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Analisis de dioxido de azufre con
el sistema micro-GC Agilent 990

Introduccion

El acido sulfurico es uno de los productos quimicos mas importantes del mundo.
Es ampliamente utilizado para la fabricacion de fertilizantes, pigmentos, colorantes,
farmacos, explosivos, detergentes, asi como sales y acidos inorganicos. También
se usa en procesos de refinado de petroleo y metallrgicos.

El proceso mas importante para hacer acido sulfurico es el proceso de contacto.
Durante este proceso, el azufre se quema en el aire para producir diéxido de azufre
(SO,). Despugs, el SO, se convierte en trioxido de azufre (SO,) por oxigeno (O,).

La reaccion de SO, y O, es reversible, y generalmente se usa un catalizador para
acelerar la reaccion para aumentar la cantidad de SO, creada.

Durante el proceso de contacto, debe controlarse la concentracion de SO, antes y
después de su reaccion con O, para hacer seguimiento de la tasa de conversion de
S0,. Ademas, la concentracion de O, debe monitorizarse para asegurarse de que
SO,y 0, estan en la proporcion adecuada para fabricar SO,. El sistema micro-GC
Agilent 990 proporciona mediciones rapidas y precisas de SO, y O,, que ayudan a
controlar el proceso de fabricacion de SO,



Experimento

Canal 1: Un canal con retroflujo Agilent
CP-Molesieve 5 A de 10 m con opcién
de estabilidad del tiempo de retencion
(RTS) para el andlisis de O,. La opcion
de retroflujo y la RTS se utilizan para
proteger la columna Molesieve 5 A

de la humedad, CO,, SO,, y otros
contaminantes. Esto resulta util para la
reproducibilidad del TR a largo plazoy la
prestacion de la columna Molesieve 5A.

Canal 2: Canal recto Agilent CP-Sil 19CB
de 12 m para el analisis de SO,

La Figura 1 muestra el cromatograma del
analisis de O, en el canal 1. La Figura 2
muestra el cromatograma de SO, y el
analisis de humedad (H,0) en el canal 2.
Durante la fabricacion, H,0 esta presente
como humedad en la mezcla de gas de
0,y S0,. La Figura 2 muestra que SO,

y H,O pueden separarse eficazmente

en la columna CP-Sil 19CB a la
concentracion analizada. Su resolucion
de los picos en este cromatograma es
de 3,6,y SO, se puede cuantificar con
precision. En el gas de reaccion, las
concentraciones de SO, y H,0 son a
veces tan altas como en 10 %. Con

una concentracion tan alta, los picos

se ensanchan vy la resolucion empeora.
En estas circunstancias, es necesario
usar un filtro para extraer la humedad del
gas de reaccion antes de analizar SO,
La relacion sefal-ruido (S/N) para SO,

a 35 ppm bajo las condiciones de prueba
aplicadas es 98, y el limite de deteccion
calculado es 1,1 ppm.

Tabla 1. Condiciones de prueba para los canales Agilent CP-Molesieve 5 A

y Agilent CP-Sil 19CB.

Agilent CP-Molesieve 5 A de 10 m,| Agilent CP-Sil 19CB de 12 m,
Tipo de canal retroflujo recto

Temperatura del inyector 110°C 110°C

Presion de la columna 200 kPa 220 kPa

Temperatura de la columna 80°C 50 °C

Gas portador Helio Helio

Tiempo de retroflujo 7 segundos NA

Tiempo de inyeccion 40 ms 40 ms
Tabla 2. Estandar de gas de calibracion de SO,
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Figura 1. Andlisis de O, en el canal Agilent CP-Molesieve 5 A
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Figura 2. Analisis de SO, y H,0 en el canal Agilent CP-Sil T9CB.



Se evaluo la reproducibilidad del
instrumento mediante 10 inyecciones de
patron de calibracion (SO, a 1.000 ppm
y aire de laboratorio). La Tabla 3 muestra
el RSD del TRy del érea para O, y SO,

El % RSD del TR es inferioral 0,1 % y

el % RSD del drea es inferior al 1 %.

Conclusion

Este estudio demuestra la aplicacion
del sistema micro-GC Agilent 990

para el analisis de SO, y O,, que

puede utilizarse para evaluacion del
rendimiento del catalizador o el control
del procesos en la fabricacion de acido
sulfurico. Con el canal de columna
especialmente seleccionado, Agilent
CP-Sil 19CB, SO, 0,1 %y H,0 se puede
resolver con una resolucion mayor que
3. El oxigeno se analiza en un canal de

tamiz molecular con opcién de retroflujo.

La precision de cuantificacion se evalud
mediante 10 analisis consecutivos de

patrén de calibracion y aire de laboratorio

con una reproducibilidad de TR inferior
al 0,1 %y una reproducibilidad de area
inferior al 1 %, lo que demuestra un
excelente rendimiento del instrumento
para una cualificacién y cuantificacion
fiables de SO, y O,
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Tabla 3. TR y reproducibilidad de area de SO, y O, en dos canales analiticos.

so, 0,
TR(min) | Area(mvxs) | TR(min) | Area(mvxs)

0576 1,689 0,395 74,520

0576 1,704 0395 74,622

0,575 1,700 0,395 74,598

0575 1,721 0,395 74,616

0575 1,697 0,395 74,596

0575 1,694 0395 74,608

0576 1,669 0,395 74,592

0576 1,684 0,395 74,568

0,576 1,680 0,395 74,568

0575 1,716 0,395 74,617

Media 0,576 1,695 0395 74,502

% RSD 0,09 0,93 0,002 0,041
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