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METODO 8 US-EPA

DETERMINACION DE ACIDO
SULFURICO Y DIOXIDO DE AZUFRE EN
FUENTES ESTACIONARIAS

RESUMEN

Este método es aplicable para la determinacion
de las emisiones de acido sulfurico (H2S04)
(incluyendo neblina acida y SO3) y SO2 gaseoso
en fuentes estacionarias.

Se extrae una muestra de gas de forma
isocinética de la chimenea. Se separan el H2S04
y el SO2 y se miden ambas fracciones por
separado mediante el método de titulacion con
bario-torina.

Se puede determinar material particulado junto
con H2S04 vy S02, incluyendo un filtro
precalentado entre la sonda y el primer
burbujeador.

1. Equipo y Suministros

e Sonda: De vidrio de borosilicato 6 cristal de
cuarzo, con un sistema de calentamiento, no se
deben usar lineas de sondas metalicas.

o Portafiltro: Cristal de borosilicato, con un
soporte de vidrio para el filtro y empaque de
caucho, es posible utilizar otros materiales
como teflon, lo cual debe estar sujeto a la
aprobacién del auditor. El soporte del filtro se
debe ubicar entre el primer y el segundo
impactador.

Figura 1: Posicion porta filtro en el montaje.

e Impactadores: Cuatro impactadores como los
usados en el método 4 para la determinacion de
humedad.

e Sensor de temperatura: Termdmetro que
registre la temperatura de salida de los gases
con una aproximacion de 1°C (cuello de ganso).

e Bomba de vacio: Bomba de diafragma a
prueba de fugas, o equivalente, con un pequefio
tanque de compensacién entre la bomba vy el
medidor de caudal.

e Medidor de gas seco (DGM): suficientemente
preciso para medir el volumen de la muestra con
un margen de error del 2 por ciento, calibrado al
caudal seleccionado y a las condiciones
realmente encontradas durante el muestreo, y
equipado con un sensor de temperatura
(termbémetro de cuadrante o equivalente) capaz
de medir la temperatura.

1.2. Reactivos

e Agua: Destilada o desionizada.

e |sopropanol al 80% en volumen. Mezcle 800 ml
de isopropanol con 200 ml de agua.

e Peréxido de hidrogeno (H202) al 3% en
volumen. Agregue 100 ml de H202 al 30%, a
900 ml de agua. Este se debe preparar
diariamente.

e Indicador de Torina. (Para el andlisis).

e Solucion estandar de bario, 0.0100 N] en 200 ml
de agua y diluya a 1 litro con isopropanol. (Para
el andlisis).
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Figura 2. Esquema método 8 US-EPA.
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Fuente. (US EPA, 2017).

2. Procedimiento

2.1. Toma de Muestra

La caja fria tiene la siguiente configuracion:

Impactador 1: 100 ml de isopropanol al 80%.
Impactador 2 y 3: 100 ml de peroxido de hidrogeno (H202) 3%.
Impactador 4: Aproximadamente 200 g de silica gel.

Prueba de fugas: Antes del muestreo es opcional, al finalizar
es obligatorio.

Registrar el volumen inicial del medidor y antes de encender
la bomba de succion ajuste el AH de acuerdo al Ap del
primer punto transversal.

La tasa de muestreo no debe exceder 0,030 m3/min durante
la corrida.

Se debe ajustar el calentador de la sonda hasta obtener la
minima temperatura requerida para evitar condensacion

Al finalizar la hora de muestreo apague la bomba y registre
el volumen final, luego realice la prueba de fugas.

Con la sonda desconectada purgar con aire ambiente por 15
minutos a la velocidad de muestreo.

Calcular el porcentaje de isocinétismo igual al método 5.

2.2. Recuperacion de la Muestra

Contenedor 1. Si se va a realizar el analisis del contenido
de humedad, se debe pesar el primer burbujeador (mas su
contenido) y registrar su peso. Se debe lavar con
isopropanol al 80% desde el primer burbujeador hasta la
boquilla, adicionando el contenido del burbujeador y llevar a
250 ml. Posteriormente almacenar la muestra en un
recipiente de polietileno.

Contenedor 2. Si se va a realizar el analisis del contenido
de humedad, se deben pesar el segundo y tercer
burbujeador (méas su contenido) registrar los pesos. De igual
manera, se debe pesar la silica gel gastada (o la silica gel
mas el burbujeador) y registrar el peso. Se debe recolectar
los contenidos de los burbujeadores 2 y 3, adicionando el
lavado de los burbujeadores y los conectores con agua
destilada y llevar a 1 litro la muestra. Posteriormente
almacenar la muestra en un recipiente de polietileno.

2.3. Analisis de la Muestra

Contenedor 1. Agitar el contenedor que contiene la solucion
de isopropanol y filtrar. Mida 100 ml de alicuota de esta
solucion, depositela en un Erlenmeyer de 250 ml y adicione
2 a 4 gotas del indicador. Posteriormente se debe realizar la
titulacion usando solucion estandar de bario 0,0100 N hasta
alcanzar un punto rosa. Repita la titulaciéon con una segunda
alicuota de la muestra y promediar los valores de la
titulacion.

Contenedor 2. Mezcle las soluciones que estan contenidas
en el segundo y tercer burbujeador. Mida 10 ml de alicuota
de la muestra y deposite en un Erlenmeyer de 250 ml,
adicione 40 ml de isopropanol, 2 a 4 gotas de indicador y
titular con solucién estandar de bario de 0,0100N. Repita la
titulacion con una segunda alicuota de la muestra y
promediar los valores obtenidos.

Blancos. Prepare los blancos adicionando de 2 a 4 gotas del
indicador en 100 ml de isopropanol al 80% titular con el
mismo procedimiento que a las muestras.
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3. Determinacion de la
Concentracion de Acido sulfurico
H2S0.y SO..

Vm: Volumen del gas de la muestra seco, corregido
a condiciones estandar (dscm)

Kl*Y*Vm*Pbar

V. (std) =
Tin
Ki: 0,3858 °K/immHg.

Y: Factor de calibracion del medidor de gas seco.
Pbar: Presién barométrica (mmHg).

Tm: Temperatura absoluta promedio del medidor de
gas seco (°K).

M: Masa de NOx como NO2 en la muestra de gas

(Mg).

Ecuacion 8.1

CH,SOs: Concentracion de Acido  sulfirico

(incluyendo SO3) (g/dscm).

V.
Ky« N« (V, = Vi) = (52)
Vi (std)

Ecuacion 8.2

CH,SO0, =

Ks: Constante equivalente a 0,04904 g/megq.

N: Normalidad del titulante estandar de bario
(meg/ml).

Vi Volumen del titulante estandar de Bario usado
para la muestra (promedio de ftitulaciones
replicadas) (ml).

Vi Volumen del titulante estandar de Bario usado
para el blanco (ml).

Vsin: Volumen total de solucion en el que esta
contenida la muestra de SO2 (1000 ml).

Va: Volumen de alicuota de muestra titulada (100
ml).

Vm (std): Volumen del gas de la muestra seco en
condiciones estandar (dscm).

CSO02: Concentracion de SO2 (g/dscm).

V
Ko« N« (Ve = Vi) » (572)
V. (std)

€S0, =
Ecuacion 8.3

Ka: Constante equivalente a 0,03203 g SO2/meq.
N: Normalidad del titulante estandar de bario
(meg/ml).

Vi Volumen del titulante estandar de Bario usado
para la muestra (promedio de titulaciones
replicadas) (ml).

Vi Volumen del titulante estandar de Bario usado
para el blanco (ml).

Vsin: Volumen total de solucion en el que esta
contenida la muestra de SO2 (1000 ml).

Va: Volumen de alicuota de muestra titulada (100
ml).

Vm (std): Volumen del gas de la muestra seco en
condiciones estandar (dscm).
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