Centro de Calidad Ambiental UNINET

FORMULA EN 8.1 INCOMPLETA.

Nota: Esta Norma fue modificada de Norma Oficial Mexicana a Norma Mexicana, de acuerdo al Decreto
publicado en el Diario Oficia de la Federacién de fecha 6 de Noviembre de 1992.

NORMA MEXICANA NMX-AA-33-1985.

PROTECCION AL AMBIENTE-CONTAMINACION DEL SUELO-RESIDUQOS
SOLIDOS MUNICIPALES-DETERMINACION DE PODER CALORIFICO
SUPERIOR

PREFACIO
En laformulacion de la presente norma participaron |os siguientes organismos:

- SECRETARIA DE DESARROLLO URBANO Y ECOLOGIA.
- Direccion General de Prevencion y Control de la Contaminacién Ambiental.

- DEPARTAMENTO DEL DISTRITO FEDERAL.
- Direccion General de Estudios Prospectivos.
- Comision de Ecologia.
1.- OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION
Esta Norma Mexicana especifica un método de prueba para determinar €l poder calorifico superior de los
residuos sdlidos municipales, empleando una bomba calorimétrica de los diferentes tipos para planear y
disefiar los sistemas adecuados de disposicion final de los mismos.
2.- REFERENCIAS

Esta Norma se complementa con las siguientes Normas Mexicanas vigentes:

NMX-AA-52 Proteccion a Ambiente-Contaminacién del Suelo-Residuos So6lidos Municipales-
Preparacion de Muestras en Laboratorio parasu andlisis.

NMX-AA-91 Proteccion a Ambiente-Contaminacion del Suelo-Residuos Solidos-Terminologia.

3.- DEFINICIONES

Para los efectos de esta Norma las definiciones son las que se establecen en la Norma Mexicana NMX-AA-91
ademas de las siguientes:

3.1 Poder calorifico. Esd caor de combustion de una substancia norma mente expresado en caorias por gramo.
3.2 Poder Calorifico Superior. (También Ilamado total) es e calor producido en la combustién de una
cantidad unitaria de combustible sélido bajo volumen constante, dentro de una bomba caorimétrica en

condiciones especificas tales que toda el agua de los productos permanezca en estado liquido.

3.3 Poder Calorifico Neto. (Poder Calorifico Inferior) se calcula a partir del poder calorifico total y
equivale al calor producido por la combustion de una cantidad unitaria de un combustible sdlido en
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condiciones constantes de presion y condiciones especificas tales que toda € agua de los productos
permanezca en forma de vapor.

4.- APARATOS Y EQUIPO
Equipo Usual de laboratorio ademés de:

4.1 Balanza analitica con sensibilidad de 0.0001 g.

4.2 Calorimétrico formado por un recipiente equipado con una camisa a vacio o de agua y con una
cubierta para protegerla de las corrientes de aire. En el caso de emplearse camisa de agua, la capacidad de ésta
no debe ser menor de 5 veces €l equivalente del agua del calorimetro cargado y la temperatura uniforme de la
cubeta de agua se obtiene con un aparato de agitacion adecuada.

4.3 Bomba calorimétrica con capacidad no menor de 300 cm?®.

4.4 Cépsula de platino (6 de otro material recomendado por el proveedor) de 2.5 a5 cm® de capacidad.

4.5 Prensa padtilladora.

4.6 Soporte para montaje de bomba de oxigeno.

4.7 Cronometro.

4.8 Tanque de oxigeno comercia con dos mandmetros, que indiquen lapresion interior del tanque'y delabomba

4.9 Balanza de torsion con sensibilidad de 0.1 g.

4.10 Calentador de agua con especificaciones de acuerdo al modelo del cal orimétrico empleado.

4.11 Refrigerador.

4.12 Estufa con rango de temperatura ambiente a 353 K (80°C).

4.13 Regulador de tension.

5.- MATERIALES Y REACTIVOS

5.1 Materides:

- Alambre de encendido de hierro puro, platino o de otro material adecuado de 0.15 mm de diametro y de
10 a 30 cm de largo con su conductividad térmica conocida. Si se emplea cdpsula de platino el alambre
utilizado también debe ser del mismo material.

5.2 Reactivos:

- Capsula* de &cido benzoico de poder calorifico conocido no mayor de 1.5 g.

- Solucion valorada de carbonato de sodio 0.0725 N.

- Solucién acohdlica de indicador anaranjado de metilo al 1%.
* Capsula segun patente.

6.- OBTENCION DE LA MUESTRA
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La muestra se obtiene segiin Norma Mexicana NMX-AA-52 y en cantidad suficiente para efectuar una serie
de cinco determinaciones como minimo.
7.- PROCEDIMIENTO

7.1 El aparato se calibra usando como material combustible una cépsula de &cido benzoico de peso
conocido (0.9 a1.25 g) y se procede de la misma manera que en el caso de una muestra problema.

7.2 Lamuestra se seca a peso constante y se pesan de 0.6 a 1.5 g para formar en la prensa, una pastilla de
peso conocido.

7.3 Unir 10 cm de alambre de encendido a los electrodos del cabezal (ver figura 1).

7.4 Introducir la pastilla dentro de la cdpsula metdlica de combustion verificando que el alambre
permanezca en contacto con la muestra (ver figura 1).

7.5 Colocar en e interior delabomba 1 cm® de agua destilada cuidando que el agua no toque la muestra.
7.6 El conjunto se adapta a cilindro de la bomba enroscando €l cabezal hastalograr un cierre hermético.

7.7 Seintroduce oxigeno lentamente en €l interior de la bomba a fin de evitar la dispersion del producto en
la capsula, hasta alcanzar una presion de 25 a 35 atmoésferas. Se recomienda emplear 30 atmosferas de
presién; si se excede la presion de las 35 atmosferas, se desaloja el oxigeno en su totalidad, se cambia de
muestray se repite la determinacion.

7.8 Pesar 2000 g de agua destilada debiendo estar de 1 a 2°C abgjo de la temperatura ambiente y se llevan
alacubeta del calorimetro.

7.9 Seintroduce la bomba dentro de la cubeta empleando una pinza metalica, evitando pérdida de agua.

7.10 Se conectan los electrodos en la parte superior de la tapa bomba teniendo cuidado de evitar pérdidas
de agua.

7.11 Se cierra el calorimetro y se bagja € termémetro que registra la temperatura del agua de la cubeta
conjuntamente con el agitador y del elemento primario de medicion; cuando € equipo sea automatico,
verificar que el bulbo de dicho termémetro asi como el elemento de agitacién queden sumergidos en € agua.

7.12 En caso de que € calorimetro cuente con calentador de agua se enciende y se coloca en posicion
normal de operacién, debiendo permanecer bajo estas condiciones un periodo de 10 minutos antes de operar
€l equipo. En caso contrario, se requiere de una alimentacion de agua caliente siguiendo las indicaciones del
aparato empleado.

El agitador debe permanecer operando un tiempo minimo de 5 minutos.

7.13 Encender €l equipo y activar €l agitador del agua de la cubeta. Asegurar que no existen separaciones
en la columna de mercurio de ambos termémetros.

7.14 Equilibrar las temperaturas del agua de la cubeta del calorimetro con el agua de la camisa, mediante
los controles manuales de agua friay caliente.

Si después de 1 6 2 minutos no hay cambio en las dos temperaturas o en la temperatura del sistema, se anota
ésta como temperaturainicial.
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Para evitar errores de paralgje y obtener una lectura precisa del orden de 0.005°C, se emplean lentes
apropiados.

Referirse alas recomendaciones del proveedor de los termémetros para proceder de acuerdo a ellos en caso de
existir burbujas en € bulbo del termémetro asi como separaciones en la columna de mercurio.

7.15 En equipos autométicos se procede a mantener constantes ambas temperaturas, por medio del sistema
automatico. Una vez logrado ésto, por medio de un crondmetro se asegura la estabilidad de dichas
temperaturas durante un lapso de 4 minutos; 4 segundos antes de concluir éste periodo de 4 minutos, se
procede de acuerdo a lo siguiente: Se toma una lectura final cuando el crondmetro registre 13 minutos,
entendiéndose que 4 minutos correspondieron a periodo de estabilizacion autométicay 9 minutos al periodo
posterior alaincineracion.

7.16 Se procede a quemar la muestra, manteniendo oprimido €l botén de ignicién durante 4 6 5 segundos,
accionando al mismo tiempo el cronémetro. En caso de no contar con equipo de control de temperatura
automético se procede en forma manual, controlando los flujos de agua fria y caliente para mantener la
temperatura del agua de la camisa igual 6 ligeramente menor que la temperatura del agua de la cubeta del
calorimetro.

Cuando €l sistema esté alcanzando su temperatura final de equilibrio, debe mantenerse la temperatura en la
camisa con variaciones maximas de + 0.1°C, de latemperatura del agua de la cubeta del cal orimetro.

7.17 Anotar lalectura fina maxima de acuerdo a instructivo del aparato que se éste empleando, ya que en
algunos se registra una solalectura final después de un tiempo establecido.

7.18 En aparatos no automaticos se recomienda lecturas a los 30, 45, 60, 75, 90 y 105 segundos, después
cada 30 segundos hasta que |a temperatura permanezca constante durante 5 minutos.

7.19 Desalojar €l contenido de agua de la camisa oprimiendo el boton de purga, apagar €l equipo y asegurar
que € agitador de agua, €l bulbo del termdmetro de registro de la cubetay el elemento primario de medicion
del aparato queden fuera de la cubeta del calorimetro.

7.20 Levantar e termdmetro antes de abrir € calorimetro; abrir el calorimetro, desconectar 1os electrodos,
sacar labomba de la cubetay abrir la vavula de escape de la bomba lentamente para evitar un flujo de escape
violento de residuos de la combustion. Sacar la bomba verificando que la combustion haya sido completa, en
caso contrario repetir la determinacion.

7.21 Setransfiere e contenido de la bomba a un vaso de precipitado y se lavan las paredes de la bomba, la
tapa, los electrodosy € crisol, con una pizeta de agua destilada y sefiltra el lavado.

7.22 Titular €l filtrado con la solucién del carbonato de sodio usando como indicador anaranjado de metilo,
hasta neutralizar la solucion teniendo en cuenta que 1 cm?® de solucién de carbonato gastado en la titulacion
equivaleal caloria

7.23 Medir los restos de alambre no quemado y restar de los 10 cm iniciales.

8.- CALCULOS

8.1 Calibrar €l aparato usando la siguiente formula:

EN DONDE:
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W = Equivalente de agua del calorimetro empleado, en cal/°C.

H = Poder de combustion del &cido benzdico, en cal/g (valor constante = 6318 cal/qg).

G = Peso del écido benzoico en g.

T = Elevacion de temperatura neta corregida en °C; y se obtiene con la siguiente formula:

T=1t -t
f i
EN DONDE:
tr = Temperaturamaximafinal, en °C corregida de acuerdo ala escala de error del termémetro (indicada por
¢ fabricante).

t; = Temperatura en el momento de encendido, en °C corregida por la escalade error del termdmetro.
e, = Correccion parael calor de formacién del acido nitrico, en calorias.

C N

EN DONDE:

C: = Solucién bésica valorada empleada en latitulacion en cm?®,

N = Normalidad de la solucion alcalina

e, = C,; s seempleasolucién de carbonato de sodio 0.0725 N.

e; = Correccion parad calor de combustion del alambre de encendido en calorias.

EN DONDE:
K = Equivalente térmico del alambre utilizado (proporcionado por €l proveedor).
Cz = Alambre de ignicion consumido durante el encendido, en cm.

8.2 El poder calorifico superior P.C.S. en (cal/g) se calcula con la siguiente formula:

EN DONDE:

&, = Correccion parad caor deformacion dd acido sulfirico en caorias; se obtiene con lasiguiente formula
e =14C m
2 2

EN DONDE:

14 = Factor de conversion parad caor deformacion dd &cido sulfdrico, parad cdculo de azufre en lamuestra, en %.
C, = Azufre en la muestra, en %.

m = Peso de lamuestra, en g.

8.3 Célculo del poder calorifico inferior o neto PCI en (cal/g); se calcula con lasiguiente formula:

PCl = PCS - 10.30 (%h x 9)

EN DONDE:
10.30 = Factor de conversion de los BTU del agua resultante de la combustién del hidrégeno, méas la humedad
del combustible, por unidad de peso del combustible.

h =%htotd.
% h Total = %de nmateria vol atil
15

% de materiavol&il = 100 - % de cenizas.
15 = Vaor empirico.
9 = Factor de conversién que tomaen cuentael calor latente de vaporizacion del agua (varia segin lapresion).
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9.- REPRODUCCION DE LA PRUEBA

9.1 Ladiferencia maxima permisible en el resultado de pruebas efectuadas no debe exceder de 27.5 cal/g;
en caso contrario serepite laserie.

10.- APENDICE
10.1 Observaciones.

10.1.1 El érea donde se efectliala determinacién no debe verse afectada por cambios de
temperaturay de presion atmosférica.

10.1.2 El aparato debe calibrarse cadames si el uso del mismo es continuo; de otraforma, debe
calibrarse al inicio de una serie de pruebas.

10.1.3 Se debe conocer la equivalencia en cal/cm del alambre utilizado para propositos de
calibracion.
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