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1 OBJETIVO

1.1 Esta Norma prescreve 0O método de determinagao de dioxido de en

xofre do fluxo gasoso em dutos e chamines de fontes estacionarias.

1.2 Esta Norma se aplica nos casos em que o fluxo nao contém  goti

culas.

Nota: Casos especiais terao seus resultados validados apos estudo

e aprovacgao pelo orgao oficial de defesa do meio ambiente.

2 DOCUMENTOS COMPLEMENTARES

Na aplicagao desta Norma e necessario consultar:

- L9.222 - Dutos e chamines de fontes estacionérias-Determinagéo
da velocidade e vazao dos gases.

- L9.224 - Dutos e chaminés de fontes estacionarias - Determinagao
da umidade dos efluentes.

- E2.162 - Rotametro para efluentes gasosos - Calibragao.

- E16.030 - Dutos e chaminés de fontes estacionarias - Calibragao

dos equipamentos utilizados na amostragem de efluentes.

3 APARELHAGEM

Para a execugéo do ensaio e necessaria a aparéelhagem descrita a se

guir:

3.1 Equiapmentos para amostragem

3.1.1 Sonda, de material compativel com a corrosividade e temperatu

ra do meio, provida de sistema de aquecimento que evite a condensa
cao do vapor durante a amostragem e de filtro de la de vidro para

remover o material particulado e: nevoas acidas.
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3.1.2 Quatro borbulhadores de vidro de 30 mL, ligados em série, com

juntas esféricas de vidro esmerilhade.0 primeiro deve ser provido

de 1a de vidro na sua parte superior e o quarto, na sua saida, de
~ s e o}

um termometro com menor divisao de 1°C.

3.1.3 Tubo com silica-gel, com indicador de umidade, com granulo

metria de 1,0 a 3,4 mm (aproximadamente 16_a 6 mesh).

3.1.4 Valvula de agulha para controle de fluxo.

3.1.5 Bomba de vacuo.

3.1.6 Rotametro para vazoes em torno de 1000 cm’®/min.

~ . ~ R e}
3.1.7 Gasometro seco provido de termometro com menor divisao de 1°C.

w
[
[00]

Barometro com menor divisao de 266,6 Pa (2 mmHg).

3.1.9 Banho de gelo picado ou outro sistema de resfriamento equiva

lente.
3.1.10 Cronometro.
3.1.11 Vacuometro com fundo de escala de 101 325 Pa (760 mmHg).

3.2 Aparelhagem para preparagéo e analise da amostra

3.2.1 Duas pissetas de polietileno ou de vidro.

3.2.2 Frascos de polietileno de 500 mL para armazenar as amostras

dos borbulhadores.

3.2.3 Pipetas volumetricas de 5 mL, 20 mL e 25 mL.

3.2.4 Baldes volumétricos de 100 mL e 1 000 mL.
3.2.5 Buretas de 5 e 50 mL.

3.2.6 Erlenmeyers de 250 mL.

3.2.7 Frasco conta-gotas para adicionar o indicador.

3.2.8 Proveta de 100 mL.

4 EXECUGCAO DO ENSAIO

4,1 Limite de detecgao

0 limite de detecgao para este poluente e de 3,6 mg de SOZ/Nm3.

4.2 1Interferencias

As possiveis interferencias para determinagéo de dioxido de enxofre
sao a amonia livre, cations soluveis em agua e fluoretos< O anion
fluoreto é removido com filtro de la de vidro num borbulhador conten
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do isopropanol. Quando se tratar de fluxo gasoso com altas concen
tragoes de fumos metalicos deve-se usar um filtro de fibra de vidro
com eficiencia de pelo menos 99,95% no lugar de la de vidro, para
remover os cations interferentes. Amonia livre interfere reagindo com

o SO formando sulfitos com o indicador.

2’
4,3 Reagentes

4.3.1 Agua destilada desionizada.
4.3.2 Isopropanol a 100% e a 80% em volume,

4.3.3 Peroxido de hidrogénio a 3% em massa.

4.3.4 Solugao de iodeto de potéssio a 10% em massa.

4.3.5 Indicador torina [sal dissodico do acido 1-(o-arsenofenilazo)-2-naf
tol-3,6-dissulfonico] a 0,2%.

4.3.6 Solugao de perclorato de bario O,01N.
4.3.7 hAcido sulfarico O,01N.
4,3.8 La de vidro.

Nota: Todas as solugoes devem ser preparadas com reagentes p.a.

4.4 Procedimento

Antes de iniciar a amostragem certificar-se de que a aparelhagem es
teja calibrada de acordo com E16.030 e E2.162.

4.4.1 Preparagao preliminar

4.4.1,1 Verificar se o efluente gasoso esta ou nao saturado, confor

me L9.224. Caso esteja esta Norma . nao se aplica.

4,4,.1.2 Montar o trem de amostragem como mostra a Figura 1.

-

4.,4,1.3 Colocar 15 mL de isopropanol a 80% no primeiro borbulhador
e 15 mL de peroxido de hidrogenio no segundo e terceiro borbulhado

res. Deixar o quarto vazio.

4,4.1.4 Regular o aquecimento da sonda a uma temperatura suficiente

para evitar a condensacgao de égua.
4.4.,1.5 Manter os borbulhadores no banho de gelo.

4.4.1.6 Efetuar teste de vazmento antes de iniciar a coleta de acor
do com o seguinte procedimento:

- Fechar a entrada da sonda e produzir uma depressao de pelo

menos 33 330 Pa (250 mmHg)f A vazdo do vazamento nio deve

exceder a 2% da vazao de coleta. Abrir cuidadosamente a eﬁ

trada da sonda e désligar a bomba;
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4.4.,1.7 Alternativamente pode-se substituir a valvula de agulha por
um orificio limitante previamente calibrado. Nesse caso nao serao
utilizados o gasOmetro, o rotametro e o regulador de fluxo (ver Figu

ra 2).

4.4,2 Coleta da amostra

4.4.2.1 Anotar a leitura inicial do gasametro seco e a pressao baro

metrica.
4.,4.2.2 Posicionar a ponta da sonda no ponto de coleta.
4.4.2.,3 Conectar a sonda ao borbulhador e ligar a bomba.

4.4,2,4 Ajustar o fluxo da coleta a uma vazao de aproximadamente
1 000 cm® /min do rotametro. Manter constante esta vazao durante toda
a amostragem. O tempo minimo de coleta deve ser 20 min e o volume to

tal coletado nao deve ser inferior a 20 L.

Nota: Caso esteja sendo usado o orificio limitante nao ha necessi

dade de ajustar o fluxo.

4.4.2.5 A cada cinco minutos anotar o volume e a temperatura do gés
no gasBmetro seco, a temperatura do ultimo borbulhador e a depressao

indicada pelo vacuometro.

4,4,2.6 Adicionar gelo durante a coleta para garantir que os gases

saiam do Ultimo borbulhador com uma temperatura nao superior a ZOOC.

4.4.2.7 No final da coleta desligar a bomba, retirar a sonda do pon
to de amostragem, anotar as leituras finais e efetuar o teste de vaza
mento como descrito em 4.4.1.6, anotando a taxa de vazamento caso es
te ocorra. O teste de vazamento deve ser conduzido na depressao méxi

ma registrada durante a amostragem.,

4.4,2.8 Se a taxa de vazamento for superior a 2% da vazao de cole

ta, desprezar a amostragem.

4.4,2.9 Passar ar limpo através do sistema durante 15 minutos a uma

vazao de aspiragao igual a de coleta.

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

de carvao ativado.

4.4,3 Recuperagao da amostra

4.4.3.1 Retirar os borbulhadores do banho de gelo e descartar o con

tetdo do primeiro borbulhador.

4.,4.3.2 Transferir os conteudos dos outros borbulhadores para um

frasco de polietileno.
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FIGURA 1 - Trem de amostragem para S50,

ILA DE vioRO .
TERMOME TRO

T

PAREDE DA CHAMINE . © BORBULHADORES

TUBO_SECANTE DE
SLICA-GEL |

LA DE VIDRQ

AlSONDA

BANHO DE GELO

N - ‘

FIGURA 2 - Trem de amostragem alternativo para SO,
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4.4.3.3 Lavar os treés borbulhadores com agua destilada desionizada
e Jjuntar essa agua de lavagem ao frasco de polietileno e identificar

o frasco.

4.4.4 Analise da amostra

4.4.4.1 Transferir o conteudo do frasco de polietileno para um. ba
130 volumétrico de 100 mL, e diluir com agua destilada e desionizada

até a marca do balao.

4.4.,4.2 Pipetar uma alﬂmxma de 20 mL dessa solugao para umn erlenmeyer
de 250 mL, adicionar 80 mL de isopropanol 100% e 2 a 4 gotas de indi
cador torina e titular com perclorato de bario 0,01 N até o ponto de

viragem (de verde para rosa).
4.4.4.3 Repetir a titulagao para uma segunda aliquota.
4.4.4.4 Calcular a média das duas titulagoes.

Nota: A diferenca dos volumes do titulante gasto nas titulagoes nao

deve ser maior que 1% ou 0,2 mL.
4.,4,4,5 Fazer teste em branco para cada serie de analises.

4.4.5 Determinagao da vazao

Determinar a vazao dos gases nos dutos da chaminé de acordo com
1.9.222.

4.4.6 Representatividade da amostragem

E necessario que a amostragem para determinagao do dioxido de enxefre
e da vazao seja representativa das condigoes de operagao da fonte de
emiss3o. Deve-se entao efetuar pelo menos duas determinagoes de 5O, e
de vazao por fonte. A amostragem deve ser considerada . representativa
se os resultados obtidos em cada coleta nao forem discrepantes entre
si.

5 RESULTADOS

5.1 Determinacao do volume do gas medido nas condigoes normais, ba

Se seca

5.1.1 Quando se utilizar valvula de agulha:

0,0027 Y V_ P
g g

Vgn =
T

g
onde:

Vgn = volume do gas medido nas condigoes normais base seca em -Nmb,
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Y = fator de corregao do medidor, adimensional.

V. = volume do gés seco medido no gasGmetro nas condigoes de en
saio, em m®.

P_ = pressao absoluta no gasometro, em Pa.

T = meédia das temperaturas do gas na entrada do gasometro,em K.

5.1.2 Quando se utilizar orificio limitante:
0,0027 Q © Pg,

V. . =

gn T
b
-onde:

Vgn = volume do gis medido em condigdes normas, base seca, em Nr’ .
Q = vazao do orificio limitante, em m®/min.
© = tempo de coleta, em min.
P, = pressao no orificio, em Pa.
Tb = media das temperaturas do ultimo borbulhador, em K.

5.2 Concentragao de dioxido de enxofre

32,03N (V, - V) V_
Cso, =
2 V.V
a gn
onde:
Cqp = concentragao de dioxido de enxofre nas condigdes normais,
2 3
base seca, em mg/Nm’ .
N = normalidade do perclorato de bario, em equivalente-gra
ma/litro.
Vt = volume de perclorato de bario gasto na titulagao, em mL.
th = volume de perclorato de bario gasto na titulagao na pro
va em branco, em mL.
Vso] = volume total da solugao da qual se tirou uma aliquota, em
mL.
V, = volume da aliquota, em mL.
Vgn = volume do gés medido nh&as condigoes normais, base seca, em

Nm® .

5.3 Taxa de emissao de dioxido de enxofre

-6
TeSO = 10 CSO Q

> 2 ns

onde:

TeSO = taxa de emissao de dioxido de enxofre, em Kg/h.
2
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50

ns

concentragao de dioxido de enxofre mas condigoes normais,
base seca, em mg/Nm®.
vazao volumetrica do gas seco, nas condig¢Bdes normais, em

Nm® /h (ver 4.4.5).




