NORMA OFICIAL MEXICANA NOM-008-SSA1-1993. "SALUD
AMBIENTAL. PINTURAS Y BARNICES. PREPARACION DE
EXTRACCIONES ACIDAS DE PINTURAS LIQUIDAS O EN POLVO
PARA LA DETERMINACION DE PLOMO SOLUBLE Y OTROS
METODOS".

FILIBERTO PEREZ DUARTE, Director General de Salud Ambiental, por acuerdo del Comité
Consultivo Nacional de Normalizacién de Regulacion y Fomento Sanitario, con fundamento en los
articulos 39 de la Ley Organica de la Administraciéon Publica Federal; 38 fraccién 1l, 47 de la Ley
Federal sobre Metrologia y Normalizacién; 8o. fraccion IV y 25 fraccion V del Reglamento Interior
de la Secretaria de Salud, y

1 Objetivo y campo de aplicacion

Esta Norma Oficial Mexicana establece los métodos para la preparacion de extracciones acidas
requeridas, asi como las soluciones de prueba para la determinacién del contenido de plomo
"soluble" en pinturas y productos relacionados en forma liquida o polvo.

Las extracciones acidas son preparadas con el acido clorhidrico a una concentracion de 0.07 mol/l,
la cual se eligi6 como una aproximacién de las condiciones presentes en el estomago.

Esta Norma no es aplicable para capas de pinturas secas o pulverizadas. (Ver NOM-006-SSA1-
1993. "Salud ambiental. Pinturas y barnices, preparacion de extracciones acidas de las capas de
pintura seca para la determinacién de plomo soluble. Método de prueba").

ADVERTENCIA: Los procedimientos descritos en esta Norma son complicados, y por eso, deberan
ser llevados a cabo por personal rigurosamente experto en los procedimientos analiticos. La
precisién adecuada sélo sera obtenida si todos los detalles de los procedimientos de separacion y
extraccion son estrictamente observados.

2 Referencias
Esta Norma Oficial Mexicana se complementa con las normas:

Norma Oficial Mexicana. NOM-015/1-SCFI/SSA-1994. "Seguridad e informaciéon comercial en
juguetes. Seguridad de juguetes y articulos escolares. Limites de biodisponibilidad de metales en
articulos recubiertos con pinturas y tintas. Especificaciones quimicas y métodos de prueba".

Norma Oficial Mexicana. NOM-U-40. "Pinturas, recubrimientos y productos afines. Muestreo".

Norma Oficial Mexicana. NOM-SS-3. "Higiene industrial. Medio ambiente laboral. Determinacnion
de plomo y compuestos y compuestos inorganicos de plomo. Método de absorcion atémica".

Norma Oficial Mexicana NOM-Z-12/2-1987. "Muestreo para la inspeccion por atributos-Parte 2:
Métodos de muestreo, tablas y graficas".

3 Definiciones

Para el propésito de esta Norma se aplican las siguientes definiciones:



3.1 Pigmento: Toda materia particulada insoluble en el solvente extractor seleccionado de acuerdo
al punto 6.2.

3.2 Contenido de plomo "soluble" en la pintura liquida: El contenido de plomo "soluble" en el
pigmento, el cual es soluble en un acido diluido definido al metal total contenido en la porcién
liquida de pintura.

NOTA: Acido diluido para propésito de esta Norma es acido clorhidrico de 0.07 M.

3.3 Contenido de plomo "soluble" en la pintura en polvo: El contenido de plomo de la pintura que es
soluble en un acido diluido definido (Ver nota del punto 3.2).

4 Muestreo

Tome una muestra representativa del producto a probar como se describe en 1ISO-1512.
5 Método de prueba

a) Principio

Este principio se aplica para todos los métodos de prueba.

5.1 Dilucién de una muestra del producto liquido para prueba con un solvente apropiado, seguido
por separacioén centrifuga del pigmento, en la muestra. Se especifican 3 métodos para la
separacion del pigmento dependientes del aglutinante del producto a examinarse (Ver 6.4).

5.2 Extraccién con acido clorhidrico 0.07 M del pigmento separado a una relacién masa: volumen
entre el pigmento y el acido clorhidrico de 1:15, excepto para determinacién del plomo "soluble",
cuando el total de plomo contenido en la pintura (Ver 8.3.1.5) sea igual o exceda al 1% (m/m). En
ese caso la extraccién del pigmento separado se realizara con una relacion masa: volumen entre el
pigmento que contiene plomo en la muestra y el acido clorhidrico de 1:1000, como se describe en
8.3.

NOTA: Para el propésito de esta Norma se asume que el contenido de plomo del pigmento que
contiene plomo es 60% (m/m). Esto corresponde al contenido encontrado en la mayoria de los
cromatos de plomo (Ver 8.3.2.1).

5.3 Evaporacioén a sequedad de la porcién liquida del producto obtenido por la centrifugacién (5.1).
Preparacion del residuo para analisis por calcinacion seca y extraccién de la ceniza con acido
nitrico.

5.4 Para pinturas en polvo, extraccion del producto a probar como en 5.2, sin separacion previa del
aglutinante (Ver punto 7).

6 Separacion del pigmento de la muestra de pintura liquida
6.1 Preparacion de la muestra de prueba

Prepare la muestra de prueba como se describe en ISO-1512. Si esta presente alguna nata,
quitela lo mejor posible, agite vigorosamente la muestra y, si es necesario, pasela a través de un
tamiz de apertura nominal de 150 uym para remover cualquier nata remanente u otro material
extrafo.



6.2 Reactivos

ADVERTENCIA: Se deben tomar precauciones al seleccionar el solvente que se va a usar, ya que
éste puede ser téxico o representar otros peligros.

Seleccione un solvente que efectue la separacién optima del pigmento. El solvente debera ser
registrado y posteriormente reportado.

Ejemplos de solventes o0 mezclas de solventes adecuados se mencionan enseguida:

a) Para pinturas adelgazadas con solvente, tintas de impresién y productos similares (método A):
- Tolueno/etanol (4+1) (para pinturas secadas con aire)

- Xileno/2-butanol (9+1) (para pinturas que requieran ser horneadas)

- Tolueno (para pinturas con base de hule clorado)

- Butanona [metil-etil-cetona] (para productos que contienen nitrato de celulosa)

b) Para pinturas emulsionadas basadas en dispersiones acuosas de polimeros (método B):

- Acetona

- 1,1,1- tricloroetano

- Tetrahidrofurano

c) Para plastisoles y organosoles basados en cloruro de polivinilo (PVC) y sus copolimeros, y para
pinturas basadas en otras dispersiones no-acuosas de polimeros (método C):

- Tetrahidrofurano

- Ciclohexanona

- Ciclopentanona

6.3 Aparatos

Aparatos y material de vidrio comunes de laboratorio, y en particular:

6.3.1 Centrifuga apropiada, con tubos de material inerte con capacidad de 50 0 100 ml. Es
preferible usar una centrifuga capaz de impartir una aceleracion cetrifuga relativa de 100 km/s.

6.3.2 Horno con ventilaciéon de aire, capaz de mantener una temperatura de 105 £ 2 C.
6.3.3 Recipiente con tapén de vidrio, de un minimo de 2 litros de capacidad.

6.4 Procedimiento



6.4.1 Método A (para pinturas que se adelgazan con solventes, tintas de impresién y productos
similares).

Tarar los tubos de centrifuga (Ver el punto 6.3.1). Agregar de 20 a 30 g de la muestra preparada
(Ver el punto 6.1) a cada tubo, procurando evitar contaminacion de las paredes y labio del tubo.
Pesar inmediatamente los tubos y contenido hasta centécimas de gramo. Adicionar el solvente
seleccionado (Ver el punto 6.2), aproximadamente hasta la mitad del tubo y agitar vigorosamente
con una varilla de vidrio. Lavar muy bien cada varilla de vidrio con el solvente, agregando todos los
lavados al tubo adecuado. Balancee los tubos con el solvente. Centrifugar hasta que exista una
separacion completa formada por un sobrenadante y una pasta de pigmento. Decantar el
sobrenadante de todos los tubos que comprendan un "juego” (Ver nota 1) en el recipiente (Ver el
punto 6.3.3).

Agregar mas solvente a cada tubo y agitar vigorosamente como ya se menciond, procurando
dispersar completamente la pasta del pigmento. Repetir la centrifugacion y transferir el
sobrenadante al mismo recipiente. Repetir la adicion del solvente, centrifugacion y transferencia del
sobrenadante tres veces mas, procurando en cada ocasién dispersar completamente la pasta del
pigmento. Como tratamiento final de la pasta del pigmento y para ayudar a un rapido secado, usar
acetona en lugar del solvente seleccionado. La acetona se agrega y se mezcla dispersando la
pasta del pigmento. Guarde el recipiente con los extractos combinados para el procedimiento
descrito en el punto 9.

Después de asegurarse que el exceso de acetona se ha evaporado, colocar los tubos de
centrifuga en el horno (6.3.2), manteniendo a 150 + 2°C por tres horas. Remover, transferir a un
desecador, dejar enfriar a temperatura ambiente y pesar cada tubo con su contenido hasta
centésimas de gramo. Vuelva a colocar los tubos y su contenido en el horno por un periodo minimo
de una hora, enfriar a temperatura ambiente y volver a pesar. Repetir las operaciones de
calentamiento, enfriamiento y pesado hasta que dos pesadas consecutivas no difieran por mas de
10 mg. Calcular el contenido del pigmento en la pintura como porcentaje en masa de la muestra de
pintura.

Al final del procedimiento de separacion, verifique que la pasta del pigmento se pueda desmoronar
facilmente, lo que indica que el aglutinante ha sido extraido satisfactoriamente. Si la pasta
permanece cohesiva, repetir el procedimiento completo con la pintura original usando un solvente o
mezcla de solventes mas adecuados.

NOTAS:

1. Las extracciones acidas subsecuentes deben llevarse a cabo por duplicado por lo que debe
emplearse suficiente pintura y tubos de manera que se obtenga cuando menos 10 g del pigmento.
El nimero de tubos (normalmente cuatro) requerido para cada muestra se denomina como un
lljuegoll.

2. La masa de pintura que se toma es dependiente de la capacidad de los tubos de centrifuga
empleados y del contenido de pigmento esperado de la pintura.

6.4.2 Método B (para pinturas emulsionadas basadas en dispersiones acuosas de polimeros).

Realizar la separacién como se describe en 6.4.1, pero use acetona para el primero y el ultimo
tratamiento y el solvente seleccionado para los cinco tratamientos intermedios de la pasta del
pigmento.

6.4.3 Método C [para plastisoles y organosoles basados en cloruro de polivinilo (PVC) y sus
copolimeros y para pinturas basadas en otras dispersiones no acuosas de polimeros].



Realizar la separaciéon como se describe en 6.4.1, pero usando una masa de muestra de manera
que pueda ser diluida con solvente en proporcién de 10:1. Esta relacion se requiere para obtener
una velocidad de sedimentacion apropiada. Agite vigorosamente por el tiempo suficiente para
convertir el polimero del estado disperso al estado disuelto, usando un ligero calentamiento si es
necesario.

6.5 Solucién blanco de prueba

Preparar una mezcla de los solventes usando las mismas proporciones requeridas para la
separacion (6.4). Guardar la mezcla para usarse como el blanco en las determinaciones descritas
en el punto 9.

7 Tratamiento de pinturas en polvo

En virtud de que no es necesario separar previamente el pigmento del aglutinante (Ver 5.4),
extraiga la porcion de prueba (Ver Capitulo 4) usando el procedimiento descrito en 8.2 u 8.3. Si el
material no se puede dispersar en acido clorhidrico, agregue un volumen conocido de un agente
humidificante adecuado.

8 Extraccion acida del pigmento separado y de pinturas en polvo

NOTA: Se debe reducir la masa del pigmento que se tomara para la extraccion, porque puede
ocurrir el caso de un alto contenido de plomo "soluble". En este caso, el volumen del liquido de
extraccion debe cambiarse de manera que se mantenga la proporcién especificada del pigmento al
liquido de extraccion.

8.1 Tratamiento del pigmento separado

Tome todo el pigmento secado de un juego de tubos obtenidos por el procedimiento descrito en
6.4. Romper cuidadosamente la masa del pigmento, situandolo entre dos hojas de papel vidriado y
aplicando una accién minima de presion o de rodamiento sin producir ninguin efecto de trituracion
de manera que todo el pigmento pase a través de un tamiz de 500 um (Ver nota). Asegurandose
que todo el pigmento pasa y es colectado a través del tamiz.

Mezclar el pigmento tamizado, colocarlo todo en un frasco para pesar y transferirlo al horno (6.3.2),
mantenido a 105 £ 20C, por 2 horas. Guardar la botella y contenidos en un desecador hasta que se
necesite para el procedimiento de extraccion (8.2 u 8.3).

NOTA: Una fuerza excesiva puede afectar la superficie de un pigmento, y por lo tanto, producir
resultados variables. Si se obtiene una pobre reproducibilidad o si se requiere una fuerza excesiva
para romper la masa del pigmento, debe reexaminarse el procedimiento para la extraccion y
dispersion de la masa del pigmento.

8.2 Método para la extraccion de plomo "soluble" [incluyendo el caso de que el contenido total de
plomo en la pintura es menor de 1% (m/m) (relacién masa:volumen 1:15)].

8.2.1 Reactivos

Durante el analisis, use solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua al menos de
grado 3 de pureza de acuerdo a ISO-3696.

8.2.1.1 Acido clorhidrico diluido, con una concentraciéon de 0.07 mol/I.



8.2.1.2 Acido clorhidrico fuerte, 1+1. Diluir 1 parte por volumen de acido clorhidrico (densidad =
1.18 g/ml) con una parte por volumen de agua.

8.2.1.3 Etanol, minimo 95% (v/v).

8.2.2 Aparatos

Aparatos y material de vidrio comunes de laboratorio y, en particular:
8.2.2.1 Agitador mecanico apropiado (ver nota en 8.2.3).

8.2.2.2 pH-metro y electrodos.

8.2.2.3 Filtro de membrana, con un didmetro de poro de 0.15 um, u otro filtro adecuado capaz de
dar un filtrado claro en 8.2.3 y 8.3.2.4.

8.2.2.4 Aparato de filtracion para el filtro de membrana (8.2.2.3)
8.2.2.5 Bario de agua, capaz de mantener una temperatura de 23 £ 2 °C.
8.2.3 Procedimiento

Realizar la extraccion del pigmento preparado (8.1) o de la pintura en polvo (punto 7) por
duplicado. Proteger la muestra de la luz solar directamente durante la extraccion y antes del
analisis.

Pesar 5.0 £ 0.01 g de la muestra en un vaso de precipitados limpio y seco. Humedecer la porcién
de prueba [excepto cuando se trata de una pintura en polvo (Ver punto 7)] con dos ml de etanol
(8.2.1.3).

Con la minima cantidad para humedecer la porcion de prueba, adapte el agitador (8.2.2.1) y
agregue 75 ml de acido clorhidrico diluido (8.2.1.1) previamente ajustado a 23 + 2 °C con el bafio
de agua (8.2.2.5).

Coloque el vaso de precipitados en el bafio de agua y empiece a agitar la mezcla (Ver la nota).
Sumerja los electrodos del pH-metro (8.2.2.2) dentro de la mezcla, y si es necesario ajuste el pH al
del &cido clorhidrico diluido (8.2.1.1) usando el acido clorhidrico fuerte (8.2.1.2).

Continue agitando por 15 + 1 min, verificando que la temperatura se mantenga a 23 + 2 °C durante
el periodo de prueba. Mantenga el pH de la muestra mediante adicién cuidadosa del acido
clorhidrico fuerte (8.2.1.2). Una vez finalizado el periodo de agitacion, dejar la muestra otros 15 + 1
min a 23 + 2 °C. Entonces decantar la muestra a través del filtro de membrana (8.2.2.3), usando el
aparato de filtracion (8.2.2.4) y colectar el filtrado obtenido durante los primeros 10 min (el cual
debe ser una solucion clara) en un recipiente adecuado de vidrio. Cerrar inmediatamente el
recipiente. Guarde el extracto filtrado para la determinacién de plomo soluble.

Realizar la determinacion, del contenido de plomo . . . "soluble" en el filtrado, de acuerdo a . . . .
(Ver las partes apropiadas de la norma 1ISO-3856) tan pronto como sea posible y durante las
primeras cuatro horas a partir de la preparacion del extracto.

NOTA: Durante todo el periodo de extraccién, debe ajustarse la velocidad del agitador de manera
que el pigmento se mantenga en suspension continua, evitando salpicar.



8.3 Método para la extraccion acida de plomo "soluble" [cuando el contenido total de plomo en la
pintura exceda el 1% (minimo)] (relacién masa:volumen 1:1000).

8.3.1 Determinacion preliminar de plomo total.

NOTA: A fin de mantener constante la relacion de la masa de la muestra que contiene plomo al
volumen de la solucién de extraccion de acido clorhidrico, primero es necesario determinar el
contenido total de plomo del pigmento preparado (8.1) o de la pintura en polvo (Punto 7), a partir
del contenido total de plomo, es posible calcular (8.3.2.1) la masa de la muestra a usarse en la
extraccion.

8.3.1.1 Principio

Disolucién del pigmento preparado o de la pintura en polvo en acido nitrico y peréxido de
hidrogeno determinacion del contenido de plomo por espectrofotometria de absorcién atémica con
flama como se describe en la NOM-SS-3-1986.

8.3.1.2 Durante el analisis, use soélo reactivos de grado analitico y agua con una pureza de al
menos grado 3 de acuerdo a ISO 3696.

8.3.1.2.1 Acido nitrico, densidad = 1.40 g/ml, alrededor de 65% (m/m).

8.3.1.2.2 Perdxido de hidrégeno, aproximadamente el 30% (m/m).

8.3.1.2.3 Acido clorhidrico 0.07 M.

8.3.1.3 Aparatos

Aparatos comunes de laboratorio y parrilla térmica, con control para regular la energia.

8.3.1.4 Procedimiento

8.3.1.4.1 Solucién del extracto

Realizar el procedimiento con el pigmento preparado (8.1) o la pintura en polvo (Punto 7) por
duplicado. Pesar con aproximacién de unidades de mg. 0.1 g de la muestra y colocarla en un
matraz cénico de 150 ml. Agregar 10 ml del acido nitrico (8.3.1.2.1) seguido por dos gotas de la
solucion de peroxido de hidrégeno (8.3.1.2.2). Mezclar y agitar suavemente en la parrilla térmica
(8.3.1.3) por cinco minutos, procurando no llegar a sequedad (ver nota). Dejar enfriar ligeramente y
enjuagar las paredes del matraz con alrededor de 10 ml de agua. Hervir 5 min mas. Dejar enfriar,

filtrar si es necesario, y transferir el contenido a un matraz aforado de 250 ml. Aforar a la marca,
tapar y mezclar. Esta es la solucion del extracto.

NOTA: Las pinturas en polvo pueden requerir un tratamiento mas drastico para disolver los
pigmentos que contienen plomo. Para estos productos, puede necesitarse agregar mas acido
nitrico y peroxido de hidrégeno y aumentar el tiempo de calentamiento.

8.3.1.4.2 Preparacion de la solucion de prueba

Tomar una alicuota de cada solucion de extracto (8.3.1.4.1) de un tamafo determinado por el
contenido de plomo esperado en la muestra (ver nota). Transferir la alicuota a un matraz aforado
de 100 ml, aforar la marca con el acido clorhidrico (8.3.1.2.3) y mezclar bien.



CONTENIDO DE PLOMO

ESPERADO PORCION ALICUOTA
% (m/m) ml

menor de 2 50
de2a10 25

de 10 a 90 10

8.3.1.4.3 Preparacion del reactivo blanco

Repetir los procedimientos descritos en 8.3.1.4.1, pero omitiendo la muestra . . . Tomar una
alicuota de la solucion blanco igual a la de la soluciéon del extracto usado para preparar la solucién
prueba (8.3.1.4.2). 8.3.1.4.4 Determinacion

Usar las soluciones de prueba y las soluciones de reactivo blanco, descritas en ISO-3356/1,
subinciso 3.4.2.3.

Determinar su contenido de plomo por espectrofotometria de absorcion atébmica de acuerdo a la
NOM-SS-3-1986 "Higiene industrial. Medio ambiente laboral. Determinacién de plomo y
compuestos inorganicos de plomo. Método de absorcion atémica", por duplicado.

Si las lecturas de los duplicados obtenidas difieren mas del 2% del valor absoluto, preparar nuevas
soluciones de prueba (8.3.1.4.2) y repetir los procedimientos.

8.3.1.5 Célculos

Calcular el contenido total de plomo usando la ecuacion

25¢c

T=

mo x V

Donde:

¢ es la concentracién de plomo, en microgramos por mililitro de la solucion, prueba obtenida de
la grafica de calibracion corregida por el valor blanco;

mo es la masa en gramos, de la porcién de prueba (8.3.1.4.1);

T es el contenido total de plomo del pigmento preparado o la pintura en polvo, como porcentaje
en masa;

V es el volumen, en mililitros, de la alicuota del extracto tomada en 8.4.1.4.2;

Calcular la media de dos resultados.



8.3.2 Procedimiento de extraccion.
8.3.2.1 Calculo de la masa de la porcién de prueba.
a) Para pigmentos preparados.

A partir del contenido del pigmento en la pintura liquida (ver punto 6), ademas del contenido de
plomo de pigmento preparado, T, calcular el contenido total de plomo de la pintura. Si el contenido
total de plomo es igual o mayor al 1% (m/m) de la pintura, calcular m1 como se describe adelante y
realizar el procedimiento de extraccion como se describe en 8.3.2.4.

b) Para pinturas en polvo

Si el contenido total de plomo de la pintura en polvo es igual o mayor al 1% (m/m), calcular m1
como Se describe adelante y realizar el procedimiento de extraccion como se describe en 8.3.2.4.

A partir del contenido total de plomo del pigmento preparado o de la pintura en polvo (como se
calcula en 8.3.1.5), calcular la masa de la porcion de prueba para la determinacién del contenido
de plomo "soluble", usando la ecuacion.

m1 = 60/T X 0.5/T = 30

Donde:

m1 es la masa, en gramos, de la porcién de prueba

T es el contenido total de pigmento preparado o de la pintura en polvo, como porcentaje en masa;

60 es el contenido de plomo promedio, como porcentaje en masa, de pigmentos de plomo tipicos
(Ver nota en 4.2).

8.3.2.2 Reactivos
Ver 8.2.1.

8.3.2.3 Aparatos

Ver 8.2.2.

8.3.2.4 Procedimiento

Realizar la extraccion del pigmento preparado (8.1) o de la pintura en polvo (punto 7) por
duplicado. Proteger la porcién de prueba de la luz solar directa durante la extraccion y antes del
analisis.

Pesar la porcién de prueba (m1) con aproximacién de 1 mg y colocarla en un vaso de precipitados
de 1000 ml limpio y seco. Humedecer la porcién de prueba [excepto cuando es una pintura en
polvo (Ver punto 7)] con 2 ml de etanol (8.2.1.3), o la cantidad minima para humedecer la porcién
de prueba, agitar (8.2.2.1) y agregar 500 ml del acido clorhidrico diluido (8.2.1.1.), ajustado
previamente a 23 £ 2 °C por medio de un bafio de agua (8.2.2.5). Colocar el vaso de precipitados
en el bafio de agua y empezar a agitar la mezcla (Ver nota). Sumergir los electrodos del pH-metro



(8.2.2.2) en la mezcla y, si es necesario, ajustar el pH del acido clorhidrico diluido (8.2.1.1), por
adicion del acido clorhidrico fuerte (8.2.1.2).

Continuar agitando por 60 + 1 min verificando que la temperatura de la muestra se mantenga a 23
+ 2°C durante el periodo de la prueba. Mantener el pH de la muestra por adicién del acido
clorhidrico fuerte (8.2.1.2). Al final del periodo de agitacion, dejar que la mezcla permanezca otros
60 £ 1 min a 23 + 2°C. Entonces decantar la muestra a través del filtro de membrana (8.2.2.3)
usando el aparato de filtracion (8.2.2.4) y colectar el filtrado obtenido en los primeros 10 min (el
cual debe ser una solucion clara) en un recipiente de vidrio adecuado. Tapar inmediatamente el
recipiente.

Guardar el extracto filtrado para la determinacion de plomo "soluble" como se describe en la NOM-
006-SSA1-1993. "Salud Ambiental. Pinturas y barnices, preparacion de extracciones acidas de
capas de pintura seca para la determinacién de plomo soluble. Métodos de prueba".

Tomar la alicuota apropiada para cada determinacién. Realizar la determinacion del contenido de
plomo "soluble" del filtrado lo mas pronto posible y dentro de las primeras cuatro horas posteriores
a la preparacioén del extracto.

NOTA: Durante todo el periodo de extraccién, debe ajustarse la velocidad del agitador de manera
que el pigmento se mantenga en suspension continua, evitando salpicar.

8.4 Solucién de prueba blanco.

Tomar 75 o 500 ml segun sea apropiado, del acido clorhidrico diluido (8.2.1.1) y si es necesario,
agregar 2 ml del etanol (8.2.1.3) (Ver 8.2.3 y 8.3.2.4). Guardar esta solucién para las
determinaciones del blanco de la porcion del pigmento de la pintura.

9 Tratamiento de la porcion liquida extraida
9.1 Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua con una pureza
al menos de grado 3 de acuerdo a ISO 3696.

9.1.1 Acido nitrico 1+1 diluir 1 parte, en volumen de acido nitrico 65% (m/m) (densidad = 1.40 g/ml)
con una parte en volumen de agua.

9.1.2 Acido clorhidrico diluido, HCI 0.07 M usar el mismo acido que en 8.2.1.1.
9.2 Aparatos.

9.2.1. Bafio de agua.

9.2.2. Parrilla térmica.

9.2.3 Horno mufla, capaz de mantenerse a una temperatura de 475 + 25°C.
9.2.4 Matraz aforado de 100 ml.

9.3 Procedimiento



Realizar el siguiente procedimiento con la porcidn liquida extraida por duplicado.

Realizar el mismo procedimiento con la solucién de prueba blanco usando las mismas cantidades
de todos los reactivos.

Transferir el contenido del recipiente de vidrio tapado, obtenido de acuerdo a 6.4, a un recipiente
graduado y diluir a un volumen determinado con el solvente o mezcla de solventes (6.2). Transferir
una alicuota (Ver nota de 6) a un plato de porcelana o silica de capacidad apropiada. Evaporar
(Ver nota 1) la parte principal del solvente, usando el bafio de agua (9.2.1) (Ver nota 2).

Colocar el plato en la parrilla térmica (9.2.2) y aumentar lentamente la temperatura a fin de remover
todo el solvente residual (Ver nota 3). Incrementar gradualmente la temperatura de la parrilla
térmica hasta que el material se empiece a calcinar. Entonces transfiera el plato de la mufla (9.2.3),
matenida a 475 £ 250C, y llevar a cenizas (Ver nota 4). Cuando se complete la calcinacion, retirar
el plato de la mufla y dejarla enfriar a temperatura ambiente. Romper las cenizas en particulas
pequefias y dejar la vajilla en el plato durante el paso de filtracion siguiente (Ver nota 5).

Agregar lentamente 10 ml del acido nitrico (9.1.1) procurando evitar pérdida del material en caso
de que la ceniza reaccione vigorosamente, calentar con cuidado en la parrilla térmica hasta dejar 2
o 3 ml de solucion. Adicionar 10 ml mas del &cido nitrico y continuar calentando en la parrilla
térmica hasta dejar menos de 5 ml de solucion. Agregar 20 a 25 ml de agua Yy filtrar la solucién con
papel filtro de porosidad media en un matraz aforado de 100 ml (9.2.4). Si el filtrado no aparece
claro, volver a filtrar a través de papel filtro de porosidad fina. Lavar el plato y el papel filtro varias
veces con agua y agregar los lavados al matraz. Aforar con el acido clorhidrico (9.1.2) y mezclar
bien.

Guardar el extracto para la determinacién de plomo "soluble". Tomar las alicuotas apropiadas para
cada determinacion.

NOTAS:

1. Si la muestra de pintura contiene nitrato de celulosa, agregar 2 g de parafina liquida a la porcion
liquida de la pintura antes de remover los solventes volatiles.

2. Si se desea, la mayor parte del solvente puede ser removido por destilacion. Es preferible usar
este ultimo método cuando, por ejemplo, los solventes incluyen butanol o xileno.

3. Si la muestra de pintura contiene compuestos clorados, se formaran productos acidos durante la
calcinacion. Por lo tanto, antes de calcinar, el residuo obtenido por evaporacion hasta sequedad
del extracto de la porcién liquida debe cubrirse con carbonato de sodio anhidro para neutralizar
estos productos. Se debe agregar aproximadamente 1 g de carbonato de sodio por cada gramo de
residuo. En caso de ser necesario agregar una cantidad relativamente grande de carbonato de
sodio, es recomendable tomar una alicuota adecuada del extracto combinado.

Debe aplicarse el mismo procedimiento a la solucién blanco.

4. Cuando la calcinacion se realiza arriba de 5000C pueden ocurrir pérdidas de cadmio y plomo por
volatilizacién.

5. Si la muestra de pintura contiene antimonio y plomo, es probable que se forme un compuesto
insoluble que sera retenido en el residuo insoluble en acido; consecuentemente se obtendran
resultados bajos. Para evitar que ocurra esto, calcine las muestras como se indico, triture las
cenizas hasta un polvo fino, coléquelo en el mismo recipiente y mézclelo con alrededor de 6 veces



su masa de una mezcla de partes iguales de carbonato de sodio anhidro y azufre. Cubra el
recipiente y caliente sobre una flama moderada hasta que desaparezca el olor de biéxido de
azufre. Esto debe ocurrir en una o dos horas.

Enfriar y digerir con una pequefia cantidad de agua caliente hasta que el material fundido esté
completamente roto. Filtrar, transferir el residuo al papel filtro con una solucién de sulfuro de sodio
al 1% (m/m) y lavar el residuo con la misma solucién. Decantar el filtrado y los lavados.

Disolver el residuo en la minima cantidad de una soluciéon de acido nitrico 5 M hirviendo; filtrar y
lavar con agua caliente en un matraz aforado de 100 ml (9.2.4). Aforar con el &cido clorhidrico
diluido (9.1.2) y mezclar bien.

Debe aplicarse el mismo procedimiento a la solucién blanco.

6. Cuando se calcule el contenido de plomo "soluble" sera necesario tomar en cuenta el volumen
total de la porcién liquida extraida.
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11 Concordancia con normas internacionales
La presente concuerda parcialmente con la Norma Internacional siguiente:

1SO-6713:1984. "Paints and varnishes-Preparation of acid extracts from paints in liquid or powder
form".

12 Observancia de la Norma



Laboratorios que realicen las determinaciones de plomo en extracciones acidas de pinturas
liquidas o en polvo.

La vigilancia de la observancia de esta Norma, corresponde a la Secretaria de Salud, mediante
muestreos aleatorios siguiendo los procedimientos que marca la Ley General de Salud.

Para los casos que requieran de un procedimiento especial de muestreo, se utilizara como
referencia la Norma Oficial Mexicana NOM-Z-12/2-1987. "Muestreo para la inspeccién por
atributos-Parte 2: Métodos de muestreo, tablas y graficas".

13 Vigencia

La presente Norma Oficial Mexicana entrara en vigor con su caracter obligatorio, al dia siguiente de
su publicacién en el Diario Oficial de la Federacion.

Sufragio Efectivo. No Reeleccion.

México, D.F., 5 de septiembre de 1994.- El Director General de Salud Ambiental, Filiberto Pérez
Duarte.- Rubrica.

Fecha de publicacion: 28 de noviembre de 1994
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