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NTE INEN

Norma ) NTE INEN
Técnica DIOXIDO DE CARBONO. REQUISITOS 2377:2015
Ecuatoriana

1. OBJETO

Esta normalestablece los requisitos del dioxido de carbono en sus tres estados fisicos de
presentacion-.

2. ALCANCE

Esta norma se aplica al diéxido de carbono que se utiliza con fines industriales y medicinales.

3. REFERENCIAS NORMATIVAS
Los siguientes documentos, en su totalidad o en parte, son referidos en este documento y son
indispensables para su aplicacion. Para referencias fechadas, solamente aplica la edicion citada.
Para referencias sin fecha, aplica la ultima edicion del documento de referencia (incluyendo cualquier
enmienda).
NTE INEN 2266 Transporte, almacenamiento y manejo de materiales peligrosos. Requisitos.
NTE INEN 2288 Productos quimicos industriales peligrosos. Etiquetado de precaucion. Requisitos.
NTE INEN 2049 Cilindros para gases de alta presion. Revision
NTE INEN 441 Identificacion de cilindros que contienen gases para uso industrial

NTE INEN 811 Identificacién de cilindros que contienen gases para uso médico.

ISO 9809-3 Gas cylinders — Refillable seamless steel gas cylinders — Design, construction and
testing — Part 3: Normalized steel cylinders

ISO 11114-1 Gas cylinders -- Compatibility of cylinder and valve materials with gas contents -- Part 1:
Metallic materials

NTE INEN-ISO 2859-1:Procedimientos de muestreo para inspeccién por atributos. Parte 1.
Programas de muestreo clasificados por el nivel aceptable de calidad (AQL) para inspeccion lote a
lote.

4. DEFINICIONES
Para los efectos de esta norma, se adopta la siguiente definicién: de la NTE INEN 2266
Diéxido de carbono. Es un gas que a temperaturas y presiones atmosféricas normales es incoloro,
inodoro; esta constituido por 27,3% de carbon y 72,7% de oxigeno; la densidad del gas es
1,833 kg/m® a 21,1 °C a 101 kPa de presién y el punto de sublimacién -78,5 °C a 101 kPa de presion.

Puede existir simultaneamente en sus tres estados, solido, liquido y gaseoso a una temperatura de -
56,6°C y una presion de 416 kPa. Su formula quimica es CO2.

5. CLASIFICACION

El diéxido de carbono, también es conocido como anhidrido carbénico, gas carboénico, biéxido de carbono o biéxido carbdnico
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El dioxido de carbono de acuerdo con su estado, calidad y pureza se clasifica en 6 grados siendo

estos el E, F, G, H, | y J que se definen de acuerdo con los limites especificados en la tabla 1

6.1 Requisitos fisico- quimicos

El diéxido de carbono debe cumplir con los requisitos de la tabla 1:

TABLA 1. Requisitos Fisico-Quimicos del Di6xido de Carbono

6. REQUISITOS

Grados Método
Requisitos _ ) 5 de
Unidad E F G H | J ensayo
Olor - Libre de olores extrafios” 8.9
i i i i i i Blanco
Color opaco | 8.9
Punto de rocio °C -35,6 -40 -51,1 -51,1 | -55,0 - 8.10
Dioxido de carbono 990 | 995 | 995 | 998 | 998 | - 8.1
(CO,) min %
2
Agua (HZO, Vapor) 200 120 32 32 20 - 8.3
Hidrocarburos totales a3 } } )
(CH,4, expresado como | mL/m ) 50 50 50
metano) 8.4
3 - - - -
Oxigeno (O,) mL/m 30 30 8.12
l(\/lcocr)l)omdo de carbono mL/m3 10 = - 10 (val[?or) - -
Sulfuro de hidrégeno® mLm? 1 - - 0,5 0,5 -
(H,S) (vapor) (vapor) | (vapor) 8.11
3 2,5 - - 2,5 2,5 -
Oxido Nitrico (NO) " (vapor) (vapor) | (vapor) 8.5
Diéxido de nitrégeno mL/m® 2,5 - - 25 25 -
(NOy) (liguido) ! ’ 8.6
mL/m® 25 - - ] 25 -
Amoniaco (NHz) (liguido) ’ 8.13
mL/m® 5 - - 5 5 -
Diéxido de azufre (SOy,) (liquido) 8.7
mL/m® - - -
Benceno i i 0,021 8.14
Sulfuro de carbonilo mL/m® - - -
(COS) ) 05 | 05 8.15
mL/m°
Residuos no volatiles i 10 10 10 10 500 | 516

Nota 1 La indicacién de guidn significa valor no especificado ni exigible

Nota 2 Con excepcién del CO2 todos los valores son maximos

Nota 3 A menos que se especifique lo contrario, la muestra se obtiene del recipiente en estado
gaseoso 6 segun lo acordado entre el proveedor y el cliente
1) Grado de didxido de carbono con fines medicinales
2) En fase gaseosa o0 solucion acuosa.
3) 1ppm (Fraccion volumétrica expresada en porcentaje, V/IV) = 1 mL/m*
4) Los sulfuros totales en el grado H no excederan los 0,5 mL/m®como sulfuro de hidrégeno.
5) El grado J se refiere a didxido de carbono solidificado (hielo seco)
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6.2 Envasado

Para el llenado se debe utilizar equipo, tuberia de alta presion, valvulas y acoples disefiados
Unicamente para este fin.

El diéxido de carbono en cualquiera de sus fases se debe envasar en recipientes construidos de
material inerte a la accién del producto, de forma tal que no altere su composicién quimica, ni sus
caracteristicas organolépticas

El di6éxido de carbono en fase gaseosa se debe envasar y transportar en cilindros para gases a alta
presién elaborados de acero sin costura. Los cilindros deben cumplir con lo indicado en la NTE INEN
2049.

El acero de los cilindros debe cumplir con lo que se establece en la ISO 9809-3. El grado del acero
utilizado para la fabricacién de los cilindros debe ser compatible con el diéxido de carbono (ver 1ISO
11114-1).

El dioxido de carbono en forma liquida se debe llenar en termos criogénicos o tanques criogénicos y
se debe transportar en termos criogénicos o carros tanque criogénicos.

Los cilindros destinados a envasar dioxido de carbono, deben cumplir con los siguientes requisitos:

El color del cilindro debe ser el que se indica en las NTE INEN 441y NTE INEN 811.

No se debe envasar gas carbdnico en cilindros que hayan sido utilizados con otros gases, tales como
amoniaco(NH3), mondxido de carbono (CO), hidrégeno (H,) y cualquier otro gas clasificado como

toxico, corrosivo o inflamable.

No se deben llenar cilindros que tengan evidencias de haber sido expuestos al fuego o a golpes en
el cuerpo o en la valvula.

La prueba hidrostética del cilindro se debe realizar de acuerdo con la NTE INEN 2049. No se debe
envasar didxido de carbono en cilindros cuya prueba hidrostatica esté vencida.

El cilindro no debe tener corrosién, golpes, grasa o aceite y su valvula debe estar en perfecto estado
y funcionamiento.

Los tipos de conexiones a utilizar deben ser los siguientes:
— Conexion tipo CGA 320 y de yugo CGA 940, para presiones de hasta 20 684 kPa

Las valvulas CGA 320 y CGA 940 deben abrirse y cerrarse con suavidad. Deben poseer disco de
ruptura y presentar condiciones seguras de operacion; para su manipulacion se debe usar las
herramientas recomendadas por el proveedor.

Las valvulas de los cilindros deben ser removidas y reemplazadas Unicamente por el envasador
responsable del gas.

No se deben remover, cambiar o alterar marcas o nimero de identificacién en los cilindros o termos
criogénicos.

Todo cilindro destinado al envasado de diéxido de carbono medicinal, debera ser sometido a vacio
para evacuar el gas remanente a una presion minima de — 16,7 kPa antes de proceder a ser llenado
nuevamente.

Al comercio no deben salir cilindros de diéxido de carbono sin el correspondiente sello de seguridad
(capuchdn) en su valvula, a fin de garantizar su inviolabilidad y ademas no deben salir cilindros de
didxido de carbono medicinal sin el certificado de andlisis correspondiente, el que debera contemplar
la siguiente informacion:
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Logotipo y/o nhombre de la empresa
Nombre comercial del producto
Porcentaje de pureza

Ndmero de lote

Peso neto en kg

Observaciones

~Ppooow

El certificado de analisis debe estar respaldado por un registro, el cual debera ser archivado por un
periodo no menor de un afio después de la fecha de vencimiento del lote y debidamente firmado por
el responsable de control de calidad.

No se deben llenar cilindros en los que se compruebe escape por la valvula por pequefio que éste
sea. Para ello, verificar constantemente con una solucion apropiada a medida que se va llenando el
cilindro.

El disco de seguridad de la valvula del cilindro debe poseer orificios de escape.

6.3 Manejo, almacenamiento y transporte

Los cilindros que contienen didéxido de nitrégeno deben cumplir con las condiciones de manejo y
transporte establecido en la NTE INEN 2266 vigente ademas de las siguientes:

6.3.1 Manejo
6.3.1.1 Di6éxido de carbono envasado en cilindros

— Los cilindros de diéxido de carbono deben ser manejados cuidadosamente para evitar dafios
fisicos, originados por caidas o choques fuertes entre ellos.

— Los cilindros de di6éxido de carbono deben ser transportados en posicidn vertical, con su
respectiva tapa de seguridad sea fija o roscada y sujetados fuertemente para prevenir que se
caigan o se golpeen.

— Las valvulas de seguridad de los cilindros de didéxido de carbono sélo deben ser manipuladas
por personal calificado; las valvulas, en caso de perder su disco de ruptura, deben ser
reemplazadas por un repuesto original de iguales caracteristicas y condiciones de operacion.

- Los cilindros de di6éxido de carbono que ya han sido utilizados deben retornar a las
estaciones de llenado con una presion residual minima de 206,8 kPa.

— Una vez consumido el diéxido de carbono, se debe cerrar completamente la valvula y
enroscar cuidadosamente la tapa de seguridad, en el caso de que ésta sea removible.

— No se debe calentar los cilindros de dioxido de carbono de ninguna manera para aumentar el
grado de descarga del producto.

— No se debe utilizar el diéxido de carbono contenido en un cilindro sin antes disminuir su
presion mediante el regulador de presion.

— La vélvula del cilindro se debe abrir despacio y cuidando que no apunte al cuerpo de alguna
persona.

— Los usuarios no deben reparar la valvula, pintar o alterar los cilindros; no se debe utilizar
accesorios diferentes al volante o galleta para abrir la valvula.

— Para transportar los cilindros de un lugar a otro, no se deben rodar los cilindros; se debe usar
un medio de transporte seguro (coche transportador).

6.3.1.2 Di6xido de carbono envasado en termos criogénicos
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— Los termos criogénicos se deben transportar en posicién vertical, siempre que se garantice
que existan separadores entre termos y estén debidamente ajustados.

— Para la carga y descarga de termos criogénicos sueltos, se debe utilizar un sistema de
elevacion de potencia.

— No se debe golpear, rodar o dejar caer el termo criogénico.
— No se debe utilizar grasas, ni aceites en ninguna conexion.

— Utilizar guantes, gafas protectoras y zapatos de seguridad al manipular y/o envasar el
producto.

— Si alguna valvula se congela y se dificulta su movimiento, se debe utilizar agua a temperatura
ambiente para descongelarla.

— En el caso de termos criogénicos de uso medicinal se debe utilizar valvulas antiretorno para
prevenir reflujo hacia el termo.

6.3.1.3 Dioxido de carbono envasado en tanques criogénicos o tanques aislados térmicamente.

— Los tanques usados en el manejo y transporte de dioxido de carbono deben ser de uso
exclusivo para este producto.

— Se debe evitar derrames de los tanques criogénicos o tanques aislados.
— Los tanques deben estar correctamente identificados de acuerdo con la NTE INEN 2266.

— No se debe comer o beber mientras se esté manipulando el producto.

6.3.2 Almacenamiento

Los envases que contienen dioxido de carbono liquido se deben almacenar en areas secas, frescas
y bien ventiladas, alejadas de fuentes de calor y de la luz solar directa. La temperatura de
almacenamiento no debe exceder los 52°C.

Los envases no se deben almacenar en lugares donde puedan tener contacto con humedad o fuentes
de ignicion.

Durante el almacenamiento los envases que contienen dioxido de carbono deben ser mantenidos en
posicion vertical, sujetos con cadenas o fajas de seguridad y protegidos del deterioro externo. El nivel
de proteccion puede variar desde el almacenamiento bajo techo y/o una proteccion individual del
envase (por ejemplo, cobertores plasticos).

Las areas de almacenamiento deben tener rétulos con sefiales de "No fumar”.

Los envases que contienen dioxido de carbono deben contener valvulas de alivio de presion. Se
debe evitar la manipulacion innecesaria de las valvulas y de otros componentes.

Los envases que contienen dioxido de carbono se deben almacenar fuera de las areas de
produccion y procesamiento, ascensores, salidas de edificios y habitaciones o corredores principales
que lleven a salidas.

Se debe evitar el almacenamiento de envases vacios y llenos en el mismo lugar, a fin de prevenir
confusiones. Se debe usar letreros que permitan una diferenciacion adecuada entre envases llenos y
vacios.

El diéxido de carbono liquido debe ser transportado y almacenado de la siguiente manera:
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a. 80% del volumen del envase en fase liquida y el resto de volumen en fase gaseosa.

b. Se debe almacenar y/o transportar grandes cantidades de diéxido de carbono liquido, en
contenedores aislados y presurizados maximo a — 30 °C de temperatura 'y 2,07 MPa de presion.

¢. Cuando se almacene pequefias cantidades (menores o iguales a 20 kg) de diéxido de carbono se
debe usar cilindros a temperatura ambiente y 6,0 MPa de presion.

d. El diéxido de carbono se debe almacenar en cilindros que tengan valvulas de seguridad.

6.3.3 Transporte

Para transportar los cilindros de un lugar a otro se debe usar un medio de transporte seguro, sean
carros, jaulas o canastillas de tamafio y tipo apropiado o un mecanismo transportador adecuado a los

cilindros que se trasladan.

El transporte de cilindros que contienen dioxido de carbono debe realizarse de conformidad con la
NTE INEN 2266

7. INSPECCION
7.1 Muestreo

El muestreo para dioxido de carbono envasado en cilindros se debe realizar de conformidad a la
NTE INEN ISO 2859-1

8. METODOS DE ENSAYO
8.1 Determinacién de la pureza
El contenido de diéxido de carbono, en porcentaje debe determinarse por uno de estos métodos:

— Método de adsorcion caustica

— Por medio de un equipo de analisis volumétrico, del tipo Orsart

— Mediante un cromatografo de gas, capaz de separar y determinar los componentes que sean
inertes.

— Por suma de impurezas, usando los métodos que se incluyen en esta norma, donde, el
contenido de CO, resulta de la diferencia de entre 100% y el porcentaje de las impurezas
acumuladas.

8.1.1 Método de adsorcion céustica

8.1.1.1 Fundamento. Consiste en poner en contacto el diéxido de carbono liquido gasificado con una
solucién de hidréxido de sodio al 30% la cual adsorbe todo el diéxido de carbono presente en la
muestra.

8.1.1.2 Equipo y reactivos

a. Equipo analizador, de rango de medida de 99,0 % a 99,9 % y capacidad de resolucién de 0,1%.
Ver Anexo A, figura 2.

b. Hidréxido de sodio (NaOH) al 30%.
8.1.1.3 Procedimiento.

a) Conectar la manguera a la toma de la muestra y abrir la valvula; dejar purgar durante un
minuto.
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b) Conectar la manguera a la entrada de la bureta del equipo de medida y mantener el flujo.

c) Abrir las valvulas No.1 (entrada a la bureta) y No.2 (entre la bureta y el balén que contiene el
hidréxido de sodio), dejar que la muestra fluya durante dos minutos.

d) Conectar la trampa de agua (tapén de caucho) mediante una manguera de 50 cm de largo y
de 0,63 cm de diametro a un Erlenmeyer de 250 cm® de capacidad que contenga agua.

e) Para atrapar las muestras, cerrar las valvulas No. 2 y 1 (en ese orden); desconectar
las mangueras de la muestra y quitar la trampa de agua.

f) Verter la solucién de agsorcién en el balon del reservorio caustico hasta la marca
(aproximadamente 105 cm®).

g) Abrir la valvula No. 2 para que la solucion de adsorcion fluya hacia la bureta.

h) Cuando haya pasado aproximadamente 100 cm? de hidréxido de sodio hacia la bureta, agitar
suavemente la unidad para asegurar que la mezcla y la adsorcién se realicen completamente.
Cuando la burbuja formada se mueve lentamente, es sefial de que la adsorcién del gas ha
terminado.

i) Cerrar la valvula No 2.

j) Girar el equipo 90° de manera tal que la burbuja de aire ingrese en la escala graduada de la
bureta.

k) Leer el resultado, en la escala en el cuello de la bureta y anotar el resultado obtenido.
8.1.1.4 Interpretacién del resultado

a. Expresar el contenido de la pureza en porcentaje (Fraccion volumétrica expresada en porcentaje,
VIV).

8.1.2 Método de analisis Orsat

8.1.2.1 Fundamento. Se emplea un aparato de andlisis de absorcién volumétrica de gas (tipo Orsat)
que contiene un reactivo adecuado para la absorcion del oxigeno. Este método se basa en la
reaccion de oxidacion que se produce entre el cobre y el oxigeno y la solubilizacién del producto de la
reaccion en solucidon amoniacal.

8.1.2.2 Equipos y reactivos
a) Analizador de oxigeno tipo Orsat. Conformado de acuerdo con la figura 3. (Ver anexo B)

b) Solucion de cobre amoniacal. Mezclar una parte de hidroxido de amonio (NH,OH) al 28%
en fraccién en volumen con dos partes de agua destilada; saturar la mezcla con cloruro de
amonio (NH,CI). La solucion es saturada por la adicion de cloruro de amonio hasta que los
cristales no desaparezcan en el fondo del recipiente.

c) Espirales de cobre. Preparar utilizando alambre de cobre de 1 mm de didmetro. Se deben
enrollar y cortar, de modo que adopten una disposicibn de pequefios tubos de
aproximadamente 6 mm de didmetro y 10 mm de largo.

8.1.2.3 Preparacion del analizador.
Llenar cuidadosamente la pipeta de absorcién con los espirales de cobre y cerrar la abertura inferior.
Luego llenar la pipeta de absorcién (recipiente de reaccion) por la abertura superior con la solucién

amoniacal hasta que el nivel de liquido alcance la mitad de la altura de esta y tapar.

Llenar la botella niveladora con la misma solucién.
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8.1.2.4 Procedimiento

a) Abrir el tapon de vidrio de la bureta de medicion para permitir el escape del aire;
simultdneamente levantar el frasco nivelador hasta que la bureta de medicion quede
completamente llena de agua; cerrar el tapon.

b) Manteniendo abajo el frasco nivelador y con el gas fluyendo a un ritmo uniforme, conectar la
bureta con la linea de produccion del oxigeno por medio de un tubo de caucho; observar
como el oxigeno comienza a fluir hacia el interior de la bureta de medicién desplazando al
liquido de la bureta y, cuando el nivel del liquido esté ligeramente por debajo de la marca del
cero (O), cerrar la valvula de paso. Igualar los niveles del frasco nivelador y de la bureta de
medicién en la marca del cero (O). Con esta operacién se toma una muestra de 100 cm® de
muestra.

¢) Comunicar la bureta de medicion con la pipeta de absorcion y, levantando el frasco nivelador,
hacer pasar todo el oxigeno a la pipeta que contiene la solucibn amoniacal de cobre. El
liquido de la pipeta es desalojado por el oxigeno a la ampolla de vidrio conectada a la pipeta.
Cuando se haya desalojado todo el oxigeno de la bureta, cerrar el tapén de vidrio de manera
que la bureta no esté conectada con la pipeta, ni con el aire libre.

d) Esperar durante aproximadamente 40 s para que se produzca la reaccion entre el cobre y el
oxigeno. La absorcién de oxigeno en la pipeta se puede acelerar sacudiéndola suavemente.
Una vez que ha absorbido todo el oxigeno (se manifiesta por la aparicién de un color
brillante), abrir nuevamente el tap6n de vidrio hacia la bureta y bajar el frasco nivelador. De
esta manera se obtiene que regrese el gas de residuo, el cual representa las impurezas.
Cerrar la vélvula de la bureta de medicion y levantar el frasco nivelador para que el gas ocupe
la parte superior de la bureta y leer el contenido de oxigeno en porcentaje directamente sobre
la escala de la bureta. Repetir estas Ultimas operaciones hasta que se observe que el
volumen de gas que regresa a la bureta de medicion sea constante.

8.2 Determinacién del contenido de monéxido de carbono
8.2.1 Método de los tubos indicadores.

8.2.1.1 Fundamento. La longitud de la decoloracién obtenida suministra la medida del nivel de
contaminacion.

8.2.1.2 Equipo
a. Tubo indicador de vidrio graduado en intervalos de medida que contiene un reactivo quimico que
cambia de color si ocurre alguna reaccion quimica cuando el gas pasa a través de éste. Es sensible a

la impureza que se determina.

b. Bomba de aspiracion. Se utiliza para impulsar una cantidad de gas a través del tubo detector. Debe
tener una correcta hermeticidad y suministrar un volumen de + 5% del establecido por el fabricante.

8.2.1.3 Procedimiento

a. Antes de realizar el ensayo, verificar la hermeticidad de la bomba insertando un tubo indicador
sellado y ajustado en la cabeza de la bomba; evacuar ésta apretando el fuelle, el cual debe
permanecer comprimido.

b. Observar la fecha de expiracion; de estar vigente, romper los extremos del tubo.

c. Insertar el tubo en la cabeza de la bomba, verificando que la fecha que aparece en el tubo esté en

la direccion correcta. Verificar que las conexiones entre tubos, bomba y punto de muestreo no
presenten fugas.
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d. Introducir el tubo en la corriente del gas de ensayo o de calibracion; mantener el flujo entre 5 I/min
y 10 I/min.

e. Efectuar el numero adecuado de bombeos por cada tubo indicador en particular.
8.2.1.4 Interpretacion del resultado

a. Leer sobre la escala del tubo indicador la zog\a coloreada mas densa, la cual determina la
concentracion de las impurezas expresada en mL/m”.

8.3 Determinacién del contenido de humedad
8.3.1 Método del analizador del punto de rocio.

8.3.1.1 Fundamento. Consiste en hacer llegar un volumen del gas por analizar contra una superficie
perfectamente pulida. La temperatura de la superficie disminuye gradualmente hasta que la humedad
se condense; éste es el punto de rocio que se manifiesta por la opacidad de la superficie. Con el valor
de la temperatura obtenido, leer en el grafico, la cantidad de humedad.

8.3.1.2 Equipo y reactivos. Ver Anexo C, figura 3

a. Equipo de humedad

b. Termo6metro de rango < -67,8 °C (-90°F).
c. Alcohol o acetona

c. Hielo seco

8.3.1.3 Procedimiento. Circular la muestra de liquido gasificado a través de la superficie cromada C a
minima presion. Llenar la copa con acetona y sin detener el flujo del gas, disminuir gradualmente la
temperatura de la copa agregando trocitos de hielo seco a la copa que contiene acetona, hasta
observar empafiamiento en la superficie cromada de la copa, lo que indica la iniciacion del punto de
rocio (la temperatura puede disminuir hasta - 78°C).

8.3.1.4 Interpretacién del resultado.

a. Leer la temperatura en el termémetro, con éste valor en el grafico indicado en el Anexo D, figura 4,
determinar el contenido de humedad y expresar el resultado en mL/m?.

8.4 Determinacion de hidrocarburos totales volatiles (como metano).
8.4.1 Método del analizador de hidrocarburos.

8.4.1.1 Fundamento. La presencia de hidrocarburos volatiles se determina mediante el analizador de
hidrocarburos totales que utiliza el detector de ionizacién de llama con un flujo constante de gas de
muestra.

8.4.1.2 Equipo y reactivos

Analizador de hidrocarburos totales
b. Vaporizador de gas carbonico

¢. Regulador de presion y sistema de provision de la muestra
d. Gas combustible.

e. Aire, grado ZERO.
f.
9
8

o

Gas estandar (muestra en blanco)
. Gas estandar de calibracion SPAN

.4.1.3 Procedimiento
A. Calibracion.
1. Calibrar el analizador usando los estandares del gas carbonico, zero y span

9de 23



NTE INEN

B. Analisis de la fase del liquido vaporizado.

1. Orientar adecuadamente el cilindro que contiene la muestra, en posicién que pueda abastecer
gas carbdnico liquido al vaporizador. Instalar un regulador de presién equipado con un disco de
explosién de 12,4 kPa a la valvula del cilindro. Ver nota 4.

2. Conectar el vaporizador al regulador de presion. La salida del vaporizador debe estar equipada con
una valvula de aguja, para el control del flujo del gas. Abrir cuidadosamente la valvula del cilindro que
contiene la muestra y ajustar el regulador al valor de presién requerida (entre 34 kPa a 68 kPa).

3. Conectar el vaporizador y permitir el calentamiento, de 5 a 10 minutos.

4. Conectar la salida del vaporizador al analizador, usando una tuberia de alta presion.

NOTA 4 . Si un cilindro sin un tubo de inmersién es usado, se requiere su inversion para obtener una
muestra del liquido vaporizado

5. Seguir las instrucciones de operacion del equipo, registrar la presion y el flujo de la muestra.
6. Una vez estabilizada la lectura en el analizador, registrar el valor de medicion.
7. Cuando el ensayo haya terminado, cerrar la valvula de salida del CO, y purgar toda la presién

remanente de la linea de entrada.
8.4.1.4 Interpretacion del resultado

a. El valor de los hidrocarburos volatiles totales se obtiene de la lectura en el analizador y se expresa
3
en mL/m”.

8.4.2 Método alternativo, Cromatografia de gases.

8.5 Determinacion del 6xido nitrico (NO).

8.5.1 Segquir el procedimiento de los tubos indicadores descrito en el numeral 8.2.1.

8.6 Determinacion del diéxido de nitrégeno (NO,).

8.6.1 Seguir el procedimiento de los tubos indicadores descrito en el humeral 8.2.1

8.7 Determinacién de Diéxido de azufre

8.7.1 Método del analizador de azufre

8.7.1.1 Fundamento. Mediante un tubo de pirdlisis, colocado en un horno calorifico con exceso de
oxigeno se convierte los componentes de la muestra en gases estables. Los componentes sulfurosos
son transformados en Didxido de Azufre (SO,) y los hidrocarburos son convertidos en CO, y agua,;
estos gases luego son expuestos a rayos ultravioleta. Cuando se expone el azufre a su propia banda
de luz ultravioleta, el dioxido de azufre emite una onda especifica de luz que se utiliza para
determinar las concentraciones de azufre total en equivalentes de dioxido de azufre.

8.7.1.2 Equipo y reactivos

Horno de Pirdlisis

Detector de LAmpara Ultra Violeta

Oxigeno de 99,9 % de pureza.

Gas de diéxido de carbono ZERO (libre de impurezas de azufre).

Azufre estandar de 0,1% (Fraccion volumétrica expresada en porcentaje, V/V) a 1% (Fraccion
vqumetrlca expresada en porcentaje, V/V).

®ooow

10 de 23



NTE INEN

8.7.1.3 Procedimiento:
a. Encender el Horno durante 45 minutos hasta obtener una temperatura de 1000 °C.
b. Calibrar el analizador de acuerdo con el manual de operacién del equipo.

c. Encender el detector de acuerdo con el manual de operacion y verificar que la temperatura llegue a
10 °C, esperar durante 90 minutos hasta que se estabilice el sistema.

d. Abrir las vélvulas de los cilindros del gas Zero, gas Span y del Oxigeno, la presién de los
reguladores debe estar a 344 kPa.

e. Inmediatamente, regular las valvulas de consumo de cada gas hasta que la presién en la linea
tenga un valor de 241 kPa.

f. Abrir cuidadosamente la valvula del recipiente que contiene la muestra hasta que la presién en la
linea tenga un valor de 241 kPa.

8.7.1.4 Interpretacién del resultado.
a. El valor total azufre se obtiene de la lectura en el analizador y se expresa en mL/m°.

8.7.2 Método alternativo.- Deteccién de contenido total de azufre por reduccién termoquimica a gas
sulfhidrico H,S.

8.8 Determinacién del olor y sabor

8.8.1 Fundamento. Se basa en la evaluacion del olor y sabor extrafios del CO,, por burbujeo en una
solucién con agua.

A. Olor

8.9.2 Equipo

8.9.2.1 Boquilla de dispersion para fabricar nieve carbénica.
8.9.2.2 Funda especial para recoger gas carbénico (nieve).
8.9.2.3 Erlenmeyer de 500 cm® de capacidad.

8.9.2.4 Vidrio de reloj.

8.9.2.5 Lampara fluorescente con pantalla acrilica

8.9.2.6 Guantes criogénicos.

8.9.3 Procedimiento

1. En un Erlenmeyer de 500 cm?® de capacidad que contenga 100 cm?® de agua purificada, colocar
200 cm® de nieve carbénica y cubrirla inmediatamente con un vidrio de reloj.

2. Agitar el liquido contenido en el Erlenmeyer y percibir el olor en el ambiente alrededor de éste. No
debe presentar ningun olor.

3. Mientras la nieve se derrite percibir el olor sobre ésta superficie.
8.9.4 Interpretacion del resultado. El diéxido de carbono no debe tener ningun olor extrafio.

B. Sabor
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8.9.5 Procedimiento
1. Conectar una manguera a la fase liquida gasificada de la muestra.

2. Verter 100 cm® de agua purificada en un Erlenmeyer e introducir el extremo libre de la manguera
dentro de este Erlenmeyer.

3. Dejar que el diéxido de carbono burbujee a través del agua durante 15 minutos.

4. Beber una pequefa cantidad del agua carbonatada y hacerla circular en el interior de la boca.
8.9.6 Interpretacion del resultado. La muestra no debe presentar sabores extrafios.

8.10 Determinacién del punto de rocio

El punto de rocio se expresa en grados Celsius (°C) y corresponde a la presion absoluta del 101,3
kPa (1,103 bar). Ver Anexo C, figura 3

8.11 Determinacién del Sulfuro de Hidrégeno
El contenido de sulfuro de hidrégeno debe determinarse por uno de estos métodos:
— Mediante un analizador colorimétrico, automatico por via hiUmeda, especifico para H,S.

— Mediante un analizador de celda de combustible, especifico para H,S. La sensibilidad del
equipo debe ser del 10% del valor maximo especificado de H,S.

— Mediante un cromatdgrafo de gas.
8.12 Determinacién del oxigeno
El contenido de oxigeno debe determinarse por uno de estos métodos:
— Por medio de un analizador del tipo electroquimico, que utilice un electrolito adecuado.

— Mediante un cromatografo de gas. La sensibilidad del equipo debe ser del 10% del valor
maximo especificado de O,

— Meétodo de analisis Orsat. (ver numeral 8.1.2)

—  Método paramagnético.
7.12.1 Método paramagnético
7.12.1.1 Fundamento
Los analizadores de oxigeno paramagnéticos o magnetodinamicos se basan en el principio de
Faraday relativo a la determinacion de la susceptibilidad magnética de un gas mediante la medida de
la fuerza desarrollada por un campo magnético fuerte no uniforme sobre un cuerpo de ensayo
diamagnético suspendido en la muestra gaseosa. El cuerpo de ensayo utilizado en todos las células
de medida de los analizadores de oxigeno paramagnéticos consiste en dos esferas de cuarzo
rellenas de nitrégeno que se disponen en forma de pesas.
Un alambre fino de platino (espiral de retroaccion) se fija mediante una sola vuelta alrededor de las
pesas. Una cinta de platino robusta, tensa y en suspension, que se fija al centro del eje de las pesas,
sitla las pesas en la posicion adecuada con respecto al campo magnético fuerte no uniforme

existente entre las piezas polares especialmente disefiadas de la estructura magnética permanente

7.12.1.2 Equipos
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a) Analizador de oxigeno paramagnético

Existen diversos suministradores de instrumentacion analitica que disponen de unidades portatiles

simples, listas para su uso, validas para este fin. Estas unidades pueden funcionar con alimentacién a

la red eléctrica o con baterias.

7.12.1.3 Procedimiento

Calibrar el analizador (cero y valor méximo). La calibracion de este tipo de analizadores debe llevarse

a cabo conforme a las instrucciones del fabricante, utilizando un gas de calibraciéon con una fraccion

en volumen superior al 99,95% de oxigeno. Se debe desviar el flujo del gas, o una parte del mismo,

para introducirlo en el analizador; el flujo de entrada al analizador puede requerir un control preciso,

regulando la presion, siempre que no exista un dispositivo de control de flujo como parte integrada del

sistema de medida. Se toman algunos litros de muestra con una pipeta volumétrica, con una presién

positiva de 150 kPa a 200 kPa o con un muestreador automatico.

Cuando se toma una muestra de oxigeno gaseoso, se debe tener en cuenta los siguientes puntos:

— Todos los conductos de muestra y equipamiento auxiliar utilizados deben ser compatibles con el
uso de oxigeno, estar limpios, ser estancos y estar sometidos a la presién apropiada para conducir
la muestra al analizador de forma segura;

- La muestra introducida en el analizador debe ser representativa y los aparatos deben ser
manejados de acuerdo con los procedimientos de operacidon recomendados por el fabricante.

Una vez calibrado el analizador, se introduce la muestra del oxigeno a analizar, de manera semejante
al gas de calibracion.

Se registra el contenido de oxigeno leido en el analizador.
NOTA. El método paramagnético permite una precision de + 0,01% en fraccién en volumen.
8.13 Determinacién del amoniaco
El contenido de amoniaco debe determinarse por uno de estos métodos:
— Mediante un analizador colorimétrico, automatico por via hUmeda, especifico para amoniaco.
— Mediante un analizador en el cual reaccione el amoniaco para formar un compuesto que
pueda ser determinado posteriormente. La sensibilidad del equipo debe ser del 10% del valor
maximo especificado para amoniaco.
— Mediante un cromatégrafo de gas.
8.14 Determinacion de benceno
El contenido de benceno debe determinarse mediante un cromatégrafo de gas.
8.15 Determinacién de Sulfuro de carbonilo

El contenido de amoniaco debe determinarse por uno de estos métodos:

— Mediante un analizador colorimétrico, automatico por via himeda, especifico para sulfuro de
carbonilo.

Nota. La presencia de otros compuestos de azufre puede interferir con este método.
— Mediante un cromatdgrafo de gas.

8.16 Determinacién de Residuos no voléatiles

13 de 23



NTE INEN

El contenido de residuo no volatil para los tipos y grados que se indican debe ser determinado por
uno de los siguientes procedimientos:

8.16.1 Di6xido de carbono en fase gaseosa, de grados F, Gy H

a)

b)

c)
d)

e)

Pesar el recipiente para la muestra, con la muestra de gas; registrar la masa m; Dejar
escapar el gas por un orificio pequefio.

Permitir que el recipiente para la muestra alcance la temperatura del ambiente, dejando
escapar todo el gas que hubiera podido quedar. Pesar nuevamente el recipiente para la
muestra, vacio, registra la masa m,, y determinar el tamafio de la muestra por diferencia
myi — Mo.

Retirar la valvula del recipiente para la muestra.

Lavar el interior del recipiente para la muestra mediante un solvente adecuado, libre de
residuos, agitando bien para recoger los residuos no volatiles

Filtrar el solvente de lavado, con un filtro tarado; evaporar el solvente nuevamente y luego
secar en estufa a 104°C, hasta masa constante, ¢

Nota. Se recomienda utilizar un filtro que tenga poros de tamafio 20 um o menor.

8.16.2 Di6xido de carbono en fase liquida

a)

b)

d)

e)

Hacer pasar una cantidad de CO, liquido a través de un cono para formar nieve carbénica,
hacia un recipiente limpio, abierto. Recoger la nieve carbdnica producida, en este recipiente.

Pesar 500 g de esta muestra en un frasco limpio, tarado previamente y registrar la masa my.

Permitir que el CO, sdlido se sublime completamente, manteniendo un vidrio reloj sobre el
frasco, para prevenir una posible contaminacion desde el ambiente.

Una vez terminada la sublimacién, lavar el interior del frasco con un solvente adecuado, libre
de residuos, agitando bien para recoger los residuos no volatiles; luego, transferir el liquido
de lavado a un vidrio reloj previamente tarado. Enjuagar dos veces el frasco con solvente y
agregarlo al vidrio reloj.

Permitir que el solvente se evapore suavemente y secar en estufa a 104°C, hasta masa
constante. Registrar la masa m, y determinar el residuo por la diferencia m; — m,.

8.16.3 Di6xido de carbono en fase sélida, grado J

a)

b)

c)

Pesar una muestra de masa mayor que 500 g, obtenidas desde el interior de un bloque de
diéxido de carbono soélido o desde el interior de un lote de granulos de CO, sélido o
preparado a partir de CO, liquido, en forma de nieve carbonica. Registrar la masa m;

Colocar esta muestra en un frasco limpio y permitir que se sublime completamente
manteniendo un vidrio reloj sobre el frasco de la muestra.

Continuar la determinacion segun se indica en el literal d) y e) del numeral 8.16.2. determinar
el residuo por la diferencia m; — ms.

9 MARCADO Y ETIQUETADO

Los cilindros y tanques de diéxido de carbono deben contar rétulos o etiquetas de acuerdo con la
NTE INEN 2266. Las principales precauciones de seguridad deben cumplir con lo establecido con la
NTE INEN 2288 vigente.
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La etiqueta de identificacion que se debe colocar en el casquete de los cilindros o en la seccién
superior del cuerpo de los termos criogénicos y debe incluir la informacion descrita a continuacion,
cumpliendo con las normas NTE INEN 2049 y NTE INEN 2266:

— Marca comercial

— Nombre del producto

— Nombre y direccién del fabricante.

— Simbolo o férmula quimica

— Nombre del Técnico responsable, solo en el caso de didxido de carbono medicinal.

— Composiciéon quimica, en el caso de dioxido carbono medicinal

— Indicaciones y precauciones para su uso

— Advertencia y almacenamiento

— Naturaleza del gas

— Numero internacional de las Naciones Unidas para identificacién del producto

— Identificacion del uso, medicinal e industrial

— Proceso de elaboracion

La etiqueta debe ser elaborada de material resistente e indeleble que pueda ser adherida al cilindro y
sus dimensiones deben ser las que se indican en la NTE INEN 2266.

Para el caso de cilindros, ver Anexo D, ver figura 5
Para el caso de termos criogénicos, ver Anexo E, ver figura 6.

Para el caso del diéxido de carbono en estado sélido se debe colocar una etiqueta con las
precauciones de seguridad que se especifica en el Anexo F, ver figura 7.

Cada envase de diéxido de carbono medicinal debe llevar una etiqueta adicional con su niumero de
lote, la que debe contener por lo menos la siguiente informacion:

Nombre del producto
Numero de lote
Fecha de elaboracion
Fecha de caducidad

Ndmero de envase (dentro del lote correspondiente).
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ANEXO A

FIGURA 2. Equipo para determinar pureza de CO,

Muestra CO2

/ngreso
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ANEXO B
FIGURA 3. Analizador de oxigeno tipo Orsat

Pipeta de absorcion
llena de espirales
de cobre

Ampolla para
proteger las
soluciones
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Saco de expansion
de caucho

Botella niveladora

ANEXO B

FIGURA 3. Equipo para determinar el contenido de humedad

Bureta
de medicion

Camisa
de agua
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%5 107 de humedad en el gas { Escala incrementada 1000 %o )

ANEXO C

FIGURA 4. Determinacién de la humedad
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ANEXO D

FIGURA 5. Etiqueta adhesiva colocada en el cilindro

La altura ae ietra no aepe ser menor
a 0,5 cm. El color del diamante y las
En el panel blanco que contiene el nombre y palabras deben ir de acuerdo a las
numero de identificacion, las letras negras etiquetas descritas en la
del nombre no deben ser menores a 0,5 cm Norma NTE INEN 2 266
de alto y el nUmero, no debe ser menor a 0,2
cm. El panel puede ser curvo o rectangular

Cuando sea necesario distinguir
entre el color del diamante y el
color del borde, se debe usar un
borde de 0,2 cm.

/ T~

( —
. " “DIOXIDO DE CARBONO/
0 T -CQ; GAS NO
ip] IO <4 INFLAMABLE
3 UN1013 ——

Nombre de identificacion de acuerdo
a Norma NTE INEN 2 266
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ANEXO E

FIGURA 6. Etiqueta adhesiva colocada en el termo

En el panel blanco que contiene el nombre y nimero

de identificacion, las letras negras del nombre no

Nombre e identificacion de acuerdo

deben ser menores de 0,5 cm de alto y el nimero no Norma NTE INEN 2 266

menor a 0,2 cm. El panel debe ser rectangular

La altura de letra no debe ser
menor a 0,5 cm. El color del

con diamante y las palabras deben ir
de acuerdo con la Norma NTE
INEN 2 266

25cm

\ / 30 cm minimo

l

/ :
/

7'y \\ //
DIOXIDO DE CARBONO (CO,) Liquidg Refrigerado UN 2187
PRECAUCIONES PARA SU USO: INDICACIONES E INSTRUCCIONES:
4 CYT‘1
\’/ ‘ ADVERTENCIAS:
4cm
A 4

Cuando sea necesario distinguir
entre el color del diamante y el
color del borde, se debe usar un
borde de 0,2 cm
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ANEXO F

FIGURA 7. Rotulado para el di6xido de carbono en estado sélido (hielo seco)

DIOXIDO DE CARBONO EN FASE SOLIDA (HIELO SECO)

ADVERTENCIA DE RIESGOS: PRODUCTO MANTENIDO A BAJA TEMPERATURA

EL CONTACTO CON EL HIELO SECO PUEDE PROVOCAR DANOS
EN LA PIEL

RECOMENDACIONES: — Almacenary usar en lugares con ventilacion abundante

— Manipular solamente usando elementos de proteccién
de la piel

RESPETE LAS NORMAS DE SEGURDAD VIGENTES PROPIAS DE SU LUGAR DE TRABAJO

NO RETIRAR NI DANAR ESTA ETIQUETA
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