecuado (pinza, funda o
soporte, etc.)

Colocar la bomba de aspiracion convenientemente calibrada, en la parte posterior de la
cintura del operario a muestrear, fijandola al cinturon.

Conectar la bomba con la salida del tren de impingers, mediante un tubo de plastico de
longitud adecuada.

Poner la bomba en funcionamiento e iniciar la captacion de la muestra. El aire a muestrear
no debe pasar por ningun tubo antes de su entrada al impinger.

Vigilar, periédicamente durante la captacion, que la bomba funcione correctamente. En el
caso de que se aprecien anomalias o variaciones sobre el caudal inicial, volver a recalibrar
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la bomba o proceder a anular la muestra.

Transcurrido el tiempo de muestreo predeterminado, parar el funcionamiento de la bomba
y anotar los datos siguientes: tiempo de muestreo, caudal, temperatura ambiente y presion
(si no se puede averiguar la presion, se estimara la altitud de la zona).

Preparar para cada lote de muestras un "impinger blanco". Este impinger, sellado
perfectamente, contendra la misma solucion absorbente y el mismo volumen que las
muestras, y habra seguido sus mismas manipulaciones, exceptuando el paso de aire a su
través.

Etiquetarlo con la palabra Blanco.

Transporte y conservacion

Los impingers conteniendo las muestras, asi como el correspondiente blanco, se
trasladaran en posicion vertical con sus aberturas de entrada y salida perfectamente
tapadas para evitar pérdidas y contaminaciones. Es muy importante preservarlos de la
accion de la luz.

Siempre que se opte por transferir las soluciones muestra a frascos de vidrio ambar con
tapon roscado, se lavara cada impinger dos veces con 1 6 2 ml de soluciéon absorbente,
agrupandose los lavados en sus frascos respectivos. Con el impinger Blanco se operara de
idéntica forma.

Identificar cada muestra de forma clara, especificando si se trata del 16" o 22 impinger,
cuando la captacién haya sido en serie.

Las muestras contenidas bien en frascos o impingers, deben enviarse o transportarse en
recipientes adecuados para prevenir la rotura de sus envases, asi como la accion de la luz
solar.

Las muestras deben remitirse al laboratorio, con la méaxima rapidez posible.

Debido a la facilidad con que puede verse afectada la concentracién del iodo liberado, no
conviene demorar su analisis mas de lo imprescindible; almacenandose en nevera en tanto
no sean analizadas.

Es aconsejable que muestras y blanco se protejan de la luz (por ejemplo, con papael de
aluminio o similar).
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Tanto la accion de la luz como la elevacidn de temperatura, favorecen las pérdidas del iodo
liberado en la captacion del cloro (error negativo); asi como la liberacion espontanea de
iodo en la solucién absorbente (error positivo).
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