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METODO CH- 6: DETERM NACION DE EM SIONES DE DIOXIDO DE

1.3

AZUFRE PROVENI ENTES DE FUENTES ESTACI ONARI AS

Principio y Aplicabilidad
Principio

Se toma una nuestra de gas desde un punto de
muestreo en una chinenea. Se separa el vapor del
acido sulfdarico del didéxido de azufre. La fraccion
de este uUltinmo se mide con el método de titulaciodn
de torio y bario.

Apl i cabi |li dad

Este nétodo se aplica para determi nar |as em siones
de di 6xi do de azufre provenientes de fuentes fijas.
Se ha determnado que el limte ninino detectable
del método corresponde a 3,4 ng.de SO/ n? (2,12x10°’
Lb/ pi es?®).

Aunque no se han establecido los |imtes maxinos,
pruebas han denostrado que |as concentraciones tan
altas comp 80.000 ng/m de SO, se pueden obtener
eficientenente en 2 pequefios inpinger, donde cada
uno contiene 15 m de pero6xido de hidrégeno al 3%
a una velocidad de 1,0 It/ mn., durante 20 m nutos.
Basandose en calcul os tedricos, el limte maxi no de
concentraci 6n en una nuestra de 20 |t. corresponde
apr oxi madanente a 93. 300 ng/ nf.

| nt erf erenci as

Las posibles interferencias en este nétodo son |os
fluoruros, cationes solubles en agua y anobniaco
libre. Los fluoruros y cationes se elimnan con
filtros de lana de vidrio y con un burbujeador de
i sopropanol y, por lo tanto, no afectan el andlisis
de SO,. Cuando se toman nuestras de una corriente
de gas la cual contiene una gran concentraci 6n de
vapores netalicos nmuy finos (tales conb en la
entradas de dispositivos de control), un filtro de
fibra de vidrio se debe usar en lugar de un tapon
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de lana de vidrio (es decir, en el de l|la sonda),
para asi elimnar |os cationes interferentes.

El anoniaco libre interfiere al reaccionar con SO
formando sulfito particul ado y ademés reacci ona con
el indicador. Si hay anoniaco libre (esto se puede
determ nar medi ante conocimento del proceso y por
| a presencia de material particulado blanco en la
sonda y en el burbujeador de isopropanol), se debe
usar un procedimento alternativo.

Apar at os

Muest reo

Se entrega un esquena del tren de nuestreo en la
Fig. 6-1 y se examnan |0s conponentes mas
adel ant e.

Sonda

De vidrio con 5% de Oxido de boro o de acero

i noxi dable (es posible wusar otros nateriales,
sujeto a la aprobacién del Servicio de Salud

respectivo), con un di ametro I nterior de
aproxi madanmente 6 mm, un sistena cal efactor para
evitar la condensacién del agua y wun filtro

calentado dentro o fuera de la chinenea) para
extraer el material particulado, incluido vapor de
acido sulfdrico. Un tapon de lana de vidrio resulta
ser un filtro satisfactorio.

Bur buj eador e | npingers

Un burbuj eador pequefio, con una frita de vidrio
esnerilado y relleno con |ana de vidrio de cuarzo o
boro silicato en el extrenmp superior, (ver figura
6-1) para evitar que el vapor del acido sulfdrico
se escape, y tres inpingers pequeifios de 30 m. E

burbuj eador y | os inpingers deben estar conectados
en serie, con conexiones de vidrio |libre de fugas;
en caso de ser necesario, se puede usar grasa de
silicona para evitarl as.
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Conp una opci 6n para el operador, se puede usar un
i mpi nger pequeifio en lugar de un burbujeador
pequefio.

Tanmbi én se pueden usar otras vel ocidades de flujo y
absorbedores de recoleccidén, pero sujetos a la
aprobaci 6n del Servicio de Salud respectivo. Ademas
se debe nostrar una eficiencia de al nenos 99% para
una corrida de nuestreo y debe estar docunentada en
el i nforme. Si se considera aceptable | a
eficiencia, después de una serie de 3 nuestreos, no
se requi ere una mayor docunentaci 6n. Para realizar
el test de eficiencia, se debe agregar un
absorbedor extra y analizador por separado. Este
absorbedor extra no debe contener mas del 1% del
SO, total.

Lana de vidrio
Con 5% de 6xi do de boro o de cuarzo.
Grasa de sell ado

Se puede usar en caso de ser necesario, grasa de
silicona estable al calor, e insoluble en acetona.

Medi dor de tenperatura

Terndonetro de dial o equivalente, para nedir la
tenperatura de gas que sale del tren de inpingers
dentro de 1°C (2°F).

Tubo secador

Tubo relleno de silica gel entre 6 y 16 nallas, se
utiliza para secar la nmnuestra de gas y para
proteger el nedidor y la bonba. Si la silica gel se
ha utilizado previanente, secarla a 175°C (350°F)
durante 2 horas. Se puede wutilizar silica gel
nueva, tal conb se recibi6. Conp alternativa, se
pueden usar otros tipos de desecantes (equival entes
0 nejores), sujeto a |la aprobaci 6n del Servicio de
Sal ud respectivo.
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Val vul a

Valvula de aguja, para regular la velocidad de
flujo del gas.

Bonba

Bonba de diafragma, libre de filtraciones, o
equi valente, para Ilevar el gas a través del tren.
I nstal ar un pequefio tanque igual ador entre | a bonba
y el nedidor de velocidad para elimnar el efecto
de pulsacion de la bonba de diafragna en el
rot anetro.

Medi dor de | a vel ocidad, o equival ente.

Con la capacidad para nmedir flujos dentro de un 2%
de | a vel oci dad de flujo sel ecci onada,
apr oxi madanmente 1000 cc/ m n.

Medi dor de vol unen

Medi dor de gas seco, |o suficientenente preciso
cono para nedir el volunen de |la nuestra dentro de
2% calibrado a Ia velocidad de flujo sel ecci onada
y a condiciones reales que se presentan durante el
nmuestreo, equi pado con un ternonmetro (terndnetro de
dial o equivalente), con |la capacidad para nedir
tenperaturas dentro de 3°C (5,4°F).

Baronetro

De nmercurio o aneroide u otro barénetro con la
capacidad para nedir la presion atnosférica dentro
de 2,5 mm Hg (0,1 pulg. Hg). En nuchos casos, se
puede obtener |la |lectura barométrica de una
estaci on del Servicio Nacional Meteorol 6gico, y en
ese caso, se pedirda el valor entregado por Ila
estaci 6n (que corresponde a |la presion barongetrica
absol ut a) y se aplicaran ajustes para |as
diferencias de elevacion entre la estacion y el
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punto de nuestreo a una razon de nenos 2,5 nm Hg
(0,1 pulg. Hg) por 30 m (100 pies) de aunmento de
el evacié6n o viceversa para la dismnucion de |a
el evaci on.

Medi dor de vacio y rotanetro

Se usa un nedidor de al nmenos 760 mm Hg (30 pulg
Hg) v un rotéanetro de 0-40 cc/mn para efectuar la
revisi 6n de fugas en el tren de nuestreo.
Recuper aci 6n de nuestras

Botel l as de | avado

Dos picetas de polietileno o de vidrio, de 500 m .
Bot el | as para al macenar

De polietileno, de 100 m para alnmacenar |as
nmuestras de | os inpingers (uno por nuestra).
Anal i si s

Pi pet as

Ti po volunétrica, de 5 m, 20 m (una por nuestra)
y de 25 ni.

Mat races vol unétri cos

De 100 m (uno por nuestra) y de 1000 mi .
Bur et as

De 5mM y 50 nl.

Mat races Erl enneyer

De 250 mM (uno para cada nuestra, blanco vy
est andar) .
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Bot el | a cuent agot as

De 125 ml para agregar i ndi cador
Probet a

De 100 m .

Espectrof ot 6netro

Para nedir | as absorbancias a 352 nanonetros.

Reacti vos

A nmenos que se indique |lo contrario, todos |os
reactivos deben cunplir con |as especificaciones
establ ecidas por el “Conmittee on Analytical
Reagents” de la “Anmerican Chem cal Society”.
Cuando no se ti enen a di sposi ci 6n est as
especi ficaciones, se debe wusar el nejor grado
di sponi bl e.

Muestr eo

Agua

Desi oni zada, destilada para cunplir con la
especi ficaci 6n ASTM D1193-77, tipo 3. A opcion del
analista, se puede omtir el test de KMhQ para
materia organica oxidable cuando no se espera
encontrar altas concentraciones de esta. A nenos
que se especifique lo contrario, se debe usar esta
agua para |la aplicaci on de todo el Mt odo.

| sopropanol, 80%

Mezclar 80 ml de isopropanol con 20 ml de agua.
Revi sar cada porci 6n de isopropanol para detectar
i mpur ezas de pero6xi do, del siguiente nodo: rmezclar
10 m de isopropanol con 10 nml de una sol uci 6n de
Yoduro de Potasio al 10% reci entenente preparada y
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agitar. Preparar un blanco, tratado en forna

simlar de 10 mM de agua.

Después de 1 mnuto, leer la absorbancia a 352
nanonmet r os en un espectrof ot énet ro. Si I a
absor banci a excede 0,1, se debe rechazar el uso de
al cohol

Se pueden elimnar | os peroéxidos del isopropanol al
destilar este nuevanente o al pasarlo por una
columa de al umina activada. Sin enbargo, se puede
obtener isopropanol grado reactivo con niveles
baj os adecuados de peréxido en el conercio. Por lo

tanto, rechazar |as porciones contani nadas puede
ser un procedimento nmas eficiente.

Per 6xi do de hi dr 6geno 3%

Hacer una dilucion 1:9 (v/v) con peroxido de
hi dr6geno al 30% y agua (se necesitan 30 nl por
nmuestra). Preparar todos |os dias.

Sol uci 6n de Yoduro de Potasio, 10%

Di sol ver 10 granos de KI en agua y diluir a 100 mi.
Preparar en el nonento de su uso.

Recuper aci 6n de mnuestras

Agua

| gual que en la seccion 3.1.1.

| sopropanol, 80%

Mezclar 80 m de isopropanol con 20 m de agua.
Anal i sis

Agua

| gual que en la seccion 3.1.1.
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| sopropanol, 100%

| ndi cador de Thori n.

Acido 1 - ( O - Arsenofenilazo) - 2 - Naftol - 3
6- Di sul fonico, disdédico, o equivalente. D solver
0,20 g. en 100 m de agua.

Sol uci 6n de Perclorato de Bario, 0,0100 N

Disolver 1,95 g de perclorato de bario tri-
hidratado (Ba(C 04)2.3HO en 200 m de agua vy

diluir a 1 litro con i sopropanol
Al t ernati vanente, se pueden usar 1,22 g de
(BaCl ,.2H,0O) en vez de perclorato. Est andari zar

conmo en | a secci 6n 5. 5.

Est andar de aci do sul furico, 0,0100 N.

Conprar o estandarizar a * 0,0002 N con NaOH 0, 0100
N el cual se ha estandarizado previanente con
ftalato acido de potasio (grado estandar primario).

Muestras de auditoria de aseguram ento de calidad

Miestras de sulfato en matraces de vidrio
preparadas por el Laboratorio de Referencia de

Servicio de Salud respectivo. Cada set consistira
en 2 matraces con soluciones de concentraciones
desconoci das. Cada vez que se fiscalice una fuente,
el Servicio de Salud podra enviar estas nuestras de
auditoria par a hacer det er mi naci ones de
cunplimento de | a | egislacioén

NOTA: ElI Laboratorio de nedicién y analisis que
realiza |la nedicion debe notificar al Servicio de
Sal ud respectivo, con un plazo mninm de 15 dias
antes de la fecha del nuestreo, para permtir el
tienpo suficiente para la entrega de |la nuestra de
audi tori a.



Li bro de Met odol ogi as Cédigo : Metodo CH 6

Apr obadas

3.

3.

1.

7

2

Revi sion: 1
Fecha . Dicienbre 1998
Pagina : 9 de 28

Sol uci 6n de acido clorhidrico (HCl), 0,1 N (para
usar en |la seccioén 7.2).

Con una pipeta transferir cuidadosanente 8,6 nm de
HC1 concentrado a un matraz volunétrico de 1 litro
gue conti ene agua.

Procedi m ento
Muest r eo
Preparaci 6n del tren de recol ecci 6n

Medir 15 m de isopropanol al 80% en un burbuj eador
pequefio y 15 m de pero6xido de hidrogeno al 3% en
los 2 prinmeros inpingers. Dejar el ultino inpinger
seco. Montar el tren segun se indica en |la Fig.6-1.
Ajustar el calefactor de sonda a una tenperatura
suficiente para evitar |la condensaci 6n del agua.
Agregar hielo nmolido y agua alrededor de ||os

i npi ngers.
Procedi m ento de revision para detectar fugas

La revision para detectar fugas previo a la corrida
de nmuestreo es opci onal . Sin enbar go, es
obligatorio una revisiéon de filtraciones después
del corrida de nuestreo. El procedimento es el
Si gui ent e:

Col ocar tenporal nente un rotanetro adecuado (por
ejenmplo, 040 cc/mn) en la boca de salida del
nmedi dor de gas seco y ubicar un nedidor de vacio en
el lugar o cerca de |la bocatoma de |a sonda.
Conectar |a bocatona de | a sonda, crear un vaci o de
al menos 250 mm Hg (10 pulg. Hg) y observar I|a
velocidad de flujo que indica el rotanmetro. Se
consi dera aceptable una velocidad de fuga que no
sobrepase el 2% de la velocidad pronmedio de
nmuest r eo.
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NOTA: Sacar cui dadosanente el tapdn de | a bocatonm
de | a sonda antes de apagar | a bonba.

Se sugiere (no es obligatorio) revisar por separado
| a bonba para ver si existen fugas, ya sea antes o
después de la corrida de nuestreo. Si se efectua
antes del nuestreo, la revisién de |la bonba por
filtraciones debe preceder a Ila del tren de
nmuestreo, descrita justo mas arriba. Si se realiza
después del nuestreo, la revision de |la bonba por
filtraci ones debe seguir a la revision del tren de
nmuestreo. Para |levar a cabo dicha revisién se debe
seqguir el siguiente procedi m ento:

Desconectar el tubo secador del ensanble sonda-
i npi nger. Colocar un nedidor de vacio en la
bocat oma del tubo secador o de |a bonba, crear un
vacio de 250 mm (10 pulg.) Hg, conectar o
desconectar |a boca de salida del nedidor de flujo
y luego apagar |a bonba. El vacio debe pernmanecer
establ e durante al nenos 30 segundos.

Se puede usar otro procedinmento para realizar la
revision de filtraciones, sujeto del Servicio de
Sal ud respectivo.

Recol ecci 6n de nuestras

Registrar la lectura inicial del nedidor de gas
seco y la presion baronétrica. Al conenzar el
nmuestreo, ubicar la punta de |la sonda en el punto
de rnuestreo, conectar |a sonda con el burbujeador y
hacer funcionar l|la bonmba. Ajustar el flujo de la
muestra a una vel oci dad constante de
aproxi mdanente 1 litro/mn segun |o indique el
rotametro. Mantener |a velocidad constante (= 109
durante todo el rnuestreo. Tomar las |lecturas
(rmedi dor de gas seco, tenperaturas del medidor de
gas seco y en |la boca de salida del ultinmo inpinger
y nedidor de velocidad) durante al nenos cada 5
m nutos. Agregar mas hielo durante la corrida de
muestreo para nantener |la tenperatura de | os gases
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gue salen del udltinm inpinger a 20°C (68°F) o
menos. Al final de cada corrida de nuestreo, apagar
la bonba, retirar |la sonda de la chinenea vy

registrar las lecturas finales. Real i zar una
revision de fugas conb se indica en |a seccion
4.1.2 (esta revision es obligatoria). Si se

detectan fugas se debe elimnar |a corrida del
nmuestreo o wusar procedimentos aceptados por el
Servicio de Salud respectivo para ajustar el
vol unen de |l a nuestra producida por la filtracion.
Dej ar drenar el bafo de hielo y purgar el resto del
tren, pasar aire anbiente linpio a través de
sistema durante 15 m nutos a vel oci dad de nuestr eo.

Se puede obtener el aire anbiente linpio al pasar
el aire a través de un filtro de carbdn vegetal o a
través de un inpinger pequefio extra con 15 nl de
H,O al 3% El operador puede optar por usar
simpl emente aire anbiente, sin purificacion.

Recuper aci 6n de muestras

Desconectar los inpingers después de |a purga.
Desechar | os conteni dos del burbujeador. Vaciar |os
contenidos de los inpingers en una botella de
polietileno que no se filtre durante el traslado.

Lavar con agua los 3 inpingers y los tubos
conectores 'y agregar los l|avados al m sno
recipiente para almcenar. Marcar el nivel de
fluido. Sellar e identificar el recipiente con
nmuestras.

Anal i sis de nuestras.

bservar el nivel del liquido en el recipiente y
confirmar si se perdié algo de nuestra durante su
transporte. Anotar esto en |la hoja de datos
analiticos. Si hubo una considerable cantidad de
filtraci ones, se debe desechar la nuestra o usar
mét odos, sujetos a |la aprobacion del Servicio de

Salud respectivo, para corregir |los resultados
final es.

Transferir |os contenidos del reci piente para
al mcenar a un matraz volunmétrico de 100 m vy
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diluir con agua a 100 m exactos. Con una pipeta
Il evar una alicuota de 20 m de esta soluci6n a un
matraz Erlennmeyer de 250 m y agregar 80 nl de
i sopropanol 100% y entre 2 y 4 gotas de indicador
de Thorin y titular hasta un punto final rosado
usando perclorato de bario 0,0100 N Repetir vy
pronmedi ar | os vol unenes de titulacion. Efectuar un
bl anco con cada serie de nuestras. Las titul aci ones
repeti das deben concordar dentro 1% o 0,2 m, el
que sea mayor

NOTA: Proteger en todo nomento la soluciodn de
perclorato de bario, 0,0100 N de |a evaporaci on.

Analisis de nuestras de auditoria

Anal i zar si nul t &neanent e | as 2 nmuest r as de
auditoria y un set de nuestras de fiscalizacidn
(seccion 4.3) del msnb nmodo para evaluar la
técnica del analista y la preparacién de |os
est &ndar es.

(NOTA: Se recomenda analizar las nuestras de
control de calidad conocidas antes del analisis de
muestras de auditoria y de fiscalizacion para
optimzar la precision y exactitud del sistens.
Una fuente de estas nuestras es la indicada en la
secci6n 3.3.6). Se deben enplear los msnos
anal i st as, reactivos anal iticos y si st enas
analiticos para |las nuestras de fiscalizacion y |as
nuestras de auditoria del |aboratorio de referencia
del Servicio de Salud respectivo.

Cal cul ar | as concentraci ones en ng/dscm usando un

vol unmen de nmuestras especi fi cado en | as
i nstrucciones de auditoria. (NOTA: Se puede obtener
i nmedi at anent e i ndi caci ones de resul t ados

aceptables al infornmar |os resultados de auditoria
en ng/dscm y l|los resultados de rnuestras de
fiscalizacion en ng SQ. Incluir |los resultados de
anbas nmuestras de auditoria, nuner os de
identificacion y el nonmbre del analista con |os
resultados de las nuestras de determ nacion del
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cunplimento en infornmes adecuados para el Servicio
de Sal ud respectivo.

Las concentraciones de las nuestras de auditoria
obt eni das por el analista deben concordar dentro de
5% de la concentracién real. Si no se cunple con |la
especi ficaci 6n de 5% se debe volver a analizar |as
nmuestras de fiscalizacion y de auditoria e incluir
| os val ores de | os nuevos anélisis en el informe de
nmedi cion (ver NOTA en el primer parrafo de esta
secci 6n) .

El incunplimento de | a especificacion del 5% puede
requerir nuevos tests hasta que se solucionen |os
probl emas de auditoria. Sin enbargo, Si | os
resultados de la auditoria no afectan el estado de
cunplimento o incunplimento de la enmsion de la
fuente nedida, el Servicio de Salud puede desistir
del requerimento de nuevos analisis, auditorias o
muestreo y aceptar |os resultados del nuestreo de
fiscalizaci dn

Cal i braci 6n
Si stema de nedi ci 6n
Cal i braci 6n inicial.

Antes de uso inicial en terreno, revisar el sistema
de nmedicion para detectar filtraciones (tubo
secador, valvula de aguja y nedidor de gas seco)
del siguiente nodo: col ocar un nedidor de vacio en
| a bocatona del tubo secador y crear un vacio de
250 mm (10 pulg.) Hg. Conectar o desconectar la
boca de salida del nedidor de flujo y enseguida
apagar |a bonba. El vacio debe pernanecer estable
durante al NMenos 30 segundos. Desconect ar
cui dadosanmente el medi dor de vacio antes de
desconectar el extreno del nedidor de flujo.

Luego retirar el tubo secador y calibrar el sistema
medidor (a l|la velocidad de flujo de nuestreo
especificada en el Mtodo) del siguiente npdo:
conectar un nedidor de gas hunedo del tamafio
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adecuado (por ejenplo, 1 litro por revolucién) con
| a bocat oma. Ef ectuar 3 corridas de calibraciones
i ndependi entes, usando al nenos 5 revol uciones de

nmedi dor de gas seco por corrida. Calcular el factor
de calibracidon, Y, (volumen de calibracion de
nedi dor de gas huanedo dividido por el volunmen del

medi dor de gas seco, anbos vol Gnenes aj ustados a
presion y tenperatura estandar), para cada corrida
y pronediar |os resultados. Si cual quier valor de Y
se desvia en nmas de 2% del pronedio, se considera
gue el sistena de nedicién es inaceptable para ser
usado, de |lo contrario, wusar el pronedio cono
factor de calibraci 6n para corridas subsecuentes de
nmuest r eos.

Revi si 6n de | a calibraci 6n posterior al rnuestreo.

Después de cada serie de nmuestreo en terreno,
ef ectuar una revision de la calibracion segln se
seflala en la seccion 5.1.1 de mas arriba, con |as
siguientes diferencias: (a) no se debe hacer I|a
revisi on de fugas, (b) se puede usar 3 0 nas
revol uci ones del medi dor de gas seco y (c) solo son
necesarias 2 corridas independientes. Si el factor
de calibraci 6n no se desvia en mas de 5% del factor
de calibracion inicial (determinado en la secciodn
5.1.1.), entonces se consideran aceptables |os
vol iamenes obt eni dos del nedi dor de gas seco durante
la serie de nuestreos. Si el factor de calibracion
se desvia en nmas de 5% se debe calibrar nuevanente
el sistema de nedicion segun |lo indicado en la
seccion 5.1.1 y para los calculos se debe usar el
factor de calibracion (inicial o nueva calibracion)
gque entregue el nenor volunmen de gas para cada
corrida de nuestr eo.

Ter nonet r os.
Calibrar con ternmdonetros de nmercurio y vidrio

Rot anetr o.
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No es necesario calibrar el rotanetro, pero se debe
l[inpiar y mantener segun las instrucciones del
fabricante.

Bar 6netro
Cali brar con barénetro de nercuri o.
Sol uci 6n de Perclorato de Bari o.

Est andari zar |l a soluci 6n de perclorato de bario con
25 m del &cido sulfurico estandar al que se | e han
agregado 100 m de isopropanol al 100%

Efectuar los analisis en duplicado. Calcular Ila
nor mal i dad, usando el pronmedio del par de analisis
en duplicado donde las titulaciones concuerden
dentro del 1%o 0,2 m, el que sea mayor

Cal cul os.

Cal cul ar reteniendo al nenos un decinmal extra fuera
del de |los datos obtenidos. Redondear l|las cifras
después de | os cél cul os finales.

Nonmencl at ur a.

= Concentraci 6n de di 6xi do de azufre, base

seca corregida a condi ci ones est andares,
nmg/ dscm (| b/ dscf).

= Nor mal i dad del perclorato de bario para
titulacion, mliequivalentes/nl.

Poar = Presi 6n baronmétrica en el orificio de
salida del nedidor de gas seco, mm Hg
(pulg. Hg).

Pstd = Presi 6n absol uta estandar, 760 mm Hg
(29,92 pulg. Hg).

Tm = Tenperatura absol uta pronedi o de nedi dor

de gas seco °K (°R)
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Tenperatura absol uta estandar, 293°C
(528°R).

Vol unen de alicuota de nuestra titul ada,
m .

Vol unmen de gas seco nedi do por el nedidor
de gas seco, dcm (dcf).

Vol unmen de gas seco nedi do por el nedidor

de gas seco, corregido a condiciones
est andares, dscm (dscf).

Vol unen total de sol uci 6n donde esta
contenida |l a nuestra de di 6xi do de
azufre, 100 nl.

Vol unen del titulante (perclorato de

bari o) usado para |la nuestra, m.
(titul aci ones pronedi o o duplicadas).

Vol unen del titulante (perclorato de
bari o) usado para el blanco, nm.

Factor de calibraci 6n del nedi dor de gas
seco.

Peso equi val ente de di 6xi do de azufre.

de gas de nuestra seca, <corregido a

condi ci ones est andar es.

Ecuaci 6n 6-1

[ std 6ePoar 6 Vm Poar
V = VY S0 _ K,y
e =N e Pxs ' Tm
Donde:
K1 = 0,3858 °K/'mm Hg en uni dades neétri cas.

17,64 °R/ pul g. en uni dades i ngl esas.
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Concentraci 6n de di 6xi do de azufre.

Ecuaci 6n 6-2

(Vi - Vo) N ZYind

Q g
Cso2 = K2 ¢ Vao
V m(std)
Donde:
K> = 32,03 ng/ meq en uni dades meétri cas.

7,061 x 10°° | b/ meq en uni dades ingl esas.

Error relativo (RE) para nuestras de auditoria QA
por ciento.

Ecuaci 6n 6-3

RE = Gy - C, x(100)

Ca
Donde:
Cd = Concentraci 6n deternm nada de nuestras de
auditoria, ng/dscm
Ca = Concentraci on real de nuestras de

auditoria, ng/dscm

Procedi m entos alternativos.
Medi dor de gas seco conp estandar de cali braci on.

Se puede usar un nedidor de gas seco conp estandar
de calibracion para nediciones de volunmen en |ugar
del nedidor de gas hunedo especificado en la
secci6n 5.1, sienpre y cuando se calibre al inicio
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y después peri 6di canent e segln | os m snos

procedi m entos indi cados en el Método CH 5, seccidn
7.1 con las siguientes excepciones: (1) el nedidor
de gas seco se calibra con un nmedi dor de gas humedo
con |la capacidad de 1 litro/rev o 3 litros/rev y
ademas con | a capaci dad para nedir vol tnenes dentro
de * 1% (2) el medidor de gas seco se calibra a 1
litro/mnuto (2 cfh); y (3) la caja de nedidor del
tren de nuestreo del Mtodo CH-6 calibrada a la
m sma vel oci dad de fl ujo.

Oificios criticos para nedir el vol unen vy
vel oci dad.

Se puede wusar un orificio critico en lugar del
nedi dor de gas seco especificado en la seccion
2.1.10, sienpre y cuando se seleccione, calibre vy
use del siguiente nodo:

Preparaci 6n del tren de recol ecci 6n

Preparar el tren de nuestreo del npbdo en que se
nuestra en l|la Fig 6-2. E rotanetro y tanque
i gual ador son opcional es, pero se recom endan para
det ectar canbi os en |a vel oci dad de fl ujo.

NOTA: Se pueden adaptar los orificios criticos a un
tren de nuestreo como el del tipo del Método CH 6
del siguiente nodo: insertar tapones de botella de
suero del tipo manguito en las uniones de
reduccion. Insertar la aguja en |os tapones tal
cono se nuestra en la Fig. 6-3

Sel eccion de los orificios criticos.

En el procedinento que se entrega a continuaci 6n
se describe el uso de agujas hipodérnmcas y de
tubos de acero inoxidable que se han encontrado
apropi ados para ser usados conp orificios criticos.
Tanmbi én se pueden usar otros materiales y disefos,
sienpre y cuando los orificios actuen conpo
verdaderos orificios criticos, es decir, que se
pueda obtener un vacio critico, segun se describe
en esta secci on.
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Sel eccionar un orificio critico del tamafio adecuado
para operar a la velocidad deseada. Los tanafos
deseados y largos de |os tubos nostrados nas abajo
entregan vel oci dades de fluj o aproxi madas.

MEDI DA VELOCI DAD VEDI DA VELOQ DAD DE
cm DE FLUJO cm FLUJO
cc/mn cc/mn
21/ 7,6 1100 23/ 3,8 500
22/ 2,9 1000 23/5,1 450
22/ 3,8 900 24/ 3, 2 400

Determ nar |la conveniencia y el vacio de operacién
adecuado del orificio critico del siguiente nopdo:
en caso de ser aplicable, ensanblar tenporal nente
un rotanetro y tanque igualador a la boca de Ila
salida del tren de nuestreo. Encender |a bonba y
ajustar la valvula para obtener una lectura de
vacio en la boca de salida correspondiente a
aproxi madanente la mtad de | a presion atnosférica.
bservar la lectura del rotanetro. Aunentar el
vacio | entanmente hasta obtener una |ectura estable
en el rotéametro. Registrar el vacio critico, que
corresponde al vacio en |a boca de salida cuando el
rotanetro reci én alcanza un valor estable. No se
usaran orificios que no al cancen un valor critico.

Procedi m entos de terreno.
Procedi m ento para revision de fugas.

Se recom enda, pero es opcional, una revision de
fugas antes de |la corrida de nuestreo. El
procedimento para |levar a cabo esta revision es
el siguiente:

Ensanbl ar tenporal nente un rotéanmetro adecuado (por
ejenplo, 0 - 40 cc/mn) y un tanque igualador o un
medi dor de burbujas y tanque igualador en |a parte
externa de |a bonba. Conectar |a bocatoma de la
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sonda, producir un vacio de al nmenos 254 mm Hg. (10
pulg. Hg) y anotar |a velocidad de flujo indicada
por el rotanetro o nedidor de Dburbujas. Una
vel ocidad de filtracién de no mas de 2 % de la
velocidad pronmedio de nuestreo (std) resulta
aceptable. Sacar con cuidado el tapon de la
bocatoma de | a sonda antes de apagar |a bonba.

Det er m naci 6n de | a hunedad.

En el lugar donde se llevard a cabo el nuestreo

antes del nmuestr eo, se debe determ nar el
porcentaj e de hunedad del aire anbiente, usando |as
tenperaturas de bul bo hunedo y bulbo seco o , en

caso de ser apropi ado enpl ear un nedi dor de hunedad
relativa.

Cal i braci 6n del orificio critico.

Antes del nuestreo, en el lugar donde se efectuara
el nuestreo, se debe calibrar todo el tren de
nmuestreo, usando un nedi dor de burbujas de jabdén de
50 cc el cual estd ensanblado a |a bocatoma de |la
sonda y haciendo un vacio en |a boca de salida de
25 a 50 mm Hg.(1 a 2 pulg. Hg) sobre el vacio
critico. Registrar |la informaci 6n que aparece en |l a
Fig. 6-4.

Cal cul ar el volunen estandar de aire obtenido por
nmedi dor de burbujas de jabon y la velocidad de
flujo volunétrico, usando |as ecuaciones que se
nmuestran a conti nuaci on:

Ecuaci 6n 6-4

T std 6 aPoar 0

Vapbstd) = Vab : :
(std) gTambﬂ gpstdﬂ

Ecuaci 6n 6-5
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Qtd = Van(stq)
q

Donde:

Ppar = Presi 6n barométrica, mmHg. (pulg. Hg)

Pstg = Presi 6n absol uta estandar, 760 nmm Hg.
(29,92 pulg. Hg)

Qsta = Vel oci dad de flujo volunétrico a través
de un orificio critico,scmmn (scf/mn).

Tamb = Tenperatura anbi ente absol uta del aire,
°K (°R).

Tstg = Tenper atura absol uta estéandar, 293°K
(528°R).

Vab = Vol unen de gas obteni do por el nedidor de
burbuj as de jabon, nB (pies3).

Vab(stdy= Vol unen de gas obteni do por el nedidor de
bur buj as de jabdn, corregido a
condi ci ones estandares, scm (scf).

q = Ti enpo, m nut os.

Muest r eo.

Operar el tren de nuestreo para |a recol ecci 6n de
nmuestras con el msnmo vacio utilizado durante |la
corrida de cal i braci on. Hacer funci onar
simul t aneanente el reloj y la bonba. Tomar |as
| ecturas (de tenperatura, nedidor de |la vel ocidad,
vacio en bocatoma y en |la boca de salida) al nenos
durante cada 5 mnutos. Al final del nuestreo,
parar sinultaneanente el reloj y |a bonba.

Real i zar una corrida de calibraci6n después del
nmuestreo, wusando el procedimento sefalado en la
seccion 7.2.3.3. Si el Qtd obtenido antes vy
después del nuestreo difieren en mas de un 5% se
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debe rechazar |a corrida del nuestreo; en caso
contrario, calcular el volunen del gas nedido con
el orificio critico, Vn(std), usando |a ecuaci 6n 6-
6 y el promedio de std de anbas pruebas, del
si gui ent e nodo:

Ecuaci 6n 6-6

_ A aPbar + Pg 6
Vm(std) - Qstd qS (1 BWA) gm;

Donde:

Vi(st d = Vol umen de gas seco obtenido
orificio critico, corregido a
condi ci ones est andares, dscm

st d = Vel oci dad pronedio de flujo de | as
corridas de calibracion previo y
posterior al nuestreo, scnimn
(scf/ mn)

Bua = Vapor de agua en el aire anbiente,
proporci 6n en vol unen.

Os = Ti enpo de nuestreo, mn.

P. = Lectura de vacio en | a bocat oma
obtenida durante la corrida de la
calibracién, mmHg (pulg. Hg).

Psr = Lectura de vacio en | a bocatona
obtenida durante |la corrida de
nmuestreo, mm Hg (pulg. Hg).

Si la diferencia en porcentaje entre el peso

nmol ecul ar del aire anbiente en condi ci ones

saturadas y la nuestra de gas es superior al * 3%
entonces el peso nol ecular de |l a nuestra del gas se
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debe consi der ar en | os cal cul os, usando | a
si gui ent e ecuaci 6n

Ecuaci 6n 6-7

Ma ePpa + Psr?
Ms gpoar + Pco

Vm(std = @d ds (1 'BWA)

Donde:

(YN = Peso nol ecul ar del aire anbi ente saturado
a tenperatura de inpinger, g/g-nol
(I'b/1b-nol).

My = Peso nol ecul ar de | a nuestra del gas
saturada a tenperatura de inpinger, g/g-
mol (1 b/lb-nol).

NOTA: No es necesario realizar una revision de

fugas después del nuestreo, debido a que I|os
resultados de la corrida de calibraci 6n indicaran
si estas se encuentran presentes.

Drenar el bafio de hielo y purgar el tren de
nmuestreo, usando el procedimento descrito en la

secci on 4.1. 3.
7.3 Eliminacién de la interferencia de anoni aco.

Se pueden enplear 1los siguientes procedi mentos
alternativos adendas de |os especificados en el
Mét odo cuando se tonman nuestras en fuentes que
presentan em si ones de anobni aco.

7.3.1 Muest r eo.

La sonda debe mantenerse a 276°C vy estar equi pada
con un filtro (de fibra de vidrio) de alta
eficiencia dentro de I|la chinenea para extraer
material particulado. EI nmaterial del filtro no
debe reaccionar con la presencia de S0O,. Filtros
tipo Whatman 934 AH (o simlar), constituyen un
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ejenplo de un filtro eficiente para tal efecto. E
filtro debe <calentarse sobre el punto de
condensaci 6n, pero por debajo de 225°C., donde se
encuentra presente material particulado alcalino y
hunedad condensada en la corriente de gas.

Recuper aci 6n de nuestras.

Recuperar la nuestra segun lo indicado en Ila
seccion 4.2, pero con |la diferencia de que se deben
descartar |os contenidos del burbujeador. Agregar
| os contenidos del burbujeador, incluidas |as aguas
de |l avado de este, a una botella de polietileno que
contiene el resto de la nuestra. Bajo condiciones
normal es de nuestreo, donde el trioxido de azufre
no este presente en forma significativa, el
operador puede optar por elimnar el burbujeador
del tren de nmuestreo. Si se desea una aproxi maci 6n
de | a concentraci on de tri oxido de azufre, se deben
transferir |os contenidos del burbujeador a una
botella de polietil eno separada.

Andl i sis de nuestras.

Seguir |os procedimentos sefialados en la seccion
4.3, con |la diferencia de que se deben agregar 0,5
m de HC 0,1 N a un matraz Erlenneyer y nezclar
antes de agregar el indicador. Se puede usar el
siguiente procedimento de analisis para una
aproximaci 6n de la concentracion de tridxido de
azufre.

La precision de la concentraci6on calculada va a
depender de la razon anoniaco-SO, y del nivel de
oxigeno presente en la corriente de gas. Una
fraccion del SO, sera contada cono tridxido de
azufre a nedida que la razéon anoniaco-SO y el
cont eni do de oxigeno de |a nuestra aunentan

Gener al nente cuando esta razén es 1 o inferior y el
contenido de oxigeno se encuentra en el rango de
5% nenos de 10% del SO, se contara conp tri 6xido
de azufre. Analizar por separado |as porciones de
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nuestra de peréxido y de isopropanol. Analizar |a
porci 6n de per6xi do segun se describe mas arri ba.

Se determina el triodxido de azufre por diferencia,
usando una titulaci 6n secuencial de la porcion de
i sopr opanol de | a nmuestr a. Transferir | os
contenidos del recipiente de isopropanol a un
matraz volumétrico de 100 m y diluir con agua a
exactanmente 100 nml. Llevar con una pipeta 20 m una
alicuota de esta solucion a un matraz Erl enneyer de
250 mM y agregar 0,5 m de HO 0,1 N, 80 m de
i sopropanol 100% y entre 2 a 4 gotas de indicador
Thorin. Titular hasta un punto final color rosado,
usando perclorato de bario 0,0100 N Repetir vy
promedi ar | os vol anenes de titul aci 6n que
concuerdan dentro de 1% o0 0,2 nml, el que sea mayor

Usar este volumen en la ecuacién 6-2 para
determinar la concentraci én de tri 6xi do de azufre.
Del matraz que contiene el resto de la solucidn de
i sopropanol, determinar |la fracci6n de SQ recogi da
en el bur buj eador al Ilevar con una pipeta
alicuotas de 20 Ml a matraces Erl enneyer de 250 nml .
Agregar 5 nl de per6xido de hidrégeno al 3% 100 m
de isopropanol al 100% y entre 2 a 4 gotas de
i ndi cador Thorin y titular del nodo en que ya se
indico. De este volunen de titulacion, se debe
sustraer el volunen de titulante utilizado para
determ nar el trioxido de azufre y sumar el vol unen
de titulante utilizado para | a porcion de peroOxi do.
El vol unen  final constituye Vt, vol umen de
perclorato de bario utilizado para la nuestra de
SO;.
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