METCDO CH-10B: DETERM NACI ON DE LAS EM SI ONES DE MONOXI DO DE
CARBONO DESDE FUENTES FI JAS

1.0 Aplicabilidad y Principio.
1.1 Aplicabilidad

Este método se aplica para medir las emisiones de
monoxido de carbono (CO) en refinerias de petroleo
y desde otras fuentes cuando esta especificado en
una subparte aplicable de las reglamentaciones.

1.2 Principio

Se toma una muestra integrada de gas desde un punto
de muestreo y se analiza para determinar el CO. La
muestra se pasa por un sistema acondicionador para
eliminar las interferencias y se recoge en una
bolsa “Tedlar”. Se separa el CO de la muestra por
cromatografia de gas (GC) y se reduce
cataliticamente a metano (CH 4), antes del analisis
por deteccion de ionizacion de flama FID. La parte
analitica de este método es idéntica a las
secciones aplicables del Método CH-25 donde se
indican en forma detallada las mediciones de CO. El
catalizador de oxidacion requerido en el Método CH-

25 no se necesita para analizar las muestras. Los
sistemas analiticos completos del Método CH-25 se
consideran como alternativas aceptables cuando
estan calibrados para CO y se operan segun los
procedimientos analiticos del Método CH-25.

1.3 Interferencias

El diéxido de carbono (CO 2) Y compuestos organicos,
potencialmente pueden interferir con el analisis.

El diéxido de carbono es primeramente removido de

la muestra por el sistema acondicionador de

permanganato alcalino. Cualquier residuo de CO 2 Y
organico son separados del CO por el cromatografo
de gases.

2.0 Aparatos.

2.1 Muestreo.

Se entrega el tren de muestreo en la Fig. 10A-1 y
las partes componentes se examinan mas adelante.

211 Sonda.



De acero inoxidable, vidrio pyrex revestido, o
equivalente, equipada con un tapén de lana de
vidrio para eliminar el material particulado.

2.1.2 Sistema de acondicionammiento de muestras.

Se conectan en serie 3 impingers Greenburg-Smith,
asegurandose de que las conexiones no presentan
fugas.

2.1.3 Bomba.

Bomba sin filtraciones con partes de acero
inoxidable y de teflobn para transportar la muestra

a una velocidad de flujo de 300 ml/min. hasta una
bolsa flexible.

2.1.4 Tanque igualador.

Se instala entre la bomba y el medidor de velocida
para eliminar el efecto de pulsacién de la bomba en
el medidor de velocidad.

2.15 Medidor de velocidad.

Rotametro o equivalente para medir la velocidad de
flujo a 300 ml/min. Calibrar segun lo indicado en
la seccion 5.2.

2.1.6 Bolsa flexible.

Tedlar o equivalente, con una capacidad para 10
litros y equipada con un tapon de sellado de facil
conexion. La bolsa debe estar libre de fugas segun
lo sefialado en la seccién 4.1. Para proteccién se
recomienda que la bolsa se coloque en un recipiente
rigido.

2.1.7 Valvulas.

Valvula de aguja de acero inoxidable para ajustar
la velocidad de flujo y una valvula de tres salidas
de acero inoxidable o equivalente.

2.1.8 Analizador de CO 2.

Ver Método CH-3 o la alternativa aprobada para
medir la concentracion de CO > dentro de 0,5%.
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Medidor de volumen.

Medidor de gas seco, calibrado y con la capacidad

para medir el volumen de muestra bajo las

condiciones de calibracion del rotametro de 300
ml/min. durante 10 minutos.

Medidor de presion.

Mandmetro de tubo en U lleno de agua,
equivalente, de unos 28 cm (12 pulg.) para revisar
si la bolsa presenta fugas.

Analisis.

Analizador cromatografo de gases (GC)

Un analizador GC/FID semicontinuo con la capacidad
para cuantificar el CO en la muestra y que contenga
los siguientes componentes principales.

Columna de separacion.

Una columna que separa el CO del CO

componentes organicos que puedan estar presentes.

Se han obtenido resultados exitosos al usar una
columna de acero inoxidable de 1/8 pulg. de
diametro externo rellena con 55 pies de
“Carbosieves S-II", malla 60/80 (disponible en
“Supelco”) para estos propdsitos. También resulta
aceptable la columna indicada en el Anexo 1 del
Método CH-25.

Catalizador de reduccion.

Igual que en el Método CH-25, seccion 2.3.2.

Sistema de inyeccion de muestra.

Igual que en el Método CH-25, seccion 2.3.4,
equipado para aceptar una linea de muestra desde la
bolsa Tedlar.

Detector de ionizaciéon de llama.

Un acoplamiento que cumpla con las especificaciones
indicadas en la seccion 2.3.5.1 del Método CH-25,
donde se realiza una revision del acoplamiento,
utilizando gases estandares que contienen 20, 200 y

o
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1000 ppm de CO. ElI rango minimo del instrumento
debe abarcar 10 a 1000 ppm CO.

Sistema para registrar datos.
Igual que en el Método CH-25, seccion 2.3.6.
Reactivos.

Muestreo.

Agua.

Agua destilada y desionizada, segun se describe en
el Método CH-6, seccion 3.1.1.

Solucion de permanganato alcalino.
KMnQ 0,25 M NaOH 1,5 M. Disolver en agua 40 g de
KMnQy 60 g de NaOH vy diluir a 1 litro.

Andlisis.

Gases transportadores, combustibles y gases d
combustion.

Igual que en el Método CH-25, secciones 3.2.1,
3.2.2y3.2.3.

Gases de calibracion y linealidad.

Tres gases estandares con concentraciones nominales
de 20, 200, 1000 ppm de CO diluido en nitrégeno.

Gas de calibracion para revisar la eficiencia
catalizador de reduccion.

Revisar el gas de calibracion. Gas metano (CH

estdndar con una concentracion de 1000 ppm en

aire.
Procedimiento.

Revisiones para detectar fugas en la bolsa de
muestreo.

Aunque se requiere revisar la bolsa para detectar
fugas durante su uso, también se debe hacer antes

del
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de usarla para recolectar muestra. Se debe revisar
la bolsa tanto inflada como desinflada siguiendo
los procedimientos que se indican a continuacion.

Conectar la bolsa con una mandémetro de agua y
presurizar la bolsa entre 5y 10 cm H 20 (2 a4
pulg.). Dejar la bolsa durante 60 minutos. Todo
desplazamiento en el mandmetro de agua indica una
filtracion. Enseguida, evacuar la bolsa, con una
bomba sin filtraciones, conectada al lado corriente

abajo de un artefacto indicador de flujo como por
ejemplo, un rotdmetro de 0 a 10 ml/min o un
impinger con agua. Cuando la bolsa esta
completamente evacuada, no debe ser evidente ningin
flujo si la bolsa no presenta fugas.

4.2 Muestreo.

Evacuar completamente la bolsa Tedlar, usando una
abomba de vacio. Montar el aparato que se muestre
en la Fig.10A-1. Colocar holgadamente lana de
vidrio en la punta de la sonda. Introducir 400 ml

de solucion alcalina de permanganato en los 2
primeros impingers y 250 ml en el tercero. Conectar

la bomba con el tercer impinger seguido por el
tanque igualador, el medidor de velocidad y una
valvula de tres direcciones. No se debe conectar la
bolsa Tedlar al sistema en esta etapa.

Efectuar una revisibn para detectar fugas en el
sistema de muestreo, colocar un medidor de vacio en
o cerca de la bocatoma de la sonda, tapar la
bocatoma de la sonda, abrir la valvula de 3
direcciones y crear un vacio de aproximadamente 250
mm Hg en el sistema, mientras de observa el medidor
de velocidad para detectar flujos. Si este ultimo
medidor indica la presencia de flujo, no se debe
continuar hasta encontrar y corregir la fuga.

Purgar el sistema con un gas de muestra al insertar

la sonda en la chimenea y llevar las muestras a
través del sistema a 300 ml/min (+- 10%) por 5
minutos. Conectar la bolsa Tedlar evacuada con el
sistema, registrar el tiempo de inicio y muestrear

a una velocidad de 300 ml/min. o hasta que la bolsa
Tedlar se encuentre casi llena. Registrar el tiempo

de muestreo, la presion barométrica y la
temperatura ambiente. Purgar el sistema antes de
cada muestra tal como se describe mas arriba.



Se considera adecuada una solucién depuradora, para
eliminar o6xidos de azufre y de nitrégeno, de 50
litros de gas de chimenea cuando la concentracion

de cada uno es inferior a 1000 ppm vy la
concentracion de CO 2 es inferior al 15%. Cambiar la
solucién lavadora cada 4 muestras.

4.3 Medicién de anhidrido carbdnico.

Medir el contenido de CO » en la chimenea al 0,5%
mas proximo cada vez que se recoja una muestra de

CO. Se estima aceptable un muestreo al azar
simultaneo analizado por el analizador Fyrite.

4.2 Preparacion para analisis.

Antes de poner el analizador GC en operacion de
rutina, se deben efectuar los procedimientos de
calibracion indicados en la seccion 5. Establecer

una velocidad de flujo del transportador y un
detector de temperatura adecuadas para el
instrumento especifico empleado.

4.3 Anélisis de muestras.

Purgar la linea de inyeccion con muestra y
enseguida inyectar la muestra. Analizar cada una
de éstas en triplicado y calcular el area promedio

de muestras (A). Determinar la concentracion de CO
en la bolsa conforme a lo establecido en la seccion

6.2.
5.0 Calibracion.
5.1 Revision del blanco del gas de transportador.

Analizar cada tanque nuevo de gas de transportador
con el analizador GC siguiendo las instrucciones de
la seccion 4.3 para verificar la contaminacion. La
concentracion correspondiente debe ser inferior a 5
ppm para aceptar el uso del tanque.

5.2 Revisibn de la eficiencia del catalizador de
reduccion.

Antes de su uso inicial, se debe someter a prueba

el catalizador de reduccion para verificar su
eficiencia. Con el catalizador de reduccion
calentado en by pass, se deben hacer inyecciones
triplicadas de 1000 ppm de gas CH 4 (seccion 3.2.3)



con el objeto de calibrar el analizador. Repetir el
procedimiento, usando 1000 ppm de CO (seccién
3.2.2) con el catalizador en operacion. Se
considera aceptable la operacion del catalizador de
reduccion si la respuesta de CO esta dentro del 5%

del valor del gas certificado.

5.3 Revision y calibracion del lineamiento del
analizador.

Efectuar este test antes de poner el sistema en
operacion. Con el catalizador de reduccién en
operacion, conducir una revision de lineamiento del
analizador, empleando los estandares especificados
en la seccion 3.2.2.. Realizar inyecciones en
triplicado de cada gas de calibracion y enseguida
calcular el factor promedio de respuesta (area/ppm)
para cada gas, asi como también el promedio total
de los valores del factor de respuesta. Se
considera aceptable el lineamiento del instrumento
si el factor de respuesta promedio de cada gas de
calibracion se encuentra dentro del 2,5% del valor
promedio total y si la desviacion estandar relativa
(calculada en la seccion 6.9 del Método CH-25),
para cada set de inyecciones triplicadas, es
inferior a 2%. Registrar el promedio total de los
valores del factor de respuesta como el factor de
respuesta de calibracion (R).

6.0 Céalculos

Efectuar los calculos reteniendo al menos un
decimal extra fuera del de los datos obtenidos.
Redondear los resultados solo después del calculo

final.
6.1 Nomenclatura.
A = Area promedio de la muestra.
Bw = Contenido de humedad en la muestra de la
bolsa, fraccion.
C = Concentracion de CO en el gas de
chimenea, base seca, ppm.
Cbh = Concentracion de CO en la muestra de la

bolsa, base seca, ppm.



6.2

6.3

7.0

F = Fraccion de volumen de CO >enla

chimenea, fraccion.

Pbar = Presion barométrica, mm Hg.

Pw = Presién del vapor de H 20 en la bolsa
(obtenida de la Tabla 10-2, Método 10A),
mm Hg.

R = Factor de respuesta de calibracion

promedio, area/ppm.

Concentracion de CO en la bolsa.

Calcular Cb, usando las ecuaciones 10B-1 y 10B-2.
Si se observa condensado en la bolsa Tedlar, se
debe calcular Bw usando el cuadro 10A-1 del Método
10A y la temperatura y presion barométrica en la
sala de andlisis. Si no se observa condensado, se
debe calcular Bw, usando la temperatura y la
presion barométrica del lugar de muestreo.

Ecuacién 10B-1

Pw
Pbar

Bw =

Ecuacién 10B-2

A

= R0 - Bw)

Concentracion de CO en la chimenea.

Ecuacién 10B-3

C=Cbh(l-F)
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