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1 OBJETIVO

Esta Norma prescreve o método de determinacao de di oxido de enxofre e

de névoas de acido sulfarico e trioxido de enxofre do fluxo gasoso em

dutos e chaminés de fontes estacionarias.

Notas: a) O material particulado pode ser determinado conj untamente
inserindo-se um filtro de fibra de vidro aquecido e ntre a
sonda e o primeiro borbulhador.

b) Casos especiais terdo seus resultados validados apos estu do
e aprovacgao pelo 6rgéo oficial de defesa do meio am biente.

2 DOCUMENTOS COMPLEMENTARES

Na aplicacdo desta Norma é necessario consultar:

- L9.222 - Dutos e chaminés de fontes estacionarias

da velocidade e vazao dos gases.

- L9.223 - Dutos e chaminés de fontes estacionaria s - Determinacéao
da massa molecular seca e do excesso de ar do fl uxo
gasoso.

- L9.225 - Dutos e chaminés de fontes estacionarias — Determinagéo
do material particulado.

- E16.030 - Dutos e chaminés de fontes estacionaria s - Calibracao

dos equipamentos utilizados na amostragem de eflue ntes.

3 APARELHAGEM

Para a execucdo do ensaio é necesséria a aparelhage m descrita a seguir:

3.1 Equipamentos para amostragem

3.1.1 Conjunto de boquilhas ~e material compativel com a

dade e temperatura do meio. com bordas finas e coni cas.
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3.1.2 Sonda, de material compativel com a corrosividade e temperatura do

meio, provida de Pitot, de termopar e de sistema de aguecimento que evite a
condensacéo de vapor d'agua durante a amostragem.

3.1.3 Porta-filtro de material compativel com a corrosiv idade e

temperatura do meio.

3.1.4 Condensador, composto de quatro borbulhadores do ti po Greenburg Smith
ligados em série com conexdes de vidro ou de outro material ndo contaminante,
provido de termdmetro na saida do quarto borbulhado r, com menor divisdo de

I°C.

Nota: O primeir 0 e o terceiro borbulhadores devem ser com ponta no rmal e o

segundo e quarto com a ponta modificada.
3.1.5 Banho de gelo picado ou outro sistema de resfriame nto equivalente.
3.1.6  Sistema de medicéo e controle composto basicamente de:
a) vacubmetro;
b) valvulas de agulha para controle do fluxo;
c) bomba de vacuo;
d) gasdmetro seco. provido de termbmetro,na entrada e saida, com menor
divisdo de I°C;
e) placa de orificio;
f) dois manémetros diferenciais com fundo de escala de 2452Pa
(250 mmH ,0);

Nota : Os casos de pressdes de velocidade inferiores a 1 2,75 Pa

(1,3 mmH20) requerem o uso de manémetros de maior

sensibilidade.
g) barbmetro com menor divisdo de 266,6 Pa (2mmHg);
h) termdmetro com menor divisdo de 1°C acoplado a s onda (ver 3.1.2);
i) cronémetro.

3.2 Aparelhagem para preparacao e andlise da amostra

3.2.1 Duas pissetas.

3.2.2 Frascos de polietileno de 1000 mL, com tampa, para armazenar amostras.
3.2.3  Provetas de 100 e 250 mL.

3.2.4 Balbes volumétricos de 500 mL.

3.2.5 Balanca com precisao de 0,5 g para pesagem dos bor bulhadores.
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3.2.6 Pipetas volumétricas de 25 e 100 mL.
3.2.7 Bureta de 50 mL.
3.2.8 Erlenmeyer de 250 mL.

3.2.9 Frasco conta-gota, de plastico, para adicionar o i ndicador.

4. EXECUCAO DO ENSAIO

4.1 Limites de deteccao

Os limites minimos de deteccdo destes poluentes séo : 0,05 mg/Nm3 para
tribxido de enxofre e 1,3 mg/Nm3 para diéxido de en xofre. Teoricamente,
usando 200 mL de H ,0, a 3% como reagente, a maxima concentracdo que é
possivel determinar em 1Nm3de gas amostrado é de 13416 mg de SO 2/INm3.
Essa concentragdo pode ser aumentada aumentando o v olumede H ,0,.

4.2 Interferéncias

As possiveis interferéncias para determinacéo de di oxido de enxofre e de
névoas de acido sulfurico e tridxido de enxofre sdo a amonia ivre,

fluoretos e dimetil anilina. A presenca desse ou de sses interferentes pode
ser detectada pelo conhecimento prévio do processo. Caso exista um ou mais
desses interferentes deve ser utilizado um método a Iternativo (Ver Nota b

do item 1).

4.3 Reagentes

4.3.1 Filtros de fibra de vidro, livres de compostos org anicos, apre-
sentando pelo menos 99,95% de eficiéncia na retenca o de particulas de até

0,3 um.

4.3.2 Silica- gel, com indicador de umidade, com granulometria; d el0a34

mm (aproximadamente 16 a 6 mesh).

4.3.3  Agua destilada desionizada.

4.3.4 Isopropanol 100% e a 80% em volume.
4.3.5 peroxido de hidrogénio a 3% em massa.

4.3.6 Indicador torina [sal dissédico do &cido I-(o-arse nofenilazo)

2naftol-3,6-dissulfénico] a 0,2%.

4.3.7 Solugéo de perclorato de bario 0,01 N.
4.3.8 Acido sulfarico 0,01 N.

4.3.9 La de vidro;

Nota : Todas as solu¢cbes devem ser preparadas com reagen tes p.a.
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4.4 Procedimento

Antes de iniciar a amostragem certificar-se de que a aparelhagem esteja
calibrada de acordo com E16.030.

4.4.1 Preparacdo preliminar

4.4.1.1 Pesar aproximadamente 200-300 g de silica-gel, no borbulhador que

serd utilizado na amostragem.

Nota : Silica-gel previamente utilizada deve ser secada duas horas a 175°C

para poder ser reutilizada.
4.4.1.2 Certificar- se visualmente de que os filtros ndo apresentam gqua
irregularidade e numera-los.
Nota : Caso se esteja determinando simultaneamente o mat erial particulado,
proceder conforme 5.3.1.2 € 5.3.1.3 da L9.225

4.4.2 Determinacéo preliminar

Proceder como em 5.3.2 da L9.225.
4.4.3 Preparo dos equipamentos para coleta de amostra

4.4.3.1 Montar o trem de amostragem como mostra a Figura 1

lSE NSOR DE TEMPERATURA
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ferror
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UMBILICAL

BANHO DE GELC BORBULHADORES
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VALVULA DE AJUSTE GROSSO

BOMBA DE VACUO

FIGURA 1 - Trem de amostragem

Iquer
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Nota : Caso se esteja determin ando simultaneamente o material particulado o

trem de amostragem deve ser o ilustrado na L9.225.
4.4.3.2 Colocar 100 mL de isopropanol a 80% no primeiro bo
de peréxido de hidrogénio no segundo e no terceiro
200-300g de silica-gel no quarto borbulhador.
4.4.3.3 Pesar cada um dos borbulhadores com precisédo de 0,
4.4.3.4 Caso se esteja determinando também material partic
vidro na parte superior do primeiro borbulhador.
4.4.3.5 Manter os borbulhadores no banho de gelo.
4.4.3.6  Efetuar teste de vazamento antes de iniciar a cole
seguinte procedimento:
- Ligar o sistema de aquecimento da sonda e do port
até que a camara do porta-filtro atinja a temperatu
Abrir completamente a valvula de ajuste fino fecha
ajuste grosso, ligar a bomba de vacuo e fechar a en
boquilha. Abrir parcialmente a valvula de ajuste gr
vagarosamente fechar a valvula de ajuste fino até q
depresséo de 50 663 Pa (380 mmHg). Para eliminar a
sistema, abrir vagarosamente a entrada da boquilha
equalizacdo das pressoes; fechar a valvula de ajust
desligar a bomba. A taxa de vazamento ndo deve exce
Caso isso ocorra, eliminar o vazamento.

444 Coleta de amostra

4.4.4.1 Ligar o sistema de aquecimento da sonda.

4.4.4.2 Durante a amostragem a temperatura do filtro deve

de 120 +10°C.

4.4.4.3 Anotar a leitura do gasémetro seco e a pressao bar
0s mandmetros antes de iniciar a amostragem;

4.4.4.4  Colocar a sonda no interior da chaminé ou duto no
tendo o cuidado de verificar se a vélvula do ajuste

fechada e a do ajuste fino completamente aberta.
4.4.4.5 Ligar a bomba e ajustar o fluxo, abrindo a valvula

rbulhador, 100 mL

borbulhador e cerca de

50.

ulado colocar la de

ta,de acordo com o

a-filtro.Aguardar
rade 120 +10°C.
r a valvula de
trada da
0SSO €
ue se atinja uma
depresséo no
até a
€ grosso e

der 0,6 L/min.

permanecer na faixa

ométrica, e zerar

primeiro ponto,
grosso esta completamente

de ajuste grosso

e, em seguida ajustar a vazédo com a valvula de ajus te fino para uma

amostragem isocinética e simultaneamente acionar o crondbmetro
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Considerar isocinética a amostragem em cad a ponto se o valor calculado
conforme 6.1.10-a) da L9.225 estiver entre 90 e 110 %.

4.4.4.6 Certificar-se de que a depressao no vacubmetro nédo exceda 50 663Pa
(380 mmHg). Se isto ocorrer, repetir o teste de vaz amento como descrito em
4.4.3.6 e trocar o filtro. Anotar a taxa de vazamen to caso este ocorra.

4.4.4.7 Manter a temperatura dos gases que saem do Ultimo borbulhador

(silica-gel) abaixo de 20°C.
4.4.4.8 O fluxo da coleta ndo deve exceder a uma vazdo de 0,021 m3/min

durante a amostragem.

4449 O tempo de coleta em cada ponto ndo deve ser inferior a 2, 5min,eo
tempo total da coleta, ndo deve ser inferior a 60 m in.
44410 Anotar os dados necessarios para os célculos num r io como o da
Figura 2.
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4.4.4.11 Realizar a amostragem do gas para determinacéo de sua massa molecular
seca conforme L9.223.

4.4.4.12 No final da amostragem fechar a valvula de ajuste grosso, desligar a
bomba de vacuo, retirar a sonda do interior da cham iné ou duto e registrar a

leitura final do gasdémetro.

44413 Fazer teste de vazamento (como indicado em 4.4.3.6 ) na de presséao
maxima registrada durante a amostragem. Se o vazame nto exceder 0,6 L/min
rejeitar a amostragem.

4.4.4.14 Passar ar limpo através do sistema durante 15 minu tosa uma vazédo de

aspiracao igual a de coleta.

Nota : Ar limpo pode ser obtido passando- se ar através de um filtro de carvao
ativado.

4.4.4.15 Calcular o valor da isocinética de acordo com 6.3. 10-b) da L9.225.

Considerar valida a amostragem somente se o valor e ncontrado estiver na

faixa de 90 a 110%.

4.4.5 Recuperacéo e manuseio da amostra

4.4.5.1 Remover a sonda e fechar com rolha todas as abertu ras tentes

na sonda, porta-filtro, e borbulhadores.

4.45.2 Retirar os borbulhadores do banho de gelo, pesa-lo S e anotar a massa
de cada um com precisao de 0,5 g.

4.4.5.3 Transferir o contetdo do primeiro borbulhador para um baléo

volumétrico de 500 mL.

4.45.4 Lavar a sonda, o ciclone com erlenmeyer, o porta- filtro e o primeiro
borbulhador com isopropanol a 80%. Acrescentar essa solucdo de lavagem e o
filtro ao baldo volumétrico e completar seu volume com isopropanol a 80%.

Nota : Caso se esteja determinando simultaneamente o mat erial particulado,
proceder como indicado em 5.4.2 a 5.4.4 da L9.225 e xceto que a solucéo
de lavagem deve ser isopropanol a 80%. A seguir dis solver com
isopropanol a 80% o residuo resultante da determina ¢do do material
particulado (residuo contido no béquer e filtro) e transferir o
conteudo para um baldo volumétrico de 500 mL, junta mente com a solugéo
do primeiro borbulhador e completar seu volume com isopropanol 80%.

4455 Transferir as solucdes do segundo e terceiro para u m bal&o volumétrico

4.45.6 Lavar toda a vidraria ap6s. o primeiro borbulhador e até o
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quarto borbulhador exclusive, com agua destilada de

essa agua de lavagem para o baldo volumétrico. Comp

sionizada e trans ferir

letar seu volume com agua

destilada desionizada.

4.4.6 Analise da amostra

4.4.6.1

segue:

4.4.6.2

Determinar as névoas de acido sulfurico e trioxido

a) agitar o frasco contendo a solucéo de isopropano
Nota : Esperar até que o filtro (ou seus fragmentos) se
b) pipetar uma aliquota de 100 mL desta solucao par
de 250 mL, adicionar 2 a 4 gotas do indicador torina e fi
perclorato de béario 0,01N até o ponto de viragem (d
rosa);
C) repetir a titulacdo para uma segunda aliquota;
d) calcular a média das duas titulacoes;

Nota : A diferenca dos volumes do titulante gasto nas

duas titulagdes ndo deve ser maior que 1% ou ,0,2 n

que for maior.
e) fazer teste em branco.

Determinar o diéxido de enxofre como segue:
a) agitar o frasco contendo as solu¢des do segundo
borbulhadores;
b) pipetar uma aliquota de 10 mL desta solucéo par
de 250 mL, adicionar 40 mL de isopropanol 100 %, 2
indicador torina e titular com perclorato de bario
ponto de viragem (de verde para rosa);

C) seguir o procedimento descrito em 4.4.6.1, aline

4.4.7 Determinacéo da vazao

Determinar a vazao dos gases no duto ou chaminé de

utilizando os dados obtidos durante a coleta.

4.4.8 Representatividade da amostragem

E necessario que a amostragem seja represe
fonte de emissdo. Deve-se entdo efetuar pelo menos

fonte. A amostragem deve ser considerada representa tiva

de. enxofre como

| e o filtro;
dimentem.
a um erlenemyer
tular com

e verde para

e terceiro
a um erlenmeyer
a 4 gotas de

O,01N até o

asc)ae).

acordo com L9.222,

ntativa das condicdes de operacéo da
duas determinagdes por
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se os resultados obtidos em cada coleta nao forem d
5 RESULTADOS

5.1 Efetuar os calculos como descrito nos itens 6.1.1
5.2 Concentracdo de névoas de acido sulfdrico e trioxi

C  =49,04N (Vt - Vtb) Vsol

iscrepantes entre si.

a6.1.13 da L9.225.
do de enxofre:

H > SQ Va Vgn
onde:
C = concentracdo de névoas de 4cido su Ifarico e tribxido de
H ,SQ enxofre, expressa em termoe de A&cido sulfarico, nas
condi¢cdes normais, base seca, em mg/Nm 3,
N = normalidade do perclorato de bario, em equiv alen te
grama/litro
Vt  =volume do perclorato de bario gast 0 na titulacdo, em mL
Vtb = volume de perclorato de bario gasto na titulacdo na

prova em branco, em mL
Vsol = volume total da solugéo da qual se

em mL

Va  =volume da aliquota, em mL

Vgn = volume do gas medido no gasdémetro seco nas condi¢de
normais, base seca, Nm 3

5.3 Concentracdo de dioxido de enxofre:

C =32,03N (Vt - Vib) Vsol

S0O2 Va Vgn
onde:

C = concentracao de diéxido de enxofre na
SO2 base seca, em mg/Nm 3

N, Vt, Vtb, Va e Vgn sédo os mesmos de 5.2, co
4.46.2.
5.4 Taxa de emissdo de névoas de acido sulflrico e trié

Te = 10 6 C Q nbs
H 2304 H2 SQ

tirou uma aliquota

s condi¢cdes normais

m os valores obtidos em

xido de enxofre
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onde:
Te
H2S04 = taxa de emissao de nevoas de acido sulfaric 0 e de tridxido de
enxofre, expressa em termos de acido sulfdrico em k g/h
(I:-|28Q = concentracdo de névoas de acido sulftirico e trioxido de
enxofre, expressa em termos de &cido sulfarico. Em kg/h
Qnbs =vazao do efluente nas condi¢cdes normais, base seca, em Nm3/h
(ver 5.1).
5.5 Taxa de emissédo de dioxido de enxofre:
Te =10 t C
So 2 SO Qnbs
onde:
TeSO = taxa de emissao de diéxido de enxofre, em kg/h
05022 concentracao de 502 nas condi¢Bes normais, base sec a,
em mg/Nm3
Qnbs =vazéao do efluente nas condigdes normais, base s eca, em

Nm3/h (ver 5.1).



