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ESTACIONARIAS

RESUMEN

Se extrae isocinéticamente una muestra de la
fuente, las emisiones de particulas se recogen en la
sonda y en un filtro calentado, y las emisiones
gaseosas se recogen por medio de una solucién
acida acuosa de perdxido de hidrogeno (analizada
para todos los metales, incluido el Hg) y una
solucion acida acuosa de permanganato de potasio
(analizada solo para el Hg).

Las muestras recuperadas se digieren y las
fracciones apropiadas se analizan para Hg
mediante espectroscopia de absorcion atémica de
vapor frio (CVAAS) y para Sh, As, Ba, Be, Cd, Cr,
Co, Cu, Pb, Mn, Ni, P, Se, Ag, Tl y Zn mediante
espectroscopia de emision de plasma de argdn
acoplado inductivamente (ICAP) o espectroscopia
de absorcion atomica (AAS). La espectroscopia de
absorcién atémica en horno de grafito (GFAAS) se
utiliza para el andlisis de Sb, As, Cd, Co, Pb, Se'y
Tl si estos elementos requieren una mayor
sensibilidad analitica que la que se puede obtener
con ICAP. Si asi se desea, se puede utilizar AAS
para el analisis de todos los metales enumerados si
los limites de deteccion del método en pila
resultantes cumplen con el objetivo del programa de
prueba. De manera similar, se puede utilizar la
espectroscopia de masas con plasma acoplado
inductivamente (ICP-MS) para el analisis de Sb, As,
Ba, Be, Cd, Cr, Co, Cu, Pb, Mn, Ni, Ag, Tly Zn.

. Equipo y Suministros

Boquilla: La boquilla debe ser de cuarzo, vidrio
de borosilicato. No se deben utilizar boquillas de
acero inoxidable para evitar interferencias.
Sonda: De vidrio de borosilicato 6 cristal de
cuarzo, con un sistema de calentamiento que
mantenga una temperatura 120 £ 14 °C, no se
deben usar lineas de sondas metalicas.
Portafiltro: Cristal de borosilicato, con un
soporte de vidrio para el filtro y empaque de
caucho.
Tubo pito tipo “S”: Mandmetro diferencial,
sistema de calentamiento de filtros, sistema de
medicion, barémetro, equipo de determinacién
de densidad de gas. Igual que el método 5.
Sistema de Condensacion: Utilice el siguiente
sistema para condensar, recolectar metales
gaseosos y determinar el contenido de humedad
del gas de chimenea. El sistema de
condensacién constara de cuatro a siete
impactadores onectados en serie con accesorios
de vidrio esmerilado a prueba de fugas:
- Impactador 1: (opcional) utilice el primer
impactador como trampa de humedad.
- Impactador 2: soluciéon de HNO3/H202 4%
y 10% respectivamente (100 mL cada uno).
- Impactador 3: tipo Greemburg Smith de
punta estandar con solucién HNO3/H202 al
4% y 10% respectivamente (100 mL cada
uno).
- Impactador 4: Vacio
- Impactador 5 y 6: ambos con de KMnO4
acidificado (100 mL cada uno).
- Impactador 7: silica gel (200 g).
Porta-Filtro: Borosilicato o vidrio de cuarzo, o
sostenedor de teflon del filtro, con un soporte de
teflon de filtro y una junta de sellado. La junta o
empaquetadura de sellado debe construirse en
teflon o material equivalente.
Impactadores: se debe utilizar para determinar
el contenido de humedad del gas de la chimenea
y para recolectar los halogenuros de hidrégeno y
halogenos: cinco o seis impactadores
conectados en serie con conectores de vidrio
libres de fugas o con cualquier conector similar
libre de fugas y contaminacion.

Figura 1. Esquema método 26A US-EPA.
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3. Procedimiento

3.1. Preliminar

Siga los procedimientos generales descritos en el
Método 5, para lo cual se deben aplicar los métodos
preliminares 1, 2, 3 y 4.

3.2. Preparacion del Tren de Muestreo

Prepare montaje del tren de muestreo como se muestra
en la Figura 1. Siga los mismos procedimientos que se
indican en el Método 5, excepto que coloque 100 mL de
la solucibn HNO3/H202 en cada uno de los
impactadores segundo y tercero como se muestra en la
Figura 1. Coloque 100 ml de la solucion absorbente &cida
de KMnO4 en los impactadores 5 y 6, y transfiera
aproximadamente de 200 a 300 g de gel de silice
previamente pesado desde su recipiente al ultimo
impactador. Alternativamente, el gel de silice se puede
pesar directamente en el impactador justo antes del
ensamblaje final del tren

3.3. Operacion

La operacion del tren de muestreo se basa en los
mismos procedimientos del método 5. si se toma la
muestra de Hg, se debe implementar el método 1012,
CFR 40 Parti 61, apéndice B. registre los datos en el
formato de muestreo requerido.

e Seleccionar el sitio de muestreo y el nimero minimo
de puntos transversales de acuerdo al método 1.
Determinar las variables de los métodos 2 al 4.
Determinacion del Didametro de la Boquilla (Dn).
Determinacion de la constate Isocinética (1).
Determinacion Volumen de muestra de gas medido
por el medidor de gas seco, corregido a condiciones
estandar (dscm).
e Determinaciéon Velocidad del gas de chimenea
(m?3/s).

3.4. Recuperacion de la Muestra

Comience los procedimientos de limpieza tan pronto
como se retire la sonda de la chimenea al final de un
periodo de muestreo. Se debe dejar que la sonda se
enfrie antes de recuperar la muestra. Cuando se pueda
manipular de forma segura, limpie todas las particulas
externas cerca de la punta de la boquilla de la sonda y
coloque una tapa enjuagada y no contaminante sobre la
boquilla de la sonda para evitar la pérdida o la
acumulacion de particulas. No tape la punta de la sonda
con fuerza mientras se enfria el tren de muestreo; se
puede formar un vacio en el soporte del filtro con el
resultado no deseado de extraer liquido de los
impactadores hacia el filtro.

e Contenedor 1: Filtro en Caja Petri.

e Contenedor 2 y 3: Lavados, se debe lavar con
acetona o agua destilada la boquilla, linea de
muestreo, conectores y parte frontal del portafiltro
con la ayuda de un cepillo de nylon (entre 100 y 200
ml).

e Contenedor 4. Contenido de los impactadores 1,
2 y 3. Limpie cada uno de los primeros tres
impingers, el soporte del filtro, la mitad posterior de
la carcasa del filtro y el material de vidrio de
conexion enjuagandolos completamente con 100 ml
de HNO3 0,1 N.

e Contenedor 5: Contenedores n.° 5A (HNO3 0,1 N),
5B (solucion absorbente de KMn04/H2S04) y 5C
(enjuague y dilucién con HCI 8 N).

e Contenedor 6: silica gel.

4. Determinacion de la Concentracion
Metales

4.1. Fraccion A.

D: Limite de deteccién en chimenea.
B
A*—=D Ec.29
C

A: Limite de deteccion analitica, pg/ml.
B: Volumen liquido de la muestra digerida antes de la alicuota para el analisis, ml.
C: Volumen de gas de muestra de chimenea, dsm?.

Mm: Fraccion analitica 12, mitad posterior metales excepto Hg.

Mg, = CapFqVsomm1 EC.29.2

Ca2: Concentracion de metal en la fraccion analitica 2A segun se lee en la curva
estandar (ug/ml).

Fa: Factor de dilucion (Fa = la inversa de la porcién fraccionaria de la muestra
concentrada en la solucién realmente utilizada en el instrumento para producir la
lectura Ca1. Por ejemplo, si una alicuota de 2 ml de la fraccién analitica 1A se
diluye a 10 ml para colocarla en el rango de calibracion, Fd = 5).

Vsom,1: Volumen total de solucion de muestra digerida (fraccién analitica 1), ml.

Moh: Fraccidn analitica 2a, mitad posterior metales excepto Hg.

Mbh = CaZ*Fa*Va Ec.29.3

Fa: Factor de alicuota, volumen de la fraccién de muestra 2 dividido por el volumen
de la fraccion de muestra 2A.
Va: Volumen total de solucion de muestra digerida (fraccion analitica 2A), ml.

M:: Tren total, metales excepto Hg.
M; = (Mm-Mmmb) + (Mpn-Mphp) EC. 294

Mmb: Valor de correccidn en blanco para la masa del metal detectado en el blanco
de reactivo del campo de la mitad delantera, pg.
Mohb: Valor de correccion en blanco para la masa del metal detectado en el blanco
de reactivo del campo de la mitad posterior, pg.

4.2. Fraccion B

Hgpwh2: Calculo mercurio en la fraccion B

Qbhz ,

Hgpne = H Vsoln,2 Ec.29.5
2

Hgpwhs: Calculo mercurio de las fracciones 3A, 3By 3C.

Qbh3(aB,0) *y

HgpnsaBc) = soln,3(AB,C) EC.26A.6

VizaB,0)

Hgwhs: Masa total de Hg por separado en la fraccion 3A, 3B o 3C, ug.
Vi: Volumen, por separado, de la Fraccién Analitica 3A, 3B o 3C, ml.

Vsoin3: Volumen total, de la fraccidn analitica 3A, 3B o 3C, ml.

Hgon: Masa total de Hg en la mitad posterior del tren de muestreo, ug.

Hgph = Hgphz + Hgza + HEphag + Hgpnac EC. 26A6

Hgt: Masa total de Hg recogida en el tren de muestreo, ug.

Hg, = (Hgr-Hggmp) + (Hgpn-Hgbnp) Ec. 26A7

Hgw: Masa total de Hg recogida en la mitad delantera del tren de muestreo
(fraccion de muestra 1), pg.

Hgrmb: Valor de correccion en blanco para la masa de Hg detectada en el blanco
de reactivo del campo de la mitad frontal, ug.

Hgwhb: Valor de correccidn en blanco para la masa de Hg detectada en los blancos
de reactivos de la mitad posterior del campo, ug.

Cs: concentracion individual de metales en chimenea.
*
K, *M,

= ——— Ec. 26A.8
Vin (std)

Ka: 103 mg/pg.

Vm: Volume of gas sample as measured by the dry gas meter, corrected to dry

standard conditions. dscm.
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