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i% . INTRODUCCION

El método estd basado en la extraccidén del H,S del agua por una

2
corriente de aire,en la cual se determina,su concentracidn mediante un
detector ‘para fase gaseosa. La extraccidn se realiza a contracorriente
en una columna de vidrio rellena. Una adecuada eleccidn de la relacidn
de caudales de la muestra y del aire permite emplear la lectura de la

escala en forma directa o mediante una relacidn sencilla.

Este m&todo es aplicable para concentraciones de st en agua
de 0,1 mg/l a 10 mg/l, aunque este ambito puede ser extendido a con-

centraciones mayores mediante el cambio de la relacién de caudales.

2. INSTRUMENTAL Y EQUIPOS

En este capitulo se describe el instrumental y el equipo necesa~
rio para la determinacidn de H,S en muestras liquidas.

2.1. Detector: Analizador de sulfuro de hidr8geno "Ecolyzer" serie 2000.

2.2, Columna de extraccidn: en las figs. 1, 2, 3 y 4 se muestra un es-
guema y los detalles del aparato que hace innecesaria una descrip-

, - Pl
cion mas extensa.

2.3. Bomba impulsora: Bomba peristdltica "Masterflex" de Cole-Parmer,
modelo 7014-10, con dos cabezales 7013. Es posible utilizar cual-
quier otro tipo de bomba impulsora de dos canales, que permita

obtener caudales entre 1 ml/min vy 20 ml/min.



24, Patrdn de calibracidn: Cilindro marca "Eco~Span' conteniendo 25 ul/1

de sulfuro de hidrdgeno, con su correspondiente regulador.

2.5. Caudalimetro: Caudalimetro calibrado para aire con capacidad de 900

&
R ml/min a media escala, marca ""Matheson'" o similar.

2.6. Aire comprimido: Cilindro conteniendo aire comprimido pureza 99 %

con su correspondiente regulador.

2.7. Varios: Una probeta de 25 mi.
Un crondmetro.
Un soporte adecuado para la columna de extraccidn.

Solucidén de B,80, al 0,05 % v/v.

2774

3. PUESTA EN FUNCIONAMIENTO

Fn este capitulo se describirin las operaciones necesarias pre-
vias a la realizacidn de un an@lisis.
No se describir@n aqui las operaciones de instalacidén ya que de-

penderin del lugar y del soporte asignado a tal efecto.

3.1. Calibraciftn de la bomba peristidltica

Una vez armada la bomba peristdltica con sus dos cabezales (Ver

Ak

Manual correspondiente), proseguir como sigue:

Asegurarse que el fubo utilizado
es del mismo material para ambos
canales de La bomba




3.1.2.

3.1.3.

3.1.4.

3.1.5.

3.1.6.

3.1.7.

-l -

. Conectar a la linea de alimentacidn de 220 Volts C.A. la

bomba peristiditica.

Encender y hacer circular aguagﬁestilada por los dos ;anales
girando la perilla "SPEED" del m&dulo de control de la bomba

peristadltica.

Aju;tar la velocidad de la bomba para que el caudal en uno de
los canales sea de (11 a 13) ml/min.

Medir con probeta de 25 ml ae capacidad y con crondmetro
durante 1 minuto. : ‘ .

Determinar por pesada en balanza granataria el volumen

emitido.
Verificar el caudal obtenido en el otro canal.

Si las diferencias fuesen mayores de (0,1 a 0,2) ml/min,
controlar el armado del equipo y el estade de los tubos,

Anotar al 0,] ml el valor obtenido dei caudal.

Apagar la bomba sin variar la posicién del control de veloci-

dad desconectando la alimentacidn eléctrica.

Conectar las salidas de ambos canales a la columna.

Calibracidn del medidor “Ecolyzer"

3.2.1.

3.2.2.

Asegurarse que el instrumento esté conectado a la red de 220

Volts C.A.

Verificar que la salida ubicada en la parte superior esté 1i-

bre. {



3.2.3.

3.2.4.

3.2.5.

3.2.6.

3.2.7.

3.2.8.

3.2.9.

Verificar que no se encuentre obstruida la entrada sefialada

"INTAKE" .

L.levar la llave "RANGE'" a la posicidn "LOW".

q~

.

Girar la perilla de encendido ubicada en el panel frontal a
la posicidn "A". La aguja del medidor se ubicari en la zona

""BAT-TEST".

Idem anterior girando a la posicifn "B". Si la aguja del me-
didor no se ubicara en la posicidn "BAT-TEST" para los puntos
(3.2.5.) vy (3.2.6) es la senal de la existe de un desperfec-
to electrbnico que impedird la utilizacidn del instrumento.

Consultar con el encargado de turno.

Girar la perilla de encendido a la posicidn "ZERQ'". Esperar
un minuto. La aguja indicara "0". En caso contrario girar el
tornillo "ZERC" con un destornillador aislado hasta conse-

guilr la lectura indicada,

Llevar la perilla de encendido a la posicidn "ON". Comenzarai

a funcionar la bomba del instrumento.

Ajustar el flujo de entrada de aire, girando el tornillo
"FLOW ADJUST" hasta que la bolilla del flotZmetro indique 1,5
S.C.F.H. (Standard Cubic Feet Hour).

3.2.10. Tomar la bolsita de pladstico de calibracidn que acompafia al

"Ecolyzer", expulsar el aire de la bolsa por plegado y lle-

narla con el contenido del cilindro de 25 ul/1 de st "Eco-

Span".

s



3.2.11.

3.2.12.

3.2.13.

3.2.14.

Ripidamente conectar la bolsa al "INTAKE".

El contenido de la bolsa en general alcanza para estabilizar
la lectura del instrumento. Si esto no ocurriese, llenar nue-
vamente la bolsa v volver a conectar al "INTAKE". §i la agu~
ja se desplazase del Ambito de medicidn (sobrepasase los 25
B1/1) llevar la llave "RANGE" a 1la posicidn "HIGH". En cuan-
to.la lectura de la aguja sea estable, tomar un destormnilla-
dor aislado y girar el tornillo "SPAN" hasta que el valor in~
dicado por la aguja sea igual a la concentracién de sulfuro
de hidrdgeno del cilindro "Eco-Span'.

La calibracidn se debe realizar una.vez al dia, siempre
y cuando vaya a utilizarse el instrumento.

Si se comprueba que la calibracidn del instrumento se
mantiene estable por varios dias, serd posible espaciar el

proceso de calibracidn a una o dos veces por semana.

Conectar "INTAKE" a la salida superior lateral de la columna

de extraccidn.

Llevar a "OFF" la perilla de encendido.

En el detector "Ecolyzen" La escala esid
graduada en ppM equivalentes a WE/L expre-
sados en v/v.




‘PROCEDIMIENTO DE ANALISIS

4.

4.3,

4.4,

4,5,

4.6,

4.

1.

2.

7.

Nivelar adecuadamente la columna de extraccidn con una plomada o

nivel de burbuja u otro instrumento.similar.

s
*

Aprokimadamente-una vez al mes se recomienda inundar la columna de
extraccién con agua destilada y dejar escurrir antes de proseguir.,
De esta manera se evitan canalizaciones del 1iquido que suceden

cuando las bolitas de vidrio est@n secas y disminuyen la eficien-

cia de la columna.

Ya fijado el flujo de la bomba peristZltica se obtiene el valor

del flujo de aire por medio de la siguiente férmula:

F.G. = F.L. x 72

donde:
F.G. = flujo de gas en ml/min
F.L. = flujo de liquido en ml/min

Se conecta el caudalimetro a la salida del mandmetro del cilindro
de aire y a la salida lateral inferior de la columna de extraccidn.
Se abre el cilindro de aire y se ajusta el caudal hasta ob-

tenerse el valor F.G. calculado anteriormente.

Se conecta la salida inferior de la columna {desagote) a un reci-

piente adecuado o a una conexidn de desague.
La salida superior de la columna se llena hasta una campana.

Conectar las dos entradas de liquidos de la bomba peristidltica a

un recipiente con agua destilada.



4.,8. Conectar la bomba peristidltica y verificar que el liquido conducido

a s

por ambos canales se contacte adecuadamente al llegar a la camara

de mezclado de la columna. Ver figs. 2 y 4.

4.9. Llevar a "ON" la perilla de encendidd del "Ecolyzexr".
4.10. Verificar que el flujo de entrada al "Ecolyzer" sea 1,5 §.C.F.H.

Si es necesario, ajustar.

4,11. Verificar que el desagote de la columna se efectlia libremente y que

todas las uniones se realizaron correctamente.

4,12, Conectar uno de los canales de entrada a la bomba peristdltica al

frasco donde se encuentra la solucidn de HZSO4 0,05 %.

4,13. Al otro canal se conecta la muestra incOgnita (utilizar 50 ml como

minimo de muestra).
4.14, Verificar que la llave de "RANGE" se encuentre en posicidn "LOW".

4.15. Esperar 3 minutos. Si la aguja del detector se encuentra dentro
de la escala de medicidn, anotar el valor indicado. El valor es-
tarid comprendido entre 0 § 25 uil/l.

Si la aguja se encuentra por encima del Ambito de medicidn,
llevar "RANGE" a posicidn "HIGH".

Esperar 30 segundos y anotar el valor indicado por la aguja
del detector. El valor hallado estard comprendide entre 25 y 100
pl/1.

4.16. Para las condiciones de andlisis indicadas en este Manual, el resul-

tado final de la determinacidn se-obtiene de la siguiente férmula:

Xmg/l = v.I, /10



4.18.

donde:
X mg/l = concentracidn de sulfuro de hidrégenoc en la muestra incdg-
nita expresada en mg/l.

valor indicado por el "Ecolyzer" en ul/l.

<l
[
il

¥

. Si se ha de realizar nuevas determinaciones sdlo serd necesario

cambiar la muestra incdgnita ya utilizada por una muestra incdgni-

ta nueva. Proceder desde (4.14) hasta (4.16).

Si no se deben realizar nuevas determinaciones, proceder al apagado

del instrumento segiin seccién (6).

5. PROCEDIMIENTO OPTATIVO DE CALIBRACION

En este capitule se describirdn los pasos a seguir para efectuar la

calibracidn del detector "Ecolyzer'" en caso de no disponerse de un cilin-

dro "Eco-Span' de concentracidn conocida de sulfuro de hidrdgeno.

5.1. Preparar un litro de solucidn de NaZS en agua aproximadamente 1000

5.2.

5.3.

mg/l expresados como HZS' Identificar la solucidn obtenida y almace-
narla en un frasce color caramelo.
Valorar esta solucidn segiin la correspondiente té&cnica propor-

cionada en Manual aparte Q/AQ/AQ/M-11.

Ajustar el caudal de la bomba peristdltica a (1,2-1,5) ml/min.

Anotar el valor obtenido.

Ajustar el caudal de aire al valor obtenido mediante la siguiente

férmula:

F.G. = F.L. x 720
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donde:
F.G. = flujo de gas en ml/min.
F.L. = flujo de 1iquido en ml/min (obtenido en 5.2.).

'

5.4, Tomdr 2 ml de la solucidn valqrada obtenida en (5.1) y llevar a
100 ml con agua levemente alcalinizada en matraz aforados. La con-
centracidn de esta solucidn serd de aproximadamente 20 mg/l. El

valor exacto se obtendri mediante la siguiente férmula:

Conc. de A
50

C mg/il =

~donde:
C mg/l = concentracidén de sulfuro de hidrdgeno obtenida por dilu-
cidn de la solucidn obtenida en (5.1).
Conc. de A = concentracidn de sulfuro de hidrdgeno expresada en

mg/l de la solucidn obtenida en (5.1).

5.5. Proceder desde (4.3) hasta (4.15) pero en este caso se sustituye

la muestra por la solucidn recién obtenida en (5.4).

5.6. Esperar aproximadamente 3 minutos para que se estabilice la medi-
cién en el instrumento; si fuese necesario girar el tornillo "Span'
hasta que el valor indicado por el medidor "Ecolyzer' coincida con
"C mg/l".

5.7. Proceder segiin seccidn (4) para efectuar las correspondientes me-

diciones.

PRECAUCTONES

5.8. El agua con que se realizan las soluciones indicadas en (5.1) y

(5.4) deberid estar ligeramente alcalinizada. :
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El método de obtener agua ligeramente alcalinizada es el si-
guiente: Se vierte unas gotas de fenolftaleina en el agua desti-

nada a las diluciones y se agrega NaOH 0,1 N hasta obtener el vi-

2

raje. "

>
.

5.9..La solucidn de 1000 mg/l de Na2$ debe ser valorada una vez por se-
mana.
5.10. La solucidn de 20 mg/l debe ser preparada inmediatamente antes

de su utilizacidn,

6. APAGADO DEL INSTRUMENTO

6.

6

6

6.

1.

e

.3.

4.

Sustituir la muestra y la solucidn de H SO4 0,05 % por agua des-

. 2
tilada y dejar circular durante 3 min.

Cerrar el cilindro de aire desde su vdlvula superior.
Desconectar la alimentacidn eléctrica de la bomba peristiltica.

Llevar la perilla de encendido del "Ecolyzer" a la posicidn "OFF".

NO DESCONECTAR DE LA RED DE 220 VOLTS EL
"ECOLYZER", YA QUE, DE ESTA FORMA SE CONSER-
VAN A PLENA CARGA SUS BATERIAS. NO EXISTE EL
RIESGO DE SOBRECARGA.
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De esta forma todo el equipo de determinacidn de sulfuro de hi-

drogeno puede permanecer tiempo indefinido.

»

¥-2'"MODIFICACIONES DEL METODO

En el caso de no disponerse de un medidor "Ecolyzer' puede sus-~
tituirse por un detector "General Monitor'" serie 2170 u otro detector
apropiado. Con los dos detectores citados ("Ecolyzexr" y "General Moni-
tor") es conveniente al instalar el equipo, verificar la linealidad de
respuesta del detector, empleando una serie de soluciones patrdn de
NaZS. En el caso de emplearse un detector diferente a los indicados,
esta verificacidn serd indispensable. Este control se realizard segin
el m&todo indicado en el capitulo 5.

Otra modificacidn que puede ensayarse es la acidificacidn por
agregado de CO2 al aire, en una concentracidn del 10 %. En este caso

se emplea una bomba de un solo canal para la muestra.

No describiremos estas modificaciones ya que se encuentran deta-

lladas en los dos informes indicados en las referencias bibliogrédficas.

El Zmbito de medicién‘puede extenderse a 100 mg/l empleando las

siguientes modificaciones:

- Conectar a la bomba peristdltica cabezales 7013.

- Fijar caudales de muestra y solucidn de acidificaciédn a (1,1-
1,5) ml/min.

- Obtener el flujo de gas necesarioc multiplicando el valor obte-
nido en el paso anterior por 720.

~ La lectura del instrumento en ppM corresponderi en forma directa
a la concentracidn de sulfuro de hidrdgeno en la muestra 1iqui-

da expresada en mg/l.
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+ BOMBA PERISTALTICA

Sol. de H,S0, - MUEW
\ | |

A
A CAMPANA ¥~ ~777 |
DE GASES :
v [ oo
Z——ECOLYZER
—— LIQUIDO
m——— GAS CAUDALIMETRO
A
~— AIRE

A
- DESAGOTE l

Figura 1: Esquema de conexidn y circulacidn de fluidos



- 17 -

CHAPA ACEROQ
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Figura 4: Detalle de la cidmara de mezclado, medidas en mm



