cas e operacionais em relagao ao método de amostragem acumulativa
6leo absorvente.

S3ao apresentados a metodologia aplicada e suas vantagens
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1 - INTRODUGAO
O gas produzido nas baterias de coqueificagdo € aproveitado como
combustivel em virias unidades de uma usina siderirgica.

Este gas entretanto, possui uma grande quantidade de materiais ma
léficos a rede de distribuigao, tais como naftaleno e sdlidos ‘em sus
pensdo (causadores de obstrugao e entupimento em tubulagdes e macari
cos), amdnia e gds sulfidrico (causadores de corrosao), além de ou
tros, que s3o retirados do gds em unidades de tratamento especificas.

O gas de coqueria contém ainda cerca de 30 g/Nm3 de BTX, que - se
constitui na matéria prima basica para a Usina de Oleos Leves na qual
este BTX apds um processo de separagao e tratamento dara origem ao
Benzol, Toluol e Xilol de larga aplicagao na indistria quimica.

2 - SISTEMA DE RECUPERAGAO DE BTX DO GAS DE COQUERIA DA COSIPA

A recuperagao de BTX do gds de coqueria da COSIPA é efetuado no
TRATAMENTO DE GAS n? 1, através de 2 lavadores cilindricos verticais
de 19 m de altura por 4.6 m de diametro em série, utilizando como re,
cheio grades de madeira, sendo que cada uma conta com 5 pratos giratd

rios a fim de produzir um maior contacto dleo/gas.
A absorgdo & feita por OLEO CREOSOTO através de chuveiros em con

tra fluxo com o gds. O sistema em operacgao normal opera com uma ali

mentaqao de 30 Nm3/hora de gas com um volume de OLEO CREOSOTO em cir
culagdo de 60 m.

A Figura 1 mostra um Fluxograma Simplificado do Processo.

3 - AMOSTRAGEM ACUMULATIVA

Até a metade do ano de 1987 o teor de BTX no gas de coqueria da
COSIPA era analisado somente pelo método de acumulagdao de amostra, O
qual pode ser dividido em 2 partes: coleta da amostra e analise da a
mostra.

Um certo volume de gas passa através de 2 frascos borbulhadores
tipo Dreschell contendo ambos Oleo Creosoto isento de BTX. Na saida
do Gltimo frasco este gis-é& enviado a um medidor a fim de registrar o

volume passado.
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4 - AMOSTRAGEM INSTANTANEA

A partir do 29 semestre de 1987 iniciou-se o desenvolvimento de
uma técnica de coleta e andlise alternativa para determinar o teor de
BTX no gas de coqueria que viesse otimizar a técnica utilizada em uma
série de itens tanto analiticos como operacionais. Esta técnica deno

minada de Amostragem Instantdnea foi dividida em 2 nartes: coleta e
analise.

4.1 - Coleta da Amostra

Um certo volume de gids € recolhido em uma ampola de vidro de 500
ml com septo de silicone previamente aferida apds passar através de
um filtro para remogao da dgua. Esta ampola contendo o gds de coque
ria é enviado ao laboratdrio para andlise. O tempo gasto nesta opera
gao de coleta & de 15 minutos.

A Figura 3 mostra a Ampola Utilizada para Amostragem

4.2 -~ Analise da Amostra

A amostra enviada ao laboratdrio & analisada por cromatografia ga
sosa em detector de ionizagao de chama, sob temperatura isotérmica da
de sao separados o Benzol, Toluol e Xilol, calculados pelo método de
padronizagdo externa. O tempo total de andlise € de 10 minutos.

4.3 - Padrao Externo

Um padrao externo & preparado em uma ampola de vidro de 500ml com
septo de silicone, previamente aferida, injetando-se no interior da
mesma através de micro-seringa, volumes conhecidos de Benzol, Toluol
e Xilol de modo a compor um padrdo com concentragdo o quanto mais prd
ximo possivel do gd3s de cogueria. Este material € vaporizado e entao
injetado em cromatdgrafo a gids com detector de ionizagdo de chama, (]
correndo a separagao do Benzol, Toluol e Xilol.
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Sendo este um processo fIsicp de simples absorgao, esta consequen
temente sujeito a uma série de outros fendmenos fisicos que interfe
rem no bom rendimento da absorgdo tais como, a temperatura do Oleo
Creosoto, a temperatura do gds, a vazao de gds no borbulhamento, a su
perficie de contato gds/ligquido, etc..

Visando aumentar a superficie de contato gas/liquido & usado um
difusor de vidro sinterizado de porosidade fina o que obriga o uso de
uma vazao de borbulhamento baixa (0,7 L/minuto). Considerando que se
faz necessdrio a passagem média de 120 litros de gds por coleta, ‘o
tempo total da mesma oscila em torno de 3 horas, havendo ainda a ne
cessidade da presenga frequente do analista para verificagao das con
digdes do sistema.

Pode-se ressaltar ainda a danificagdo bastante rapida dos medido
res de gas pela agao corrosiva do gids de coqueria o que obriga a cons
tantes paradas para manutengac dos mesmos.

A Figura 2 mostra o Conjunto de Amostragem Acumulativa.

3.1 - Analise da Amostra

Uma vez passado o volume de gds nos frascos borbulhadores com O
leo Creosoto, os mesmos retornam ao laboratdrio onde s3ao misturados e
homogeneizados em agitador magnético compondo uma amostra inica. E en
tao analisada por cromatografia gasosa, em detector de ionizagdo de
chama com programagao linear de temperatura, onde sao separados o Ben
zol, Toluol, Xilol e demais componentes do Oleo Creosoto, calculados
em porcentagem de area. O tempo total de eluigdo dos comnonentes € de

50 minutos.

3.2 - Calculos dos Resultados

Os resultados de BTX no gas sSao expressos em g/Nm3 através da se

guinte formula:

g/Nm> i = (Ax + B - 216 - 1000)/VRG - 100
onde:
= Componente a Quantificar.

= Coeficiente Angular.
= Porcentagem de Area Ref. A i.

WX »

Ponto de Intersecgao de Y.
Volume Real de Gas nas T.P.N.

[}

VRG




73

4.4 - CALCULO DO FATOR E RESULTADOS

ﬂ1 PADRAO BENZENO
255,503
iy rs 0.9997
x » _R-8827.56
P 8720.895
v T : L) L o L] LJ
5.21 14.21 2865 GINM
R
uml PADRAO TOLUENO
o— rs0.9979
1 xo R 42718
- . ——
pam| 7954.84
LB D il Ty T 02 I B s d
o 092 2.96 603 GINM
ﬁ -~
11.985~ PADRAO XILENO
8477 rs 0.9999
] x o R 2494.21
<442 5427247
T L i 3 ¥4 L) Al 1
036 140 175 GINM

O RESULTADO E EXPRESSO EM G/NM



74

5 - ANALISE COMPARATIVA

A técnica de amostragem instantidnea, se comparada a de amostragem
acumulativa em Oleo Creosoto apresenta iniimeras vantagens tanto anali
ticas como operacionais que viabilizam sua utilizagdo em rotina. Algu
mas destas vantagens sdo mostradas no quadro abaixo:

PARAMETRDO A. ACUMULADA |A. INSTANTANEA
'Tempo'Coleta 4 horas 15 minutos
‘Tempo Analise 1 hora 10 minutos
Tempo Total 5 horas 25 minutos\
Nimero Andlises Possiveis por Periodo 1 16
de 8 horas
Interferentes Externos Varios Nenhum
Sontrole Opgracional do Processo  de|  geguiar | Owimo
g:ng:giglda Produgao de BTX na Usina Regular Stimo
Custo Analise (OTN) 5,00 1,63
Desvio Analitico 0,5 g/Nm3 053 g/Nm3

6 - DADOS COMPARATIVOS

Um acompanhamento estatistico dos resultados obtidos utilizando
-se ambos os métodos por um periodo de 30 dias, mostram com clareza
que o método de amostragem instantdnea apresenta uma precisdao bastan
te superior ao método de amostragem acumulada em Oleo Creosoto, supos
tamente pela inexisténcia de interferentes agindo sobre a amostragem.

O Grafico 1 Demonstra Numericamente uma Parcial deste Acompanha-
mento.
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7 - REPITIBILIDADE DOS RESULTADOS

0Os resultados obtidos de uma mesma amostra apresentaram um desvio
analitico bastante satisfatdrio.

O Grafico 2 mostra os dados obtidos.

8 - CONCLUSOES

Pelos dados obtidos ficou caracterizado que a amostragem instantd
nea, apresenta uma acentuada vantagem em relagdao a acumulada. Devido
a n3o sofrer agao de interferentes no processo de amostragem, ter um
desvio analitico menor e principalmente rapidez na emiss3o do resulta
do a fabrica, permite um controle preciso do sistema operacional de
remogao do BTX do gds de coqueria, bem como, um melhor controle do
rendimento na Usina de Oleos Leves.
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FIG:3- AMPOLA PARA AMOSTRAGEM DO GAS DE COQUERIA PARA ANALISE DOS SLEOS LEVES |AMOSTRAGEM INSTANTANEAL



