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REsSumMO

O presente trabalho surgiu da necessidade ambiental de tratar o efluente amoniacal
produzido pelas fabricas de acido nitrico por meio da purga dos evaporadores e reaproveita-
lo para uma futura producdo de solucdo amoniacal pura. Deste modo, para evitar o
tratamento deste efluente, foi construida uma instalacdo de filtragdo para reaproveitar a
solucdo amoniacal de modo a poder incorporada na producdo de amoénia (solucdo
amoniacal a 24,5%).

Assim, a realizacdo deste trabalho visa a otimizar e propor melhorias para a instalacdo de
filtrac&o, tendo em vista um tratamento mais eficiente do efluente. Este trabalho foi realizado
em duas fases, sendo a fase 1, a fase de analise do comportamento da solugdo amoniacal
impura ap6s a filtragcdo tendo-se variado o caudal, a concentrac@o e o residuo seco. Nesta
fase, o residuo seco foi determinado pelo método de evaporagdo. Na fase 2, realizou-se
mais de uma mais de uma passagem das solu¢cdes amoniacais e foram realizadas analises
a concentracdo da solucédo foi utilizado o método de evaporacao e extracdo com solvente
tetracloroetileno para a determinagéo do teor 6leo e residuo seco.

Inicialmente, foram realizados estudos a concentracdo da solugdo amoniacal impura,
através do método de titulagdo com acido sulftrico 0,9975M. Como a especificacdo da
solucdo amoniacal € 24,5% de amoniaco, a concentracdo da solucdo a filtrar vai ser
colocada dentro da especificacdo depois de filtrada e posteriormente incorporada na
producdo da solucdo amoniacal pura, ndo sendo de especial relevo a concentracao inicial.
Seguidamente, foram realizados ensaios de filtragdo com apenas uma passagem e
caracterizados por gravimetria através da evaporagdo da solucdo amoniacal impura para
determinar a concentracao de residuo seco. Nestes ensaios verificou-se que a medida que o
caudal aumentava, aumentava a quantidade de residuo da amostra filtrada, ou seja, maior
residuo seco na amostra final. Para valores 8,5 dm3min os teores de residuo seco foram
relativamente baixos, para valores superiores 10,5 dm®/min a concentracdo de residuo seco
aumentava exponencialmente. Definiu-se assim que os valores de caudal para os estudos
posteriores fossem sempre iguais ou inferiores a 8,5 dm3/min.

Seguidamente, foram realizados ensaios com mais de que uma passagem através da
instalacdo de filtragdo. Nestes ensaios observaram-se uma reducdo da concentracdo de
Oleo até 0 mg/kg. No entanto, essa reducdo ndo foi suficiente para atingir os valores
pretendidos no que se refere ao residuo seco. O residuo seco total continuou a ser superior
a 10 mg/kg amonia, valor da especificacdo. Contudo verificou-se que mais duas passagens
seriam suficientes para atingir valor adequado para ser integrado na producéo da solucdo
amoniacal pura.

Palavra-chave: Solucdo amoniacal, reaproveitamento, filtracdo, 6leo, residuos.
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ABSTRACT

The present work arose from the environmental need to treat the ammoniacal effluent
produced by the nitric acid plants due to the evaporators purges in order to reuse them for a
future production of pure ammoniacal solution. To avoid the treatment of this effluent, a
filtration facility was built to reuse the ammoniacal solution in order to be incorporated in the
production of ammonia (24.5 wt. % ammoniacal solution).

Thus, this work aims to optimize and propose improvements for the filtration plant,
leading to a more efficient treatment of the effluent. The work was carried out in two phases.
In phase 1 the analysis of the behavior of the impure ammoniacal solution after filtration,
varying the flow rate, the concentration and the dry residue was undergone. In this phase,
the dry residue was determined by the evaporation method. In phase 2, more than one pass
of the ammonia solutions was carried out, and analysis to the solution concentration were
carried out. The evaporation and extraction methods with tetrachlorethylene solvent were
used to determine the oil and dry residue content.

Initially, studies on the concentration of the impure ammoniacal solution through
titration with 0.9975M sulfuric acid were carried out. It should be noted that the concentration
of the solution to be filtered will be placed within the specification after it is filtered and later
incorporated into the production of the pure ammoniacal solution, not being an issue of
special importance. One-pass filtration tests were performed and characterized by gravimetry
through the evaporation of the impure ammoniacal solution to determine the dry residue
concentration. In these tests it was found that as the flow increases, the amount of residue in
the filtered sample increases, that is, higher dry residue in the final sample. For flow rates up
to 8.5 dm3/min, it was found that the dry residue levels were relatively low. For values above
10.5 dm3/min, the dry residue concentration increased exponentially. Thus, for phase 2
studies, 8.5 dm3/min or lower flow rates were used.

Tests were then carried out with more than one pass through the filtration installation.
In these tests, improvements were observed with the reduction of the oil concentration to 0
mg/kg. However, this reduction was not enough to achieve the desired dry residue values.
The total dry residue remained greater than 10 mg/kg ammonia, in a value of the
specification. However, it was found that two passes would be enough to reach a suitable
value to be integrated in the production of the pure ammoniacal solution.

Keyword: Ammonia solution, reuse, filtration, oil, waste.
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1. INTRODUCAO

1.1 Contextualizacao do tema

H& muitos anos atras o Homem fertilizava o solo com excrementos e organismos em
decomposicdo, que devolviam ao solo o nitrogénio retirado. O rapido crescimento da
populacdo mundial exigiu um grande aumento na procura de produtos agricolas, de modo a
assegurar a sua alimentacdo. Como consequéncia do crescimento da populagédo, o homem
viu-se obrigado a maximizar a producdo agricola através de novas vias de introducédo de
amoniaco no solo na forma de fertilizantes a base de nitrogénio. !

O amoniaco (NHs), conhecido pelo odor caracteristico e irritante, € um gas incolor
resultante reacdo quimica entre o nitrogénio e o hidrogénio sob temperatura elevada. E
comercializado normalmente como solugéo aquosa designada por amonia ou o hidroxido de
amonio (NH4sOH). Normalmente, a amoénia, € um hidrato do amoniaco e existe na forma
cristalina. E encontrada na natureza em solucdo aquosa conhecida como aqua amonia,
amonia liquida, solu¢cdo amoniacal, etc. O grau de concentragdo da amonia contém entre 28
a 30% de NHz a 15,6 °C. @

Industrialmente, a sua concentracdo ndo pode ultrapassar 25% (m/m ou v/v) de NHs,
pois é o0 maximo de concentracdo para se transportado pela rodovia e ferrovia. A fabrica da
ADP fertilizantes produz aménia com uma concentracdo de 24,5% e utiliza, como matéria-
prima, amoniaco com qualidade inferior a 99,5% e agua desmineralizada produzida na
unidade fabril com condutividade inferior a 1,5 ps/cm permitindo produzir amoénia pura,
compreendida entre 24,1% a 24,9% (expressa em NH3)

Com este trabalho pretende-se descrever detalhadamente os métodos de analise para
determinagdo da concentracdo e residuo das purgas amoniacais, apresentar um processo
relativamente simples e eficaz de reaproveitamento e filtragcdo das purgas amoniacais,
otimizar os parametros do processo de filtracdo, nomeadamente o caudal, de modo a
determinar as melhores condi¢des processuais para o fabrico de solu¢gdes amoniacais a ser
utilizadas na fébrica como matéria prima para a preparacdo de um produto de solucdo
amoniacal puro. Serdo também descritos detalhadamente os métodos de andlise a utilizar
para a caracterizacéo das amostras recolhidas nos estudos.

Neste processo serdo reaproveitadas as purgas amoniacais provenientes da fabrica
de &cido nitrico, através de varias passagens de filtragcdo e recuperacdo. O acido nitrico
concentrado € um &cido corrosivo incolor em sua forma pura e amarelo palido devido a
decomposicdo de 6xidos, de massa especifica de 1400 kg / m® a 40 °C e que se decompde
a altas temperaturas em agua (H:0), diéxido de nitrogénio (NO-) e oxigénio (O2).!

Comercialmente, o &cido nitrico é fabricado através do processo de Ostwald, no qual
ocorre oxidagao catalitica, de amoniaco com ar, para obter monoxido de nitrogénio e dioxido
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de nitrogénio. Estes éxidos de nitrogénio sdo subsequentemente absorvidos em 4gua e
depois reoxidado para produzir acido nitrico entre 50% e 68% de concentracdo. Uma
concentracao inferior a 95% é alcancada através de desidratacdo com &cido sulftrico a
98%. b

1.2 Caracterizacao do problema

A necessidade ambiental de tratamento do efluente amoniacal produzido pelas
fabricas de acido nitrico, através da purga dos evaporadores, deixa residuos que €
necessario purgar (purificar) e tratar. Nesta sequéncia, surgindo a necessidade de
desenvolvimento de um processo industrial sustentavel, para reaproveitamento das purgas
amoniacais provenientes da fabrica de acido nitrico do Lavradio e de Alverca para a
producao de solugdo amoniacal pura.

Assim, o presente trabalho, consiste na realizacdo de estudos do processo de
reaproveitamento dessas purgas, com o objetivo de implementar melhorias no processo
fabril.

Este trabalho tem como objetivos especificos:

e Otimizagéo do caudal do processo de filtragdo das purgas amoniacais.
e Analise quantitativa da concentragdo e o teor de 0Oleos e residuo seco nas
purgas a reaproveitar.

1.3 Apresentacdo da Empresa (ADP-Fertilizante)

1.3.1 Histéria

A ADP-Fertilizantes, S. A. é uma empresa de capital privado que teve origem no
século XIX com a criacdo da Companhia Unido Fabril (CUF) através de Alfredo da Silva,
com o objetivo de desenvolver a producédo de adubos e produtos quimicos para a agricultura
(ADP Fertilizantes, 2015). A CUF atingiu o seu auge de produc¢édo no inicio dos anos 80, com
a integracdo de duas grandes empresas adubeiras em Portugal, pertencentes aos grupos
Quimigal e Sapec. Ocupava uma posicdo de destaque na producdo e comercializagdo de
fertilizantes na Europa, especialmente na Peninsula Ibérica.

Em 2009, o grupo José de Mello efetuou um acordo com o grupo espanhol Fertibéria,
para adquirir a Nova AP, empresa de fabrico de produtos quimicos industriais, utilizados na
producdo de fertilizantes. Na sequéncia desta aquisicdo, a empresa alterou a sua
denominacéo social para ADP-Fertilizantes, S.A. ©

De um modo geral, os desenvolvimentos da ADP Fertilizantes podem ser organizados
em 5 etapas:
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Tabela 1 - Evoluc&o histérica de ADP Fertilizantes (adaptagéo [©).

ANO EVENTOS

e Criacdo da campanha Unido Fabril com o inicio da producéo de
adubos e produtos quimicos para agricultura.

1898 -1926
e Exploracdo das minas de pirite e producdo de fertilizantes a
partir do &cido sulfdrico.
e Criagdo da Amoniaco Portugués “amoniaco sintético, acido
sulfarico, sulfato de amonia e fertilizantes compostos”.
1941 -1957
e Criagdo de Nitratos de Portugal fundamentalmente adubos
azotados e nitratos de calcio.
e Nacionalizagdo da CUF, Amoniaco Portugués e Nitratos de
Portugal e criagdo do Grupo Quimigal.
1977 — 1989
e Criagdo da SAPEC AGRO, SA, englobando todas as atividades
ligadas a agricultura do grupo SAPEC.
e Constituicdo da Quimigal Adubos a partir da divisdo de Adubos
do grupo Quimigal.
1991 -1997 ¢ Criacdo da ADP- Adubos Portugal, SA resultante da privatizacdo
da Quimigal Adubos com a integracdo das atividades de
Adubos sementes da SAPEC AGRO.
e Parceria 50/50 entre o Grupo José de Mello e o Grupo Sapec.
1999 — 2009

e Aquisicdo da CUF-Adubos Portugal S.A, pelo grupo Fertibéria
alterando a sua denominagé&o social para ADP Fertilizante S.A.

Atualmente, a ADP Fertilizantes é responséavel por trés Unidades Fabris, a Unidade
Fabril de Adubos de Alverca (UFAA), onde se encontra a sede, a Unidade fabril de Settbal
(SOPAC) e a Unidade Fabril de Adubos do Lavradio (UFAL), na qual se encontra a fabrica
de amodnia onde foi desenvolvido este trabalho.

As atividades principais da ADP Fertilizantes sdo a producdo e comercializacdo de
fertilizantes para a agricultura. Em Portugal e Espanha é lider neste mercado, com um
volume total de vendas na ordem de 92% (ver figura 1), comercializando uma gama
completa de fertilizantes sdélidos, liquidos e foliares. Contudo, é através da exportacdo para
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diversos paises da Europa, Africa, Asia e Oceania que a ADP Fertilizantes se assume como
uma empresa inovadora e competitiva. [
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= Resto do mundo

Figura 1 - Total de vendas por regido, em 2016 (Adaptacg&o [']).

1.3.2 Produtos

Conforma afirmado anteriormente, a ADP Fertilizantes produz e comercializa produtos
para a agricultura e produtos para a inddstria quimica. Nos produtos produzidos pela ADP
Fertilizantes destacam-se os utilizados para a agricultura como: adubos classicos e adubos
especificos. Estes podem ser adubos solidos, liquidos claros, liquidos foliares ou
bioestimulantes. Os adubos classicos sao produtos que apresentam elevados teores de
elementos nutritivos, sobretudo macronutrientes principais, como nitrogénio, fésforo e
potéssio, podendo ser elementares ou compostos. Atuam sobre as culturas de forma
essencialmente direta, permitindo uma maior absor¢do dos nutrientes. ']

Os Adubos Especificos sédo produtos adaptados de adubos classicos que permitem ao
agricultor melhores resultados. Estes adubos tém na sua composi¢do, além dos
macronutrientes primarios (nitrogénio, fésforo e potassio), macronutrientes secundarios,
como calcio, magnésio e enxofre, e ainda micronutrientes, como ferro, manganés, zinco,
cobre, boro, molibdénio, cloro ou mesmo matéria organica.

Além da producdo e comercializacdo de produtos para a agricultura, a ADP
Fertilizantes também produz e comercializa produtos para a inddstria quimica como: acido
nitrico, solugdo amoniacal, solugdes de nitrato de amaonio, ureia spray, ureia técnica e outros
produtos. Estes produtos tém uma diversa aplicabilidade na inddstria, e por isso devem
possuir elevada pureza e qualidade.
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1.3.3 Descrigéo das Unidades Fabril do Lavradio (UFAL)

A Unidade Fabril de Adubos do Lavradio (UFAL) situa-se dentro do parque industrial
da Baia do Tejo, S.A., no Lavradio. Caracteriza-se por estar situada junto ao rio Tejo, 0 que
permite funcionar como entreposto de amoniaco (NHs), onde recebe amoniaco por navio e
expede por transporte rodoviario e/ou ferroviario. A capacidade de armazenamento
disponivel para amoniaco é superior a 33000 m3, dividida entre varios tanques. A maior
parte da armazenagem encontra-se num tanque de cerca 30000 m® operado pela Alkion
Terminal Lisbon, multinacional operadora de portos, e parceira da ADP Fertilizantes na
movimentac&o de amoniaco. ")

Esta capacidade de armazenamento permite a UFAL receber navios de grandes
capacidades, vindos das empresas produtoras de amoniaco pertencentes ao Grupo
Fertibéria, situadas em Espanha e Argélia. Também pode ter uma capacidade
movimentacao ferroviaria e rodoviaria de cerca 4000 m3 de amoniaco por semana para
abastecer, ndo s as fabricas da UFAA, em Alverca, e da SOPAC — Sociedade Produtora de
Adubos Compostos, em Setubal, empresas do Grupo Fertibéria em Portugal, como a
também fornecer a Bondalti, S.A., em Estarreja. [

Conforme mencionado anteriormente sobre os principais produtos da ADP
Fertilizantes, estes s@o produzidos através das fabricas da UFAL. As fabricas para producgéo
de acido nitrico e solu¢do de nitrato de amoénio a 90% funcionam em laboracao continua,
enquanto que as restantes funcionam em regime descontinuo nomeadamente producdo de
solucdo amoniacal e solugdes azotadas. [

As principais areas fabris da ADP fertilizantes séo:

e Fabrica de acido nitrico,

e Fabrica de solucdo amoniacal,

e Fabrica de solucdes de nitrato de amaonio
e Fébrica de solugcdes azotadas.

Neste trabalho serdo detalhadas a fébrica de &cido nitrico e a fabrica da solucédo
amoniacal.

1.3.4 Descricéo do processo de producéo de acido nitrico

A fabrica de &cido nitrico € a mais complexa da UFAL, sendo responsavel pelo produto
principal acido nitrico (HNOs), com uma concentragcdo de 60%, produzindo 600 ton/dia, em
processo continuo, em regime de 24 horas, implementados pela UHDE, em 1981. [
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O &cido nitrico tem inumeras aplicacbes, mas a principal é ainda na producdo de
fertilizantes, onde é utilizado cerca de 80% da cota de mercado de acido nitrico. [©

Contudo a sua utilizacdo na producdo de outro tipo de produtos permite que acido
nitrico continue a ter um papel importante na industria quimica (ver figura 2).
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Figura 2 - Principais aplicacdes do Acido nitrico 8

1.3.4.1 Descrigéo do processo de acido nitrico

O processo instalado na UFAL baseia-se num processo de oxidag&o parcial, no qual o
amoniaco liquido é evaporado e misturado com ar atmosférico filtrado e comprimido. Esta
mistura € convertida em 6xido nitroso na presenca de um catalisador de platina (90%) e
rédio (10%) a uma temperatura de 890°C e uma pressao de 5,9 bar, dando origem néo sé
as reacdes primarias como a reagcfes secundarias que levam a reducdo do rendimento da
reacéo B0

O oxido nitrico (NO) e o diéxido de nitrogénio (NO,) sdo formados nas reagfes de
combustao, absorvidos em agua, através de um sistema de absor¢éo constituido por duas
colunas de absorc¢éo, que permite obter um processo com rendimento de 99,5%. Os gases,
ao atravessarem as colunas, em contracorrente com agua desmineralizada permitem obter
um processo com rendimento de 99,5%. Para que este processo seja tao eficiente necessita
de haver um arrefecimento com &gua de refrigeracdo. Este processo tem de ser
cuidadosamente executado para que o acido nitrico obtido tenha a concentracdo de 60%. (1%

Os gases nitrosos que ndo sao absorvidos no sistema de absor¢cdo sédo reduzidos por
um processo de reducdo catalitica. O processo mistura 0s gases nitrosos residuais com
amoniaco gasoso, e na presenca de um catalisador de Pentoxido-Vanadio, estes gases sé&o
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reduzidos em nitrogénio e agua. Este processo permite reduzir as emissdes de gases
nitrosos de 500 ppm para 200 ppm, salvaguardando o meio ambiente e as pessoas, porque
0s gases nitrosos sdo muito prejudiciais para o meio ambiente. ']

Atualmente, todos os processos de producdo de acido nitrico sdo baseados na
oxidacdo de amoniaco, para a qual € demonstrado com a seguinte reagéo global:

NHs + 20, — HNO3 + H20 (reacéo 1)

Muitas reacdes estdo envolvidas na oxidacéo (ver Tabela 1.2), A oxidacdo de Oxido
nitrico (NO) em dioxido nitrogénio (NO2) ndo € uma reacao catalisada, termodinamicamente
a conversdo de oOxido nitrico é favorecida por baixa temperatura e alta pressao. [

Tabela 2 - Reacgdes do processo de producéo de &cido nitrico (Adaptacgéo 1),

Etapas do Processo Reacdes Quimicas Ar H28)
KJ/mol

Oxidagdo do amoniaco |, 1. 56, ANO + 6H,0 (eacio2) | - 907

Reacéo secundaria da

+ + 3 -
Oxidacaio do amonfaco 4 NH3 + 302 — 2N; + 6H20 (reacso 3) 1261

Oxidacao de 6xido 2NO + 02 — 2NO; (reacso 4) -113,8
nitrico em dioxido
nitrogénio
Absorcao dos gases 3NO2 + H20 — 2HNO3 + NO (reacéo 4) - 37

nitrosos em agua

A oxidacao do amoniaco (reagéo 2.0) é altamente exotérmica e muito rapida formando
nitrogénio. Na reacdo 3.0 da-se a conversdo de amoniaco em diéxido de nitrogénio (reacao
secundaria). Esta reacdo secundaria pode interferir no rendimento da reacédo, pelo que é
obrigatorio a supresséo desta, mediante a condi¢cdes 6timas de temperatura de 890 °C. 10

Na figura 3 esté representado o diagrama simplificado da producéo de &cido nitrico. O
acido nitrico é produzido com uma concentracdo 60%, sendo maioritariamente utilizado na
producao de fertilizantes.
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2. ENQUADRAMENTO DO AMONIACO

O amoniaco é um produto importante da industria quimica e do apoio a vida humana.
No inicio do século XIX, a sua sintese foi objeto de muitas pesquisas e o crescimento
relacionado com a populacdo geraram uma grande procura por fertilizantes nitrogenados.

No inicio do século XX, o amoniaco era produzido como subproduto em fornos de
cogue e central a gas. Nessas industrias, o0 amoniaco era formado durante a destilacao de
carvao para a producédo de géas urbano “syngas ou gés de sintese com alto teor de metano e
nitrogénio”. Atualmente, essa fonte de amoniaco ja ndo é muito utilizada. Foi reconhecido,
no inicio de século XX, que a adicao de fertilizantes nao era suficiente para as necessidades
agricolas. Adicionalmente a industria de explosivos apresentava uma grande expansao
devido ao inicio da Primeira Guerra Mundial.l*2

2.1 Caracteristicas do amoniaco

O amoniaco também conhecido como amonia anidra (NHs), € um composto alcalino
gasoso incolor com um ponto de fusdo de -77,7 °C e um ponto de ebulicio de -33,35 °C. E
muito sollvel em agua, possui um odor altamente caracteristico, € mais leve que o ar e é
formado como resultado da decomposicédo da maioria dos materiais organicos nitrogenados.
O amoniaco é também, um importante produto quimico comercial, € normalmente é usado
na fabricagdo de fertilizantes, HNOs, acrilonitrilo e outros produtos, e como solvente
eletrolitico.

Industrialmente, o amoniaco é produzido, pelo processo Haber-Bosch, criado por Fritz
Haber em 1905 e desenvolvido para a indastria por Carl Bosch em 1910. Este foi o primeiro
processo pratico para sintetizar amodnia anidra de hidrogénio e nitrogénio atmosférico. Este
processo provou ser suficiente para atender a procura de mercado e, a abundancia de
ambos os reagentes sugere que o processo de Haber pode manter-se como a opgédo mais
sustentavel, embora o aumento da procura deste produto e a escassez de recursos podem
encorajar o desenvolvimento de métodos alternativos. %

O amoniaco pode ser produzido pela reacédo de gases de hidrogénio e nitrogénio em
ambientes de alta temperatura e alta pressado na presenca de catalisadores de ferro. Fritz
Haber e Carl Bosch fizeram a primeira sintese comercial de alta pressdo do amoniaco. 4

N2(g) + 3H2 (g) <> 2NHs (g) AH =-92,2 kJ/mol Reacd0 6.0

A fonte de nitrogénio é o ar, mas o hidrogénio pode ser produzido a partir de uma
variedade de combustiveis fésseis e biomassa.*?
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2.2 Impurezas amoniacais

Em 1892 H. von Strombeck, realizou varios estudos onde foi possivel determinar as
principais impurezas presente no amoniaco liquefeito, como agua, alcoois metilico, etilico e
isopropilico, acetona e dioxido de carbono presente como carbonato de amonio. Além
disso, foram encontrados 6leo mineral, areia, 6xido de ferro e sulfureto de ferro, que podem
ser consideradas impurezas acidentais introduzidas durante a liquefacdo ou a partir dos
recipientes de ferro. %

Embora varias impurezas tenham sido relatadas no amoniaco e um trabalho
consideravel tenha sido realizado sobre os métodos da andlise, poucos exames exaustivos
foram feitos, especialmente sobre a pureza comparativa de diferentes amostras. %

As unidades para as medi¢cdes dos ensaios para a determinagdo do amoniaco sdo
apresentadas em percentagem, enquanto que as unidades para as medi¢cbes da humidade
e o teor de Oleo sdo geralmente apresentadas em partes por milhdo “lppm que corresponde
a 0,0001%”. Contudo, pode-se dizer que os padrdes de qualidade do amoniaco diferem
dependendo do fabricante. No entanto podem ser feitos alguns testes de controlo de
qualidade usando um método de evaporagcdo conforme prescrito na Especificacdo Federal
O-A 445B. 116

Para este trabalho foram consideradas essencialmente as contaminac¢des por residuos
e por Oleo. A contaminacao por 6leo ocorre nas operacdes de transferéncia, onde o 6leo
lubrificante dos compressores e bombas é misturado com amoniaco. O 6leo assenta no
fundo do recipiente e, se 0 amoniaco estiver sendo usada na forma de vapor, muito pouco
sera transferido para o processo. 119

Como se pode verificar na figura 4, a remog¢do ou diminuicdo dos contaminantes
encontrados na solucao amoniacal, pode ser feita através de dois processos: processo de
filtrac@o e coalescéncia.

A filtracdo promove a remoc¢do dos contaminantes solidos. Ja na coalescéncia, as
goticulas separadas do fluido sdo capturadas por meio de coalescéncia de elevada
eficiéncia, através do movimento em meio coalescente (com poros progressivamente
maiores) que promove para formar goticulas maiores, que no final séo libertadas. A remocéo
de solidos precondicionara o fluido para um 6timo desempenho do coalescedor, os sélidos
podem aumentar a estabilidade de uma emulsédo e podem obstruir o coalescedor, reduzindo
assim sua eficiéncia. 7]

10
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Figura 4 - Tecnologia PALL de filtrag&o e coalescéncia (Adaptacéo [*])

Um filtro de coalescéncia pode remover contaminantes liquidos por trés métodos (ver
Figura 5).

¢ Difusdo - tipicamente particulas de 0,1 um e tamanho inferior
¢ Intercetagéo - tipicamente entre 0,1 e 0,6 um
e Impacto direto - tipicamente particulas de 1um e de tamanho maior
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Figura 5 - Teoria da filtracdo (Adaptag&o [8])

No processo de coalescéncia, o fluido deve sempre fluir do interior do elemento
filtrante para a parte externa, permitindo assim, que as goticulas de 6leo e agua se
acumulem nas fibras do elemento filtrante formando goticulas maiores que se deslocam
para a base do elemento filtrante. As grandes goticulas caem da base do elemento do filtro
para a area do reservatorio do filtro e, finalmente, é feita a drenagem para fora do sistema
por purga.lé

2.3 AplicagBes do amoniaco

As aplicacdes industriais do amoniaco incluem a producdo de aminas, nitrilos e
compostos organicos de nitrogénio para uso como intermediarios na indUstria de produtos
quimicos finos.*?

11
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A figura 6 esquematiza os varios produtos fabricados com amoniaco. Atualmente,
cerca de 85% da producdo de amoniaco é usada para fertilizantes nitrogenados. A
aplicacdo direta do amoniaco representa o maior consumo individual (cerca de 30%), dos
fertilizantes solidos. A ureia é a mais importante, representando cerca de 40% do uso do
amoniaco. Outros fertilizantes nitrogenados soélidos s&o nitrato de amonio, sulfato de
amonio e fosfatos de amoénio. O amoniaco esta se tornando cada vez mais importante em
aplicacbes ambientais, como a remoc¢ao de NOx dos gases de combustdo das refinarias de
combustivel fossil.l*?
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Figura 6 - Representacéo das varias aplicagdes de amoniaco (adaptagéo [*?))

2.4 Descricdo do processo de producéo de solugcdo amoniacal

2.4.1 Processo de recuperacao da solucdo amoniacal impura por filtracdo

A purga amoniacal pode ser recebida de duas formas, através de cisterna com bomba e/ou
vindo de IBC. Pode ser tratada de trés formas diferentes: filtracdo em aménia com baixo
nivel de contaminantes, em amodnia com alto nivel de contaminantes e em armazenamento
(por decantacéo). B

12
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A amonia liquida é produzida a partir do produto de evaporacdo da producdo do &cido
nitrico, o amoniaco. O amoniaco é proveniente dos evaporadores e acarreta impurezas com
elevado teor em residuos e 6leo. 19

Basicamente, esta amoniaco é misturado com 4gua desmineralizada para produzir amoénia,
gue sera produzida através de um processo de reaproveitamento que se encontra
esquematizado na figura seguinte (ver figura 7).

Preducie de aménia

# ETARI

Figura 7 - Esquema do processo de producéo da solugdo amoniacal impura da unidade fabril do Lavradio
(Adaptacao By,

O processo de filtragdo da amoénia impura com baixo nivel de contaminantes é feito atraves
do filtro 801-G. A corrente filtrada € posteriormente enviada para a producéo de amonia pura
(ver figura 8), através da bombagem do liquido, tendo em conta a presséo. A diferenca de
pressao entre a entrada e saida, ndo pode ser superior a 1 bar, ou seja, quando atingida
esta pressdo, recomenda-se trocar os elementos filtrantes para evitar a colmatacdo dos
poros do filtro. 7

IBC Filtro Cartucho 801G Amonia pura
(Amoénia impura) (Filtracao) (Producéao)

A 4

Figura 8 - Esquema simplificado da filtragdo da amostra impura do cartucho 801-G

Este processo é adequado para purgas amoniacais com alto nivel de contaminantes.
A filtracdo passa pelo filtro 801-G, pelo filtro 802-G e pelo filtro coalescedor 803-G. Este
processo inicia-se com a passagem da amonia impura pela bomba até ao filtro 801-G, tal
como no processo anteriormente descrito, mas agora a valvula 2 esta fechada e as valvulas
3, 4 e 5 estéo abertas (ver figura 7), de forma que o liquido passe através dessa valvula pelo

13



Otimizacdo do processo de reaproveitamento das purgas amoniacais das fabricas de acido nitricos

filtro 802-G e filtro pelo coalescedor 803-G antes de ser incorporada na produgéo da solucao
amoniacal (amdnia pura). Bl

IBC
(Amdnia Impura)

. ;
Y
Cartucho 801-G R Cartucho B02-G | Cartucho 803-G
(Filtragem) - (Filtragem) g (Filtragem)

Amadnia pura
(Produgao)

Figura 9 - Esquema simplificado da filtragdo da amostra impura do cartucho 801-G, 802-G e 803-G.

Neste processo a diferenca de pressao lida ndo deve ser superior a 1 bar no PI-825 e
P1-826. Caso este valor seja ultrapassado, recomenda-se substituir os elementos filtrantes
do 802-G e os elementos filtrantes do 803-G, respetivamente (ver figura 10). Bl

Filtro sujo

Figura 10 - Elementos filtrantes no interior do filtro: antes e depois de utilizar

2.4.2 Processo de producéo da solu¢cdo amoniacal pura

No processo de producdo da solu¢gdo amoniacal pura, a 4gua desmineralizada do
tanque de armazenamento € bombeada a caudal controlado para o reator, com auxilio da
vélvula automética. O amoniaco é bombeado desde a esfera de armazenamento até ao
reator pela valvula automatica misturada com o amoniaco proveniente da espera e
bombeada para o reator mantendo o caudal controlado. Em seguida, os dois reagentes séo
enviados pela parte inferior do reator, onde sdo misturando dando assim inicio a reagéo

14
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exotérmica e subsequente absorcdo, obtendo-se a solucdo amoniacal a elevada
temperatura. Esta solugdo é arrefecida no arrefecedor até atingir um valor de temperatura
que permita o seu armazenamento no tanque. A saida do arrefecedor € retirada de duas em
duas horas uma amostra de amobnia para comparar com o valor de referéncia de
concentracdo através medicdo da temperatura e densidade. Caso a solugdo amoniacal
produzida apresente os valores de concentracdo semelhantes aos valores de referéncia, é
enviada para o tanque de armazenamento intermédio. Posteriormente a solu¢cdo amoniacal
filtrada € incorporada neste mesmo tanque de armazenamento e o produto final é enviado
para o tanque de armazenamento final e expedic&o. %

Posteriormente é recolhida uma amostra dos tanques (Lote) de expedicéo e enviada
ao Laboratério de Analises para verificacdo da conformidade. Apos validacao, é colocada
uma placa de conformidade e o produto final é expedido. %
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Figura 11 - Esquema do processo de producéo de solu¢cdo amoniacal pura da unidade fabril do Lavradio

Na tabela seguinte encontram-se as principais vantagens e desvantagens do
reaproveitamento das purgas amoniacais para producao da amaonia pura:

Tabela 3 - Vantagens e desvantagens da producéo da solu¢do amoniacal

Processos Vantagens Desvantagens
e Reaproveitamento das purgas e Requer um filtro
amoniacais coalescedor
Producéo da solucdo e Baixo do custo de producéo e e Paragem periédica
amoniacal de tratamento de efluentes. para limpeza do
e Baixo custo de manutencdo dos sistema.
filtros
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Otimizacdo do processo de reaproveitamento das purgas amoniacais das fabricas de acido nitricos

3. PARTE EXPERIMENTAL

O presente capitulo tem como objetivo descrever o0s equipamentos, materiais
industriais e de laboratério, os reagentes e os métodos utilizados. Foram nomeadamente
utilizados os métodos volumétrico para a determinacdo da concentracdo de uma solucdo
amoniacal impura e gravimétrico para o teor do seu residuo seco. Neste contexto, foram
realizados trabalhos experimentais na instalacdo fabril de produgdo de amoénia da ADP
Fertilizantes, nomeadamente na Instalacdo de Filtracdo e Reaproveitamento de Solucéo
Amoniacal Impura (ver figura 12). A instalagdo usada nos trabalhos envolve os seguintes
principais equipamentos: dois filtros de cartucho, um filtro coalescedor e uma bomba
centrifuga. Foram recolhidas amostras em diversas condi¢ées de processo e feitas analises
laboratoriais.

Figura 12 - Instalacéo de Filtracdo e Recuperacdo de Solugdo amoniacal impura
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3.1 Plano de trabalho

3.1.1 Plano de trabalho das atividades a realizar na Fabrica e no Laboratério

Para a realizacdo das experiéncias da reciclagem das purgas amoniacais provenientes
da fabrica de acido nitrico, foi delineado o seguinte plano de trabalho, de modo a alcancar
0s objetivos de trabalho proposto.

Primeira fase:

e Numa primeira fase determinaram-se as concentragfes das solu¢cdes amoniacais
impuras provenientes de Alverca e Lavradio em laboratorio, por titulagdo acido-base,
utilizando reagentes padrées ou de referéncia tais como: solu¢cbes de &cido bérico
(20g/1), solugéo de acido sulfarico (1N), solucéo de indicador de Vermelho de Metilo.

e Posteriormente determinou-se o residuo seco da solu¢cdo amoniacal impura a 105°C,
na solucdo onde foi determinada a concentragcao anteriormente, utilizando capsulas
de platina e estufa elétrica a 105 * 2°C.

Segunda fase:

e Tendo em conta os resultados obtidos na primeira fase, procedeu-se a segunda fase
do processo de filtragdo das purgas amoniacais. Efetuaram-se varios ensaios de
filtracdo com intuito de otimizar o processo para obtencdo de solu¢gdo amoniacal com
menor quantidade de residuo.

¢ Nestes ensaios foram otimizados caudais para uma velocidade de filtragdo mais baixa
e posteriormente caracterizados pelos métodos de evaporagdo e extragdo com
solvente usando ampolas de decantacdo para determinar o teor de 6leos e residuos.

e Posteriormente, foi feito um ensaio com a determinac¢édo de concentracéo, teor em 6leo
e residuo seco para solucdo amoniacal armazenada no tanque 5164F.

3.2 Equipamentos e Materiais e Reagentes
3.2.1 Equipamentos
Os equipamentos utilizados para 0s ensaios industriais da solu¢cdo amoniacal

encontram-se nas Tabela 4 e na Tabela 5 e os restantes serdo mencionados ao longo desta
seccao.
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Tabela 4 - Caracteristica dos filtros utilizados

Nome Designacdo | Volume N.° Temperatura | Pressado de | Aplicacdo
dos Dos de de trabalho trabalho Dos
Equipamentos filtros elementos (°C) (bar) Filtros
Filtro de 801-G 4 80 10 barg
Cartucho .
Filtro de Particulas
Cartucho 802-G 1 40 17,9 barg
_ Amoniaco
Filtro de A
Coalescedor 803-G ! S0 6 barg * %?;: *

)
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Figura 13 - Filtro cartucho (802-G) e filtro coalescedor (803-G)

As purgas de solu¢do amoniacal provenientes das fabricas de &cido nitrico de Alverca e do
Lavradio sdo armazenadas em IBCs e no tanque F-5164 que tem a capacidade de nominal/
atil de 300 m® com uma altura 6000 mm e didmetro de 8000 mm. Quando filtradas, sédo

aspiradas através das bombas (ver tabela 5) e enviadas para a producédo de amonia pura
(ver figura 11).
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Tabela 5 - Caracteristica das bombas

Designacéao Tipo de Caudal Poténcia Nome dos
Das bombas Bomba (dm3/h) (kW) Fabricantes
814 J 0,5 1,3 Grundfos
5163 J Centrifuga 50 15 Goulds Pumps
5163 JR 50 15 Goulds Pumps
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Para a recolha das amostras das solugbes amoniacais foi utilizado o caudalimetro do
tipo rotametro, fabricado pela Krohne, identificado pela ADP Fertilizantes como FT-803, com
uma gama de 0 a 20 dm®/min (ver tabela 6). Na fabrica de aménia da ADP Fertilizantes (ver
figura 3.3), usaram-se ainda manoémetros de Bourdon, fabricados pelo Rosemount Emerson.
Foram identificados como: presséao diferencial (PI1-819) com gama de leitura de 0 a 6 bar, e
indicadores de presséao (P1-818, PI-825, P1-826 e PI-827) com gama de leitura de 0 a 10 bar.

Legenda:

1- FI-803; 2- PI-819;

3 - PI-818; 4- PI-825;

5- PI1-826; 6- P1-827.

Figura 14 - Manometros instalados na fabrica da amoénia

Tabela 6 - Caracteristica do caudalimetro

Designacéao Temperatura Caudal max Presséao Nome dos
Do Caudalimetro (°C) (dm3min) (bar g) Fabricantes
FI1-803 50 20 6 KROHNE

Os equipamentos de utilizados para a realizacdo dos ensaios laboratoriais sao:

balanca analitica e placa de aquecimento. As balancas analiticas eram de marca METTLER
TOLEDO, com precisao de +0,001g e modelo PG203, precisdo de +0,1g (modelo SB8001) e

precisdo de +0,0001g (modelo AG204) (ver figura 15).
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Figura 15 - a) balanga analitica com quatro casas decimais b) balang¢a analitica com trés casas decimais

Para fins de evaporacao do residuo seco, utilizou-se uma placa de aquecimento de
marca LHG. Para secar as capsulas de platina utilizou-se uma estufa a 105+2°C, da marca
FRB. De igual modo, para arrefecimento das capsulas de platina utilizou-se um exsicador de
vidro.

3.2.2 Materiais

Os materiais envolvidos na realizagdo deste trabalho podem-se dividir materiais
industrial e de laboratorio.

¢ Os materiais de laboratérios sao: materiais do uso corrente de laboratorio.
e Os materiais Industriais sdo: equipamentos industriais, filtros, e depésitos de
armazenamento (ver Tabela 7).

Tabela 7 - Caracteristica dos elementos filtrantes

Elementos Desigrja(;éo Dimensé&o | Temperatura ,Pr‘esséo Aplicagdo
filtrantes Dos filtros (um) maxima (°C) | Mmaxima (bar) préatica
801-G e Remocéo de
Filtro de perfil Il 10 82 1 particulas
802-G
Flltrgs Ultipleat 803-G 10 50 1 Remf)gao de
High Flow Oleo
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3.2.3 Reagentes e Amostras

Para realizacdo deste trabalho experimental foram recolhidas em diferentes pontos do
processo da fabrica as seguintes amostras de solucdo de amoniacal impura, que receberéo
as seguintes designacdes e nomenclaturas:

e amostra recolhida do IBC (IBC);
e amostra recolhida depois 801-G (A);
e amostra retirada depois 803-G (A2).

Na tabela abaixo estdo representadas as caracteristicas dos reagentes utilizados para
realizar os ensaios as amostras retiradas dos diferentes pontos do processo. Sendo alguns
reagentes comprados e outros produzidos. Reagentes compradas (Solvente
Tetracloroetileno e Acido cloridrico) e reagentes produzidos (solu¢do de &cido borico,
solucdo de acido sulfurico, solugéo de hidroxido de sddio e solugéo de indicador vermelho
de metilo).

Tabela 8 - Caracteristica dos reagentes

Reagentes Pureza Marca Data de fabrico
Acido boérico (solugéo) >99.8 % Honeywell 02/2018
Acido sulftrico 1,001 % Fisher Chemical 05/2019
(solucao)
Hidroxido de sodio 1,001% Fisher Chemical 05/2019
(solucéo)
Indlcad.or vermel~ho de 0.1% Riedel-de-Haen i
metilo (solucéo)
Solvente >99,5% Carlo ERBA 08/2020
Tetracloroetileno
Acido cloridrico 35.8% Fisher Chemical 05/2019

3.2.3.1 Preparacao de reagentes

1.Preparacgéo da solucéo de acido borico: dissolveu-se 20 gramas de &cido borico em 1
L de agua desmineralizada. Em seguida, transferiu-se esta solucdo para um
garrafao.

2.Preparacdo da solucdo do indicador vermelho de metilo: dissolveu-se 0,1 g de
vermelho de metilo 95% (V/V) em 100 ml de etanol.

3.Preparacdo da solugdo do indicador vermelho de metilo: dissolveu-se 0,01 g de
vermelho de metilo 0,01% (V/V) em 50 ml de alcool etilico. Perfaz-se o volume com
agua destilados e homogeneizou-se.
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3.3 Descri¢cao dos métodos e procedimento experimental

Os procedimentos experimentais foram feitos com base nos procedimentos
laboratoriais (PO-UFAL), adaptados da ISO 7108-1985 (determina¢do da concentracdo) e
da ISO 7108-1985 (determinagéo de residuo seco). As principais etapas do procedimento
experimental e os locais da sua realizacdo, encontram-se na figura seguinte:

Recolha das amostras da Determinacéo da concentragéo
solugdo amoniacal impura |:> de solugao amoniacal impura
(Realizado na fabrica de (Realizado no laboratério)
amonia)

{4

Determinagao do teor em Determinagao do teor de 6leos

residuos seco por meio de <:| e residuos seco por meio de
capsulas de platina ampola de decantagdo

(Realizado no laboratorio) (Realizado no laboratorio)

Figura 16 - Esquema sequencial das atividades a realizar neste trabalho experimental

3.3.1 Recolha da amostra de amdnia impura

O processo de recolha da solu¢cdo amoniacal ocorreu da seguinte maneira:

1) ligou-se a bomba, esperou-se uns minutos até os parametros do processo estabilizarem
os parametros de forma a incorporar a filtracdo na producéo da amodnia pura,

2) Registaram-se os valores que se encontram apresentados no Anexo 2. O PDI mede a
presséo a entrada e a saida do filtro 801-G e os Pls, indicam a presséo nas tubagens para
avaliar a colmatacéo dos filtros.

3) recolha das amostras de solucdo amoniacal (ver figura 17), a partir de valvulas
localizadas nos pontos de recolha, colocaram-se em diferentes frascos identificados pelas
seguintes designacdes: direto do IBC, depois do 801-G e depois do 803-G.
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Figura 17 - Recolha da solu¢do amoniacal depois de filtrada

3.3.2 Determinacéo da concentracdo método titrimétrico

Depois de efetuada a recolha da solugdo amoniacal, recorreu-se ao procedimento
laboratorial (PO-UFAL-180), adaptado da ISO 7108-1985, para determinacdo da
concentragao. 2021

O processo da determinac@o da concentracdo dessas solugdes era feito por meio de
uma titulacdo acido-base com solugéo padréo de acido sulfurico na presenca do indicador
vermelho de metilo, como representado na figura 18. Para preparacdo do titulado era
realizada a adi¢do de solucdo de acido bérico a toma da amostra.

O procedimento detalhado era o seguinte:

Tarou-se um Erlenmeyer de 250 ml numa balanga analitica com precisédo 0,059 e
colocou-se 100 ml de solugcdo de acido bdrico e algumas gotas de vermelho de metilo.
Adicionou-se a amostra da aménia impura com pipeta de seringa de 10 ml, descartou-se 0s
primeiros ml de forma a retirar qualquer impureza, depois limpou-se qualquer liquido aderido
fora da pipeta e introduziu-se parcialmente a amostra no Erlenmeyer que se encontra na
balanca, registando-se o peso (ver Anexo 3).

Adicionou-se agua desmineralizada para lavar as paredes do Erlenmeyer e agitou-se
durante alguns segundos. Seguidamente titulou-se com a solucdo de &cido sulfarico até que
o indicador passou de amarelo a vermelho (ver figura 19), registando-se o volume de
titulante gasto.
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D

Solugdo de acido _ |
sulfiirico (N)

g

Solugéo de acido borico
com amoénia impura

Figura 18 - Esquema da titulagcdo da solugdo amoniacal com &acido sulfurico

O valor da concentracdo de amlnia é expresso em percentagem, recorrendo a
seguinte equacao:

Vo fx 1,703

001703 x Vx 100
e, O NHs =L (Equacéo 1)
m

™

% (5) NHs =

Onde:

m — massa erlenmeyer com amostra da amonia e acido bérico (g)

f — fator de correcéo

V — volume da solucéo volumétrica padréo de acido sulfarico utilizada na titulagéo (ml).

0,01703 - a massa, em gramas, de amonia correspondente a 100 ml de solucao de acido
sulfdrico, ¢ (H2SO4) =2 mol / I.

De acordo com o procedimento laboratorial (PO-UFAL-180), adaptado da 1SO 7108-
1985, tarou-se um erlenmeyer de 250 ml, numa balan¢a analitica com precisao 0,05g e
colocou-se 100 ml de solucdo de &acido boérico com algumas gotas de vermelho de metilo.
Adicionou-se a amostra da aménia impura com pipeta de seringa de 10 ml, descartou-se 0s
primeiros ml de forma a retirar qualquer impureza, depois limpou-se qualquer liquido aderido
fora da pipeta e introduziu-se parcialmente a amostra para o erlenmeyer que se encontra na
balanca. O registo dos pesos obtidos pode observar-se no anexo 3. [2921]

Apés eta operacdo, adicionou-se agua desmineralizada para lavar as paredes do
erlenmeyer e agitou-se durante alguns segundos, tendo seguidamente efetuado a titulacdo
com a solucdo de acido sulftrico até que o indicador passou de amarelo a vermelho (ver
figura 19) registou-se o volume de titulante gasto pode observar-se no anexo 7.3.
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Figura 19 - Amostra da solucédo de acido bérico e vermelho de metilo com solugdo de amdnia impura depois e
antes da titulagao

3.3.3 Determinacgéo do residuo seco usando cépsulas de platina

Para a determinacdo de residuo seco utilizou-se o método gravimétrico envolvendo
uma evaporacdo de solucdo industrial de amonia impura, recorrendo a uma capsula de
platina. Este método so é valido para solugdo amoniacal concentrada a ndo mais que 35%
m/m (ISO 7108-1985). (221123

De acordo com o procedimento laboratorial descrito em PO-UFAL-091, adaptado da 1ISO
7108-1985, pesou-se com precisdo, uma capsula de platina previamente seca a 105+£2°C na
estufa e arrefecida no exsicador durante 30 minutos e registou-se o valor. 221[23]

Mediu-se 100 ml da amostra da solu¢cdo amoniacal impura numa proveta e transferiu-se
para a capsula de platina. Seguidamente deixou-se evaporar na manta de aquecimento

numa hotte bem ventilada (figura 20) até a secura total durante um periodo de
aproximadamente 1 hora e 30 minutos.

IRERY

L

Figura 20 - Manta de aquecimento com placas de platina
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Retirou-se a capsula da manta e colocou-se novamente na estufa por lhora e, em seguida,
foi arrefecida no exsicador por 30 minutos, (ver figura 21). Apés arrefecida, pesou-se
registou-se o valor.

Figura 21 - Placa de platina com residuo seco da solugdo amoniacal impura antes (1) e depois do coalescedor(2)

O residuo seco depois da evaporacao, é expresso em miligrama por kilo grama, e dado pela
seguinte formula:

(m2—mllx10® N
C Residuo (mgfkg) = ey (Equacio 2)

Em que:

m; — massa de capsula vazia (g)

m; — massa de capsula com residuo (g)
p — densidade da amostra (g/ml)

V — volume da amostra (ml)0,01703, é a massa, em gramas, de amoénia correspondente a
100 ml de solucao de acido sulfurico, ¢ (H2SO4) =2 mol / I.

3.3.4 Determinacgéao do residuo seco usando ampolas de decantacéo

Para alem da determinacao da concentracao e do teor de residuo seco com o método
descrito em PO-UFAL-091, recorreu-se também ao método de extragéo e evapora¢do com 0
solvente tetracloroetileno para determinar ndo s6 o residuo seco, mas também o teor de
6leo da solucdo amoniacal impura através do procedimento laboratorial descrito no
procedimento experimental PO-UFAL-O40. 221124

Este método consiste em separar o residuo seco do 6leo por meio extracao liquido-
liquido e de decantagéo, utilizando solventes para extrair todo o Oleo.

Desta forma, foram feitos 0s seguintes passos experimentais descritos nos pontos
seguintes:

26



Otimizacdo do processo de reaproveitamento das purgas amoniacais das faz fabricas de acido nitrico

1) Preparacédo dos copos de precipitagao

Os copos foram identificados e colocados durante uma hora na estufa. Passada essa
hora, retiraram-se 0s copos e deixaram-se arrefecer no exsicador por aproximadamente
uma hora, em seguida foram pesadas e registadas as massas como sendo m; e my,
respetivamente (ver Anexo 8).

2) Preparacdo do processo de evaporacdo da amoénia impura

Para a evaporacdo da solucdo amoniacal impura, tarou-se previamente 0s copos em
balanca analitica e pesou-se cerca de 150g para amostra recolhida diretamente do IBC ou
200 g para as amostras retirada antes e depois do 801-G. Em seguida evaporou-se o liquido
em banho maria em uma hotte, ndo levando totalmente a secura e deixou-se arrefecer a
temperatura ambiente.

3) Preparacdo das ampolas de decantacédo

Para a preparacdo das ampolas de decantacdo, adicionou-se uma pequena
guantidade de solvente tetracloroetileno na ampola, e em seguida adicionou-se 4 gotas da
solucdo indicadora de vermelho de metilo. Posteriormente procedeu-se a lavagem dos
copos evaporados com 10 ml de solvente para a extracédo do 6leo e adicionou-se a ampola.
Seguidamente adicionou-se 10 ml de &cido para a remover todo o residuo e resto de Oleo
que ficou agarrado as paredes do copo e colocados na ampola, agitou-se as ampolas para
realizar os processos de extracédo liquido-liquido seguindo a etapa de decantacao/separacéo
(ver figura 22).

Figura 22 - Ampola de decantagdo com a solugdo amoniacal depois de evaporada
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Para a solucéo do branco, adicionou-se diretamente na ampola cerca de 10 ml de solvente e
4 gotas indicador de vermelho de metilo a 0,01%, 10 ml de &cido sulfarico a 37%, agitou-se
e deixou-se decantar por alguns minutos.

4) Decantacgao e evaporacao

Para os copos identificados, separou-se através da decantacdo as fases do 6leo com
a solucdo do residuo. Posteriormente foram levadas a placa de aquecimento e evaporados
até a secura (ver figura 23), onde foram colocados na estufa durante 1 hora e arrefecidos no
exsicador aproximadamente 1 hora. Apds serem arrefecidas foram pesados e registados os
valores.

Figura 23 - Processo de evaporacgéo na placa de aquecimento

Os resultados de teor em 6leo (ver equacéo 3) e o teor em residuo seco (ver equagao
4), sdo expressos pelas seguintes formulas:

[(P3—P1)—EE] x 1000
o1

Cowo = (Equagao 3)

[(P4—p2)—EE] x 1000
o1

Chresiduo = (Equagéo 4)

Sendo:
P1 e P2 - peso inicial do copo, em (g)
Ps e P4 - peso inicial do copo, em (g)

EB — peso do ensaio em branco, fazendo a diferenca do peso final e a tara do copo EB, em
(9). O resultado final de Coieo € C residuo € €Xpresso em mg/kg.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo, serdo apresentados e discutidos os resultados experimentais obtidos,
referente as duas fases do plano de trabalho descrito anteriormente. Para esses estudos
foram tidas em conta as seguintes variaveis de processo: pressao, caudal, concentracdo e
residuos seco, respetivamente. No presente trabalho, vao ser evidenciados intensivamente
o caudal e o residuo seco, porque a concentracdo do amoniaco podera ser ajustada com
injecdo de amoniaco liquido até se obter o valor dentro da especificagdo e as pressoes
serdo usadas somente como indicador das condigbes do filtro, em termos de grau de
colmatacéo, para, quando necessario, efetuar a substituicdo dos elementos filtrantes.

4.1 Recolha de dados — Primeira fase

Foram recolhidas vérias amostras de varios IBCs para diferentes caudais e registados
e registada a sua designacdo. Registaram-se também no inicio de cada recolha (ver Anexo
7.1) os diferenciais de pressdo e o0s indicadores de pressdo. Estes parametros foram
identificados como valores retirados dos instrumentos PDI-819, PI-825, P1-826, PI-827 e FT-
827, respetivamente. 7]

S6 existe diferencial de pressdo se os filtros estiverem muito entupidos, sendo
necessario a substituicdo dos elementos filtrantes, tirando isso as pressfes terdo de se
manter constantes até houver colmatacdo. Uma vez que foi feita a recolha das amostras,
passou-se a fase das andlises laboratoriais com a determinagdo da concentragdo, teor de
6leo e residuo seco.

Inicialmente, determinou-se a concentragdo por titulacdo, através do peso da amostra de
amoénia com acido bérico, o volume da solugdo gasto na titulacdo, o fator de correcéo
solucdo de &cido sulfarico (ver Tabela 9), calculou-se a concentracdo (equacao 1), para o
estudo do comportamento do processo de filtracdo face as concentracfes de IBC de purgas

amoniacais.
Tabela 9 - Registo de parametros para a determinacéo de concentracao

A Valor da amostra de solugdo amoniacal
Parametros (NH,OH)
m amostra (g) -

V (ml) -
f (H2SO4 1N) 0,9975

* Os dados da massa e volume, encontram-se no Anexo 7.3.

O fator de correcdo do f (H2SO4 1N), vai sendo mudado de 30 a 30 dias, sendo assim 0s
valores obtidos s&o: 0,9975; 0,9974; 1,0023; 1,0022.
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Como a concentracdo do amoniaco em solucédo € proporcional a densidade, o seu
resultado serviu de base exclusivamente para os célculos de residuo seco (ver equagéo 2),
visto que antes de ser incorporado no processo de produgcdo da amédnia pura, é injetado o
amoniaco liquido até atingir a especificacdo definido pela ADP Fertilizantes. Portanto, o seu
valor vai-se manter constante exceto se o deposito de armazenamento estiver aberto,
havendo libertacdo de amoniaco e reducéo consequente da concentracao.

No Anexo 7.5, encontram-se 0s valores de concentracdo da solugcdo amoniacal com
oscilacdo entre 20%(p/p) a 30%(p/p) e as respetivas densidades. Como os dados das
concentracdes e densidades sdo lineares, foi construido um grafico de extrapolacdo de
tendéncia para valores inferior a 20%p/p NHs de formas a obter as respetivas densidades.

32,50

...
27,00 Paq
., e NH3 [%p/p]
SO Y B Linear (NH3 [Y%p/p])

21,50 %

16,00

Concentracdo da (%P/P)

10,50

5,00
0,892 0,902 0,912 0,922 0,932 0,942 0,952
Densidade (mg/kg)

Figura 24 - Extrapolacéo de tendéncia para valores inferior a 20%p/p NH3 em fungéo da densidade
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19,01 Concentracdo NHsOH < 20 %P/P

e

17.51
-.--u"'.- e

16101 ,.ll.

NHOH (%P/P)

14,51 ‘./

13,01 ,“"
11,51 /

10,01
0,953 0,950 0,942 0,940 0,935 0,932 0,931 0,930

Densidade (mg/kg)

Figura 25 - Estudo da influéncia de valores da concentracdo de amadnia inferior a 20 %(p/p) em funcdo da
densidade

Concentracao NH:OH > 20 %P/P
27,01

26,01
25,01

24,01

NH,OH (%P/P)

23,01
22,01
21,01
20,01
0,918 0,915 0,914 0,205 0,904
Densidade {mg/kg)
Figura 26 - Estudo da influéncia de valores da concentragdo de amonia superior a 20 %(p/p) em funcéo da

densidade

Na figura 25 e na figura 26, registaram-se os valores da concentracdo em fungéo da
densidade. Pode-se verificar que quanto maior a concentracdo, menor a densidade, este
facto deu porque o amoniaco liquido tem uma densidade inferior a da 4gua (cerca de 0,63).
Por esse motivo, as solu¢gées com maior concentragcdo tém menor densidade.

32



Otimizacdo do processo de reaproveitamento das purgas amoniacais das faz fabricas de acido nitrico

Como se sabe, neste trabalho a densidade € conhecida como um dos parametros
mais importantes para a determinacao do teor de residuo da solu¢cdo amoniacal. Tendo, por
base de calculo, um volume de 100 ml de amoénia e a diferenca da massa da capsula sem e
com residuo (ver Anexo 7.6), calculou-se a concentracdo de residuo seco com base na
equacao 2. Os resultados obtidos encontram-se registados no Anexo 7.7. O caudal é
proporcional ao residuo seco. Logo, o teor de residuo seco varia quanto maior ou menor for
o caudal.

Teor de Residuo seco Depois de 801-G

160,0
140,0
120,0
100,0

80,0

Residuo (mg/kg)

60,0
40,0
20,0 o——
0,0
85 85 10,0 10,0 18,0 18,4

Caudal (L/min)
Figura 27 - Comportamento do caudal de aménia em fungéo do residuo, recolha antes filtro 801-G
Teor de Residuo seco Depois de 803-G
160,0
140,0
120,0
100,0

80,0

Residuo (mg/kg)

60,0
40,0 Y
20,0

0,0
85 85 10,0 10,0 15,0 18,4
Caudal (L/min)

Figura 28 - Comportamento do caudal de aménia em fungéo do residuo, recolha antes do filtro 803-G
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Relativamente ao comportamento do caudal em funcdo do residuo, registado na
Figura 27, verifica-se que, a medida que o caudal aumenta, aumenta a quantidade de
impurezas da amostra filtrada. A partir de 8,5 dm®/min, verificou-se que os teores de residuo
seco sdo baixos e para valores superiores de caudal, a concentracdo de residuo seco
aumentou exponencialmente. Por este motivo, aconselha-se que os valores de caudal sejam
sempre inferiores ou iguais a 8,5 dm®min, considerando a especificacdo da aménia no
Anexo 1, nunca conseguimos obter o valor esperado.

4.2 Recolha de dados — segunda fase

Como efetuando apenas uma passagem com o atual processo de filtragdo ndo se
obteve o valor da solugcdo amoniacal dentro da especificacdo (10 mg/kg), efetuaram-se
varias passagens, ou seja, realizou-se varias filtracdes em série.

Recorrendo novamente ao processo de filtragdo e recuperagdo da solu¢cdo amoniacal
impura, como se considerou que 8,5 dm®min era um bom valor, utilizou-se este caudal para
estes estudos, filtrando e reaproveitando até obter amoénia com menor teor de 6leo e
residuo.

Posteriormente, determinou-se a concentracdo dessas amostras do mesmo modo que
referido anteriormente na seccdo 4.1. Nestes ensaios em particular, a determinacéo do teor
de 6leo e residuo ndo foram calculados com base na densidade, recorrendo-se ao método
de extracdo e evaporacdo com 0 solvente tetracloroetileno e acido cloridrico concentrado
através de ampolas de decantacao.

Na sequéncia dos ensaios, identificaram-se as amostras como sendo: ensaio em
branco (E. B), amostra direta do IBC (IBC), amostra antes do coalescedor (A:) e amostra
depois do coalescedor (Az). Tendo em que conta as massas dos copos vazio e dos copos
com quantidade de o6leo ou residuo fez-se diferengca e no resultado obtido subtraiu-se
também o ensaio em branco. Uma vez que a base de calculo para a amostra de IBC era de
0,15 kg e para amostra de A; e A, era de 0,2 kg, calculou-se com base na equacédo 3 e na
equacao 4 o teor de 6leo e de residuo para cada IBC. Nas Tabelas 10 e 11 encontram-se
representados os resultados obtidos para o teor da amoénia (expressa como amoniaco) em
Oleo e residuo seco.
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Tabela 10 - Registo do teor 6leo e residuo das amostras da solucdo amoniacal com uma Unica passagem

Concentracéo

N.° %(p/p) Oleo e Residuo Amostra Amostra Amostra
Ensaio NHs (mg/kg) E.B A1 A
C dleo 0,0002 1,5 0,0
1 15,87 C residuo 0,0002 30,5 29,0
C 6leo + residuo 0,0004 32,0 29,0
C sleo 0,0000 2,0 0,5
2 15,49 C residuo 0,0003 67,0 71,0
C 6leo + residuo 0,0003 69,0 71,5
C sleo 0,0004 8,5 5,5
3 10,85 C residuo 0,0006 90,5 70,0
C sleo * residuo 0,0010 99,0 75,5
C ¢leo 0,0000 2,0 0,0
4 16,94 C residuo 0,0003 27,5 24,0
C sleo * residuo 0,0003 29,5 24,0
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Tabela 11 - Registo da diferencga percentual de 6leo e residuo das amostras da solu¢éo amoniacal

[ o 3
N. M. Caudal Gnn?entra €30 | ) mostra | Amostra | Amostra
Ensaio | Filtragdo | (dm3/min) Olec e IBC A A
Residuo ! 2
C sles (Mg/kg) | 21,33 8.5 6.5
18 70 C residuo (Mg/kg) 927 76,0 66,0
C dleo + residus
114,0 85,0 72,2
(mgrkg)
C sies (Mg/kg) | 5,33 2.5 1.0
1 28 79 C residuo {mg.l'hlg] 87,33 77,0 66,0
C dlzo + residus
92,66 79,9 67.0
(mgrkg)
C alec (MQ'kg) 46 1.9 1.5
C residuo (MQ/Kg) 76,67 80,5 76,0
3.2 7.5 C élea + residuo
81,3 82,0 77D
(mg/kg)
C sles (Mg/kg) | 5.33 35 25
qs 75 C residuo (MQ/kg) 32,00 240 21,5
C dlzo + residus
37,33 275 240
(mg/kg)
C e (Mg/kg) | 333 | 0.0000 | 0.0000
2 9a 65 C residuo (MQ/kg) 2867 275 275
C dlzo + residus
32,0 270 275
(mg/kg)
C ¢le (Mg/kg) | 0.0000 | 0.0000 | 0.0000
38 6.5 C residuo (MQ/kg) 40,0 375 33,0
C dlzo + residus
40,0 37,9 33,0
(mg/kg)

Para o ensaio 1, com duas passagens da solucdo amoniacal, verificou-se melhoria
com a redugdo da concentracdo de 6leo e residuo, em relagdo ao valor obtido no IBC e
801-G e em relagcdo ao 801-G e 803-G. Essa redugédo nédo foi suficiente para atingir os
valores pretendidos. Tentou-se uma segunda passagem e verificou-se um aumento de
concentracdo na amostra que anteriormente foi filtrada (Cisc). Assim sendo, tentou-se filtrar
mais a amostra e observou-se a reducdo da concentracdo, mas ndo o suficiente. Entdo
tentou-se uma terceira passagem e confirmou-se que a medida que foram realizados o0s
ensaios verificava-se um aumento na concentracdo de da amostra de uma passagem para
outra devido ao estado e a rotacdo dos IBCs provocando assim a contaminagdo das
amostras.
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Tabela 12 - Registo do teor 6leo e residuo retirado diretamente do tanque 5164-F

N.% Teste Concentracdo 18:30h | 19:30h | 21:30h
(mg/kg)
C sleo 4,0 3,5 0,0
1 C resicuo 87,33 91,0 82,0
C gleo + resicuo 91,33 94,5 82,0
%(p/p) NHa . 17,70 17,79 17,74

De forma a avaliar o comportamento da solugdo amoniacal impura armazenado em
tanque, foi transferida a solu¢cdo dos IBCs para o tanque 5164-F, e apds recirculacdo
durante algumas horas foram retiradas amostras a diferentes horas (18:30,19:30 e 21:30).
Assim, foi possivel verificar que a concentracdo da solugdo amoniacal é mais ou menos
constante e que teor do residuo seco vai diminuindo.

Em relacdo ao comportamento do 6leo registado dentro do tanque 5164-F, devido ao

efeito de decantacdo a concentracdo diminuiu. No entanto, passado algum tempo, tera de
ser feita a limpeza dos tanques, devido a acumulagéo de residuo.

37



Otimizacado do processo de reaproveitamento das purgas amoniacais das fabricas de acido nitricos

5. CONCLUSOES e PERSPETIVAS FUTURAS

Neste capitulo, pretende-se descrever as principais conclusbes das etapas deste
relatério de estagio, bem como, enumerar algumas perspetivas futuras. As conclusfes
serdo explicadas, sobre duas fases de trabalho 1 e 2.

Em relagdo as perspetivas futuras, centrar-se-8o nalguns pontos de trabalho que
podem vir a ser implementados de modo a realizar e apresentar melhorias no processo.

5.1 CONCLUSOES

Este trabalho teve como objetivo otimizagdo do processo de reaproveitamento das
purgas amoniacais proveniente das fabricas de acido nitrico da Alverca e do Lavradio.

Com intuito de compreender o comportamento das purgas amoniacais a nivel de
concentracdo de residuo e teor de Oleo, organizaram-se os trabalhos em duas fases. Os
ensaios da fase 1 centram-se na determinacdo da concentracdo do amoniaco, densidade e
residuo seco, otimizando o caudal e pressdo com apenas uma passagem. Na fase 2, os
ensaios centraram-se na determinacdo do teor de 6leo e residuo com mais de uma
passagem.

Em relacdo a otimizacdo do diferencial de pressédo (ou perda de carga), concluiu-se
gue este se manteve constante ao longo do processo (inferior a 1bar), a ndo ser quando 0s
filtros estavam colmatados, sendo necessaria a sua substituicdo. Os instrumentos
implementados permitiam antecipar esse evento.

No que diz respeito a concentracdo da solugdo amoniacal, apesar de ndo ser uma
variavel tdo importante neste processo, pois antes de ser incorporada na producdo de
amoénia pura, é injetado amoniaco para obter a especificacdo desejada (24,5% NHs).
Concluiu-se que a concentragdo se mantinha constante a ndo ser que o depdsito de
armazenamento estivesse aberto e ocorresse evaporacao de amoniaco.

Uma vez que os resultados de residuo seco, determinado nos ensaios com uma
passagem apresentaram valores fora da especificacdo da ADP Fertilizantes (38,5 mg/kg),
recorreu-se a um ensaio alternativo, utilizando o caudal ja otimizado na fase 1 a execucao
de filtracdo com varias passagens de forma a obter valores menores. Contudo, nao foi
possivel obtiver valores muito préximo ou igual ao valor da especificagdo (10 mg/kg).

Através do primeiro ensaio pode-se concluir que, houve uma reducéo significativa no
teor de 6leo em cada amostra filtrada e do segundo ensaio, a redugdo melhorou até a
isencdo, verificando-se beneficios na multi-filtracdo para eliminar o 6leo da solucdo
amoniacal.
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Quanto ao residuo seco, chegou-se a conclusdo que, com mais de uma passagem
pelo sistema, a um caudal otimizado de 8,5 dm®min, era possivel obter uma menor
concentracdo de residuo seco, embora ainda ndo dentro da especificacdo devido a
contaminacdo no decorrer das filtracdes. Entdo fez-se um teste colocando toda a solugao
amoniacal dos IBC’s num Unico tanque e deste avaliou-se a quantidade de 6leo e residuo
sem qualquer filtracdo. Com esta andlise, concluiu-se que a amostra da solucdo amoniacal
que estava dentro do tanque sofreu uma decantacdo, assim a concentracdo de 6leo nestas
amostras era muito reduzida. Contudo, no que diz respeito a concentragéo de residuo seco,
os resultados obtidos permitem concluir a necessidade de outro processo para sua reducao,
como sugerido nas perspetivas futuras.

A realizacdo deste trabalho demonstrou a necessidade de uma maior exigéncia, a
nivel do processo, no que diz respeito as impurezas da prépria amostra, a limpeza dos
locais de armazenamento (IBC’s) e ao tamanho dos poros dos elementos filtrantes e de todo
sistema fabril, a fim de alcangar uma solugdo amoniacal com menor teor de 6leo e residuo.

5.2. PERSPETIVAS FUTURAS

O presente trabalho encontra-se numa fase inicial e, como é normal, nenhum trabalho
nesta fase fica completamente finalizado. Deste modo, para 0s prOxXimos passos propostos
para a instalacdo fabril de filtracdo e recuperacdo de solucdo amoniacal impura,
apresentam-se algumas perspetivas de trabalho futuro como:

e A instalacé@o de filtro coalescedor idéntico aos filtros utilizados no processo existente,
de forma a fazer uma pré filtracdo das purgas amoniacais antes de encaminhar para
a filtrac&o final do processo ja existente, obtendo-se assim solugdo amoniacal com
menor teor de contaminagfes e finalmente poder ser enviada para a producdo da
solugdo amoniacal pura.

e A armazenagem de amonia impura em tanques de 50m?, de forma a fazer um Unico
ajuste nos parametros (caudal, concentracéo) do processo de filtracdo da solucéo
amoniacal impura. Dentro destes tanques ocorre a decantacgdo, fazendo a separagao
das particulas em suspensado (residuo) e formando uma pelicula fina de 6leo. A
desvantagem desta implementacdo processual € que passado algum tempo dentro
do tanque a pelicula de 6leo formada no processo de decantagdo, vai-se tornando
maior, obrigando assim a abertura do tanque para limpeza.

e De forma a ter um processo mais eficiente, com pouco teor de residuo seco na amoénia
armazenada, aconselha-se limpezas periédicas no sistema de filtracdo e nos
tanques de armazenamento, ou seja, uma lavagem do sistema em sentido contrario
ao do fluxo para tirar as impurezas.

e Uso de elementos filtrantes com uma micragem mais reduzida, por exemplo 5 pm em
vez de 10 um, de forma a filtrar melhor os residuos e o teor de éleo.

e Em relacdo as condi¢des processuais, recomenda-se 0 uso de caudais mais elevados,
mas com maior area de contato entre os filtros para percorrer os filtros com uma
velocidade baixa e obter teor de residuo dentro da especificacdo desejada.
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7. Anexo
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Anexo 7.1 — Especificagdo da Amonia

VADP

FERTILIZANTES

ESPECIFICACAO DE PRODUTO Cod.: EP — 003 - 3583
Edican: 9
Diata; Mangn [ 2017
AMOMIA 24 5% Pag.: 1/1
1 - Designacio Comercial: )
SMONLA 24 5%
Z - Apresentagao:
= Em cisternas.
« GRG's 10000
i — Composigio Quimica | Propriededas Fisicas:
Flaminal Pl FRlin.
Amoniaco (MM, ) 245 24 .90 241
hMassa vallimice a 20 °C giem’) 0.ang 0,910 - 0,907
Residus Seco a 105 %5 (mg/ Kg) - 10 (max)
Aspecto:
= Limpido e incolor
Elaborade: Apravado:
DEPARTAMEMTC DA OLLALIDGONE,
SEGURANCA E AMBIEMNTE DHASA, ADMINISTRACAD
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soluc&o amoniacal

Anexo 7.2 - Registo das condicdes iniciais aplicado ao processo de filtracédo da

N® PDI 819 Pl 825 Pl 326 Pl 827 FTa27
de IBC (bar) {bar) (bar) {bar) (dm®/min)
1 0.5 2.3 2.4 23 17,0
2 0,7 1,7 1,8 1,79 =20
3 0,05 23 24 23 =20
4 0.05 1,99 2.0 20 =20
5 0,00 3,19 3,21 319 <20
& 0,05 24 25 25 174
7 0,02 24 25 25 17,5
b 0,04 24 242 242 17,0
9 0,03 2,45 26 25 17,5
10 0,00 2.20 2,30 220 20,0
11 0,00 2,29 240 2,30 20,0
12 0,01 2,40 240 2,30 18,0
13 0,01 2,30 230 2,28 16,0
14 0,01 2,28 2,30 222 18,5
15 0,01 2,49 2,50 243 10,0
16 0,01 2,59 250 242 9.2
17 0,01 2,59 250 242 9.2
15 0,01 2.40 2,30 2,40 9.4
19 0,01 2,39 230 2,30 9.3
20 0,01 2,40 241 2,40 9.0
21 0,01 2,40 241 240 9.0
22 0,01 2,40 241 2,40 9.0
23 0,01 210 230 2,30 18,0
24 0,01 2,30 233 2,20 13,4
25 0,02 219 219 210 18,0
25 0,08 1,40 1,40 1,25 18,0
27 0,09 210 210 2,00 15,0
28 0,21 2,30 2,30 1,90 18,0
29 012 2,39 240 239 45
30 0,01 217 2,20 210 4.5
K} 0,40 2,00 2,01 2,01 5,0
32 0.91 1.44 1,43 1.40 6,5
33 0,01 217 220 210 4,3
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34 0,01 217 2,20 2,10 8,5
35 0,05 2.15 2,18 2,00 10,0
36 0,05 2.15 2,18 2,00 10,0
a7 0,09 2,40 2,40 2,39 10,5
38 0,09 2,40 2,40 2,39 10,5
39 0,09 0,49 0,49 0,40 10,0
40 0,09 0,49 0,49 0,40 10,0
41 0,09 0,49 0,49 0,40 10,0
42 0,09 0,49 0,49 0,40 10,0
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Anexo 7.3 - Dados obtidos de massa e volumes da solu¢cdo amoniacal

N*® Quantidade m v
IBC Da amostra (0) (ml)
2,042 12,75
1 2
2,085 12,90
2088 12 65
2 2
2,054 12,80
2022 12,20
3 2
2082 12 60
2,166 14,10
4 2
2032 13,15
2012 2010
5 2
2044 20,30
2 056 2070
] 2
2 054 20,60
2,047 16,65
7 2
2079 16,90
2,050 13,60
8 2
2,064 13,60
2 046 2145
g 2
2041 21,10
2,054 17,40
10 2
2017 16,80
2,016 20,00
11 2
2017 20,00
2,044 21,15
12 2
2022 21,05
2075 21,50
13 2
2,035 21,10
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2107 2220
14 2

2,044 21,50

27T 18,50
15 2

2,012 15,00

2,025 205
16 2

2,031 20,60

2,037 20,45
17 2

2,021 2010

2,052 21,40
18 2

2,030 21,20

2,010 20,40
19 2

2,034 20,60

2124 21,60
20 2

2124 21,50

2,025 21,20
21 2

2,039 21,40

2,028 20,60
22 2

2,025 20,50

2,045 13,40
23 2

2,010 15,10

2,001 156,30
24 2

2,014 15,50

2,022 15,60
25 2

2,045 15,70

2,034 29 50
26 2

2,009 29,30

2,028 15,40
27 2

2,022 156,30

2,024 14,90
28 2

2,008 14,70
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2022 15,6
29 2

2048 15,7

2,023 18,5
30 2

2048 18,75

2,021 19,1
3 2

2 041 19,2

2044 19,3
32 2

2020 19,1

2014 255
33 2

2019 256

2,011 26,3
34 2

2 045 26,7

2019 25,80
35 2

2030 27,00

2,016 27,10
36 2

2 066 27,70

2,029 21,20
37 2

2008 20,90

2,043 17,20
38 2

2039 17,20

2,030 31,4
39 2

2039 31,65

2,011 26,40
40 2

2017 25,50

2053 31,10
41 2

2 061 31,30

2100 32,10
42 2

2051 31,40
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Anexo 7.4 - Registo de concentracdo e densidades aplicado as amostras solucéo

amoniacal
N Quantidade % (p/p) Média concentragéo Densidade
IBC Da amostra NH3 S (p/p) NH3 mgikag
10,81
1 2 10,61 0,955
10,81
10,29
2 2 10,34 0,953
10,38
10,24
3 2 10,24 0,953
10,23
11,03
4 2 11,03 0,950
10,99
16,97
5 2 16,92 0932
16,87
17,10
8 2 17,07 0932
17,03
13,81
7 2 13,81 0,940
13,80
11,27
a 2 11,23 0,950
11,19
17,81
g 2 17,69 0,930
17,56
14,11
10 2 14,13 0,941
1415
16,82
11 2 16,83 0,933
16,24
17,68
12 2 17,63 0,930
17,58
17,60
13 2 17,61 0,930
17.61
17,90
14 2 17,85 0,929
17,867
15,21
15 2 15,21 0,935
15,20
17,20
16 2 17.21 0,931
17,23
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16,59

17 2 16,89 0,932
16,59
17,71

18 2 17,73 0,930
17,74
17,24

19 2 17,22 0,931
17,20
17,24

20 2 17,22 0,931
17,19
17,77

21 2 17,80 0,929
17,83
17,25

22 2 17,27 0,931
17,28
15,30

23 2 15,29 0,937
15,28
13,92

24 2 13,88 0,942
13,54
13,10

25 2 13,08 0,944
13,02
24,72

25 2 24,75 0,908
24,77
13,30

27 2 13,78 0,942
13,76
12,57

28 2 12,54 0,945
12,51
1317

29 2 13,13 0,944
13,09
15,61

30 2 15,62 0,936
15,63
16,13

31 2 16,09 0,935
16,08
16,12

32 2 16,13 0,935
16,14
21,61

33 2 21,63 0,913
21,64
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2232

34 2 22,30 0,916
2229

35 2 22,68 22 68 0,914
2270 = :
22,95

36 2 22 92 0,914
22.89
17,83

37 2 17,80 0,929
17,77

38 2 1437 14,38 0,940
14.40 = '
26.40

39 2 26,45 0,903
26,50
22.4

40 2 22 42 0,915
22.43

41 2 2,86 25 89 0,905
25.92 = '
26.09

42 2 2611 0,904
26.13
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Anexo 7.5 - Densidade da amoénia funcéo da Temperatura e Concentragao

Temp. Concentracdo de Amania [%p/p]
[°C] 20,00 | 20,25 | 20,50 20,75 21,00 21,25 21,50 21,75 22,00 22,25 22,50 22,75 23,00 23,25
10,0 9274 [ 9266 | 9259 925,2 924,5 923,7 923,0 922,3 9215 920,8 920,1 919,3 918,6 917,9
10,5 927,2 9264 | 9257 925,0 024,2 9235 9228 922,0 9213 920,6 919,8 919,1 018,4 917,6
11,0 927,0 9262 | 9255 924,8 924,0 9233 9225 921.8 21,1 920,3 919,6 9189 018,1 9174
11,5 926,8 9260 | 9253 924,6 823,8 923,1 922,33 921,6 920,9 920,1 9194 918,6 917,9 917,2
12,0 926,6 9258 | 9251 9243 923,6 9228 922,1 9214 920,6 919,9 919,1 0184 017,7 916,9
12,5 0264 | 9256 | 9249 924,1 9234 922,6 9219 21,1 920,4 919,7 9189 018,2 o174 916,7
13,0 926,2 9254 | 9247 923,9 923,2 9224 921,7 920,9 920,2 9194 918,7 917,9 917,2 916,4
13,5 926,0 9252 | 9245 923,7 923,0 9222 9215 920,7 919,9 919,2 018,4 017,7 916,9 916,2
14,0 9258 9250 | 9243 9235 922,7 922,0 9212 920,5 919,7 919,0 018,2 0174 916,7 9159
14,5 925,6 9248 | 9241 9233 9225 921,8 921,0 920,3 9195 918,7 918,0 917,2 916,4 915,7
15,0 9254 | 9246 | 9238 923,1 922,3 921,6 920,8 920,0 919,3 9185 917,7 917,0 916,2 9154
15,5 925,1 9243 | 9236 922,8 922,1 9213 920,5 919,8 919,0 0182 9175 916,7 9159 9152
16,0 924,8 9241 | 9233 9225 921,8 921,0 920,3 9195 918,7 918,0 917,2 916,4 9157 914,9
16,5 924,6 9238 | 9230 922,3 9215 920,7 920,0 919,2 918,4 917,7 916,9 916,2 9154 9146
17,0 9243 9235 | 9228 922,0 21,2 920,5 919,7 9189 018,2 0174 916,6 9159 9151 914,33
17,5 924,1 9233 | 9225 921,7 921,0 920,2 9194 918,7 917,9 917,1 916,4 9156 914,8 914,1
18,0 92338 9230 | 9222 9215 920,7 919,9 919,2 918,4 917,6 916,9 916,1 9153 914,6 91338
18,5 9235 9228 | 9220 21,2 920,4 919,7 9189 018,1 0174 916,6 9158 9151 914,33 0135
19,0 9233 9225 | 9217 920,9 920,2 9194 918,6 9179 917,1 916,3 9156 914,8 914,0 9132
19,5 923,0 9222 | 9214 920,7 919,9 919,1 918,4 917,6 916,8 916,1 9153 9145 9137 913,0
20,0 922,7 9220 | 9212 920,4 919,6 9189 018,1 9173 916,6 9158 915,0 0142 0135 12,7
20,5 9225 9217 | 9209 920,2 9194 9186 917.8 917,1 916,3 9155 914,8 914,0 9132 9124
21,0 922,3 9215 | 9207 919,9 919,2 918,4 9176 916,8 916,0 9153 9145 9137 912,9 912,2
215 922,0 9213 | 9205 919,7 018,9 018,1 0174 916,6 915,38 915,0 0142 0135 912,7 0119
22,0 921.8 9210 | 9202 919,5 018,7 9179 917,1 916,3 9155 014,8 914,0 9132 9124 9116
225 9216 920,8 | 920,0 919,2 918,4 917,6 916,9 916,1 9153 9145 9137 912,9 912,1 9114
23,0 9213 9206 | 9198 919,0 018,2 0174 916,6 9158 915,0 0142 9135 912,7 9119 o111
235 21,1 9203 | 9195 918,7 917,9 9172 916,4 9156 014,8 914,0 9132 9124 9116 910,8
24,0 920,9 920,1 | 9193 9185 917,7 916,9 916,1 9153 9145 9137 912,9 912,1 911,3 910,6
245 920,7 9199 | 9191 018,33 9175 916,7 9159 915,1 014,33 0135 912,7 9119 o111 910,3
25,0 020,4 | 9196 | 9188 918,0 917,2 916,4 9156 014,8 914,0 0132 90124 9116 910,8 910,0
255 920,1 9193 | 9185 917,7 916,9 916,1 9153 9145 9137 9129 912,1 911,3 910,5 909,7
26,0 919,9 919,1 [ 9183 917,5 916,7 91538 915,0 914,2 913,4 912,6 9118 911,0 910,2 909,4
26,5 919,6 0188 | 9180 917,2 916,4 915,6 014,8 9139 013,1 9123 9115 910,7 909,9 909,1
27,0 919,3 9185 | 9177 916,9 916,1 9153 9145 9137 912,8 912,0 911,2 910,4 909,6 908,8
275 9191 9182 | 9174 916,6 915,38 915,0 914,2 9134 912,6 9117 910,9 910,1 909,3 908,5
28,0 018,8 9180 | 9172 916,3 9155 914,7 9139 0131 912,33 o114 910,6 909,8 909,0 908,2
285 9185 917,7 | 9169 916,1 9152 9144 9136 912,8 912,0 911,1 910,3 909,5 908,7 907,9
29,0 918,2 9174 | 9166 915,38 915,0 914,1 9133 9125 911,7 910,9 910,0 909,2 908,4 907,6
29,5 918,0 917,1 | 9163 9155 914,7 9139 913,0 0122 [ 910,6 909,7 908,9 908,1 907,3
30,0 917,7 9169 | 916,0 9152 9144 9136 912,7 9119 911,1 910,3 909,4 908,6 907,8 907,0
30,5 9175 9166 | 9158 915,0 914,2 9133 9125 911,7 910,8 910,0 909,2 908,4 907,5 906,7
31,0 017,2 9164 | 9156 014,8 0139 0131 0123 0114 910,6 909,8 908,9 908,1 907,3 906,5
315 917,0 9162 | 9154 9145 913,7 9129 912,0 9112 910,4 909,5 908,7 907,9 907,0 906,2
32,0 916,8 9160 | 9151 914,3 9135 912,6 911,8 910,9 910,1 909,3 908,4 907,6 906,8 905,9
325 916,6 9157 | 9149 014,1 013,72 0124 o115 910,7 909,9 909,0 908,2 907,4 906,5 905,7
33,0 916,3 9155 | 9147 9138 913,0 912,1 9113 910,5 909,6 908,8 907.9 907,1 906,3 905,4
335 916,1 9153 | 9144 9136 912,7 9119 911,1 910,2 909,4 908,5 907,7 906,9 906,0 905,2
34,0 9159 9150 | 9142 0134 9125 o117 910,8 910,0 909,1 908,3 907,5 906,6 905,8 904,9
345 9157 9148 | 9140 013,1 912,3 9114 910,6 909,7 908,9 908,0 907,2 906,4 905,5 904,7
35,0 0154 | 9146 | 913,7 9129 912,0 o112 910,3 909,5 908,6 907,8 907,0 906,1 905,3 0044
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Temp. Concentracdo de Amonia [%p/p]
[°C] 23,50 | 23,75 | 24,00 | 24,25 | 24,50 | 24,75 | 25,00 | 2525 | 2550 [ 25,75 | 26,00 | 26,25 | 26,50 | 26,75
10,0 9172 | 9164 | 9157 915,0 914,2 913,5 912,8 912,1 911,3 910,5 909,9 909,1 9084 | 907,7
10,5 9199 | 9162 | 9154 914,7 914,0 913,2 912,5 9118 911,0 910,3 909,6 908,8 908,1 9074
11,0 9167 | 9159 | 9152 914,5 9137 913,0 912,2 9115 910,8 910,0 909,3 908,6 907,8 907,1
115 918,4 915,7 914,9 914,2 913,5 912,7 912,0 911,2 910,5 909,8 909,0 908,3 907,5 906,83
12,0 9162 | 9154 | 9147 913,9 9132 912,5 911,7 911,0 910,2 909,5 908,7 908,0 907,2 906,5
12,5 9159 | 9152 | 9144 913,7 912,9 912,2 9114 910,7 909,9 909,2 908,5 907,7 907,0 906,2
13,0 915,7 914,9 914,2 913,4 912,7 911,9 911,2 910,4 909,7 908,9 908,2 907,4 906,7 905,9
13,5 9154 | 9147 | 9139 913,2 912,4 911,7 910,9 910,1 909,4 908,6 907,9 907,1 9064 | 905,6
14,0 9152 | 9144 | 9137 912,9 912,1 9114 910,6 909,9 909,1 9084 907,6 906,8 906,1 905,3
14,5 9149 | 9142 | 9134 912,6 911,9 911,1 9104 909,6 908,8 908,1 907,3 906,9 905,8 905,0
15,0 9147 | 9139 | 9131 912,4 911,6 910,9 910,1 909,3 908,6 907,8 907,0 906,3 905,5 904,7
15,5 9144 | 9136 | 9129 912,1 9113 910,6 909,8 909,0 908,3 907,5 906,8 906,0 905,2 904,5
16,0 9141 [ 9134 | 9126 911,8 911,1 910,3 909,5 908,8 908,0 907,2 906,5 905,7 904,9 904,2
16,5 9139 | 9131 | 9123 911,6 910,8 910,0 909,3 908,5 907,7 907,0 906,2 905,4 904,7 903,9
17,0 9136 | 9128 | 9120 911,3 910,5 909,7 909,0 908,2 907,4 906,7 905,9 905,1 9044 | 9036
17,5 9133 | 9125 | 9118 911,0 910,2 909,5 908,7 907,9 907,2 906.,4 905,6 904,9 904,1 903,3
18,0 9130 | 9123 | 9115 910,7 909,9 909,2 908,4 907.,6 906,9 906,1 905,3 904,6 903,8 903,0
18,5 9127 | 9120 | 9112 910,4 909,7 908,9 908,1 907,4 906,6 905,8 905,1 904,3 903,5 902,7
19,0 9125 | 9117 | 9109 910,2 909,4 908,6 907,9 907,1 906,3 905,5 904,8 904,0 903,2 902,5
19,5 9122 | 9114 | 9107 909,9 909,1 908,3 907,6 906,8 906,0 905,3 904,5 903,7 902,9 902,2
20,0 9119 | 9112 | 9104 909,6 908,8 908,1 907,3 906,5 905,8 905,0 904,2 903,4 902,7 901,9
20,5 9117 | 9109 | 9101 909,3 908,6 907,8 907,0 906,2 905,5 904,7 903,9 903,1 9024 | 9016
21,0 911,4 | 9106 | 909.8 909,0 908,3 907,5 906,7 905,9 905,2 904,4 903,6 902,8 902,1 901,3
215 911,1 | 9103 | 909,6 908,8 908,0 907,2 906,4 905,6 904,9 904,1 903,3 902,5 901,7 901,0
22,0 910,8 | 9101 | 909,3 908,5 907,7 906,9 906,1 905,4 904,6 903,8 903,0 902,2 901,4 | 900,7
22,5 910,6 | 9098 | 909,0 908,2 9074 906,6 905,9 905,1 904,3 903,5 902,7 901,9 901,1 900,4
23,0 910,3 | 9095 | 9087 907,9 907,1 906,4 905,6 904,8 904,0 903,2 902,4 901,6 900,8 900,0
23,5 910,0 | 9092 | 9084 907,7 906,9 906,1 905,3 904,5 903,7 902,9 902,1 901,3 900,5 899,7
24,0 909,8 | 909,0 | 9082 907,4 906,6 905,8 905,0 904,2 9034 902,6 901,8 901,0 900,2 899,4
24,5 909,5 | 9087 | 907.9 907,1 906,3 905,5 904,7 903,9 903,1 902,3 9015 900,7 899,9 899,1
25,0 9092 | 9084 | 907.6 906,8 906,0 905,2 904,4 903,6 902,8 902,0 901,2 900,4 899,6 898,8
25,5 9089 | 9081 | 907.3 906,5 905,7 904,9 904,1 903,3 902,5 901,7 900,9 900,1 899,3 898,5
26,0 9086 | 9078 | 9070 906,2 905,4 904,6 903,8 903,0 902,2 901,3 900,5 899,7 898,9 898,1
26,5 9083 | 9075 | 906,7 905,9 905,1 904,3 9034 902,6 901,8 901,0 900,2 899,4 898,6 897.8
27,0 9080 | 9072 | 9064 905,6 904,7 903,9 903,1 902,3 901,5 900,7 899,9 899,1 898,3 8974
27,5 907,7 | 9069 | 906, 905,2 904,4 903,6 902,8 902,0 901,2 900,4 899,5 898,7 897,9 897,1
28,0 9074 | 9066 | 9057 904,9 904,1 903,3 902,5 901,7 900,8 900,0 899,2 898,4 897,6 896,8
28,5 907,1 | 9062 | 9054 904,6 903,8 903,0 902,1 901,3 900,5 899,7 898,9 898,1 897,2 896,4
29,0 906,7 | 9059 | 9051 904,3 903,5 902,6 901,8 901,0 900,2 899,4 898,5 897,7 896,9 896,1
29,5 9064 | 9056 | 90438 904,0 903,1 902,3 901,5 900,7 899,9 899,0 898,2 8974 896,6 895,7
30,0 906,1 | 9053 | 9045 903,7 902,8 902,0 901,2 900,4 899,5 898,7 897,9 897,0 896,2 89,4
30,5 9059 | 9050 | 9042 903,4 902,6 901,7 900,9 900,1 899,3 898,4 897.,6 896,8 895,9 895,1
31,0 9056 | 9048 | 904,0 903,1 902,3 901,5 900,6 899,8 899,0 898,1 897,3 896,5 895,7 894,8
315 9054 | 9045 | 9037 902,9 902,0 901,2 900,4 899,5 898,7 897,9 897,0 896,2 8954 | 8945
32,0 9051 | 9043 | 9034 902,6 901,8 900,9 900,1 899,3 898,4 897,6 896,8 895,9 895,1 8943
32,5 9049 | 9040 | 9032 902,3 901,5 900,7 899,8 899,0 898,2 897,3 896,5 895,6 894,8 894,0
33,0 9046 | 9038 | 9029 902,1 901,2 900,4 899,6 898,7 897,9 897,0 896,2 895,4 894,5 893,7
335 9043 | 9035 | 9027 901,8 901,0 900,1 899,3 898,5 897,6 896,8 895,9 895,1 894,2 8934
34,0 9041 | 9032 | 9024 901,6 900,7 899,9 899,0 898,2 897,3 896,5 895,7 894,8 894,0 893,1
34,5 9038 | 9030 | 902,1 901,3 900,4 899,6 898,8 897,9 897,1 896,2 895,4 894,5 893,7 892,8
35,0 9036 | 902,7 | 9019 901,0 900,2 899,3 898,5 897,6 896,8 895,9 895,1 894,2 8934 | 8926
Tempo Concentragdo de Aménia (%P/P)
20°C 10 15 20 25 30
Densidade (mg/kg) 953,5 938,1 922,7 907,3 891,9
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Anexo 7.6 - Registo das massas do IBC, antes do filtro cartucho 801-G e depois do

filtro coalescedor 803-G

Direto do IBC Antes do coalescedor Depos do coalescedor
N® m, m; &y m;, Mg Ay m, g Ay
IBC (@) (a) (o) (9) (g) (o) (o) (g) (o)
1 - - - 89,0766 | 89,0831 | 0,0065 | 85,2942 | 85,2999 | 0,0057
2 - - - 85,3355 | 85,3397 | 0,0042 | 85,3331 | 85,3374 | 0,0043
3 - - - 891231 | 89,1283 | 0,0052 | 85,3032 | 85,3077 | 0,0045
4 - - - 891202 | 89,1262 | 0,0060 | 85,3074 | 85,3128 | 0,0054
5 - - - 891271 | 89,1283 | 0,0017 | 85,3093 | 85,3108 | 0,0015
] - - - 89,1299 | 891317 | 0,0018 | 85,3128 | 85,3144 | 00016
7 - - - %9 1365 | 89,1415 | 0,0050 | 85,3201 | 85,3244 | 0,0043
3 - - - 891350 | 89,1402 | 0,0052 | 85,3177 | 85,3225 | 0,0045
9 - - - 891320 | 89,1372 | 0,0052 | 85,3150 | 85,3196 | 0,0046
10 | 34,9644 34,9894 | 00250 | 89,0240 | 89,0365 | 00128 | 85,2837 | 85,2915 | 0,0061
11 | 34,9633 34,997 0,0337 | 89,0240 | 39,0358 | 00128 | 85,2837 | 85,2918 | 0,002
12 | 34,9620 | 34,9856 | 0,0236 | 89,0210 | 89,0311 | 0,0101 | 85,2825 | 85,3226 | 0,0401
13 | 89,0082 | 390223 | 0,0141 | 852779 | 85,2579 | 00100 [ 89,0135 | 39,0327 | 0,0192
14 | 34,9606 | 34,977 | 0,0164 | 852754 | 85,2559 | 0,0105 | 34,9603 | 34,9511 | 0,0208
15 | 34,9566 | 34,9656 | 00090 | 852696 | 852795 | 0,0102 | 59,0042 | 89,0164 | 00122
16 | 34,9510 | 349653 | 00143 | 839953 | 89,0001 | 0,0043 | 39,0002 | 89,0041 | 0,0039
17 | 34,9490 | 34,9752 | 0,0262 | 88,9797 | 88,9935 | 0,0138 | 88,9936 | 58,9977 | 0,0041
18 | 34,9431 | 34,9901 | 0,0470 | 34,9456 | 34,9647 | 0,0191 | 88,9746 | 58,9657 | 0,0111
19 | 34,9336 | 34,9472 | 0,0136 | 34,9377 | 34,9531 | 0,0154 | 88,9681 | 58,9503 | 0,0122
20 | 34,9156 | 349359 | 00173 | 34,9294 | 349410 | 0,0116 | 58,9546 | 53,9654 | 0,0103
21 | 349148 | 34,9295 | 0,0147 | 34,9223 | 34,9427 | 0,0204 | 88,9210 | 88,9343 | 0,0133
22 | 34,9107 | 34,9255 | 0,0143 | 88,3905 | 88,9033 | 0,0128 | 88 3867 | 88,9009 | 0,0142
23 | 88,8720 | 88,8909 | 0,0189 | 34,9026 | 34,9134 | 0,0108 | 88,3734 | 88,8830 | 0,0096
24 | 88,5634 43,8824 | 00190 | 83,8677 | 88,8536 | 00159 | 34,9004 | 34,9153 | 0,0149
25 | 34,8943 | 349113 | 00165 | 34,8990 | 34,9153 | 0,0163 | 88,8553 | 83,8731 | 0,0148
26 | 88,8512 | 88,8727 | 0,0215 | 34,3968 | 34,9153 | 0,0185 | 88,8558 | 88,5706 | 0,0148
27 | 34,8894 | 34,9005 | 0,0111 | 34,3907 | 34,9002 | 0,0095 | 88 3257 | 88,8410 | 0,0123
28 | 34,8868 | 34,9047 | 0,0179 | 88,3204 | 88,8358 | 0,0154 | 88,3157 | 88,8300 | 0,0143
29 | 88,7983 43,8013 | 00050 | 88,7247 | 85,7627 | 0,0040 | 55,8056 | 88,8103 | 00047
30 | 34,8767 | 34,5303 | 0,0036 | 88,7907 | 88,7938 | 0,0031 | 88 7520 | 88,7853 | 0,0033
31 | 348712 | 34,5763 | 0,0051 | 34,8745 | 34,8777 | 0,0032 | 88,7741 | 88,7772 | 0,0031
32 | 34,8672 | 345718 | 0,0046 | 34,3695 | 34,3726 | 0,0031 | 88 7652 | 88,7677 | 0,0025
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33 | 85.2116 | 85,2151 | 0,0035 | 34,8628 | 34,8647 | 0,0019 | 88,7535 | 83,7546 | 0,0011
34 | 348672 | 34,8718 | 0,0046 | 852005 | 852113 | 0,0015 | 83,7493 | 88,7508 | 0,0015
35 | 852060 | 85,2085 | 0,0025 | 34,8607 | 34,8638 | 0,0031 | 837441 | 83,7450 | 0,0009
36 | 34,8537 | 34,8564 | 0,0047 | 85,2023 | 85,2067 | 0,0044 | 837375 | 88,7394 | 0,0019
37 | 851805 | 85,2383 | 0,0438 | 85,1952 | 85249 | 0,0535 | 85,1789 | 85,1807 | 0,0018
38 | 34,8475 | 34,8515 | 0,0040 | 34,8501 | 34,8525 | 0,0024 | 837235 | 88,7261 | 0,0026
39 | 851761 | 85,1914 | 0,0153 | 34,8465 | 34,8550 | 0,0085 | 83,7178 | 88,7257 | 0,0079
40 | 887061 | 88,7166 | 0,0105 | 34,8421 | 34,8532 | 0,0111 | 88,7162 | 88,7256 | 0,0094
41 | 34,8401 | 34,8796 | 0,0395 | 34,8421 | 34,8532 | 0,0111 | 88,7113 | 88,7150 | 0,0067
42 | 34,8308 | 34,8509 | 0,0111 | 88,7031 | 88,7124 | 0,0093 | 83,7080 | 88,7174 | 0,0085




Otimizacdo do processo de reaproveitamento das purgas amoniacais das faz fabricas de acido nitrico

Anexo 7.7 - Resultado da concentracdo de residuo aplicado ao IBC, filtro cartucho

801G e filtro coalescedor 803G em funcéo do caudal

N® FT Residuo (direto | Residuo 801G (antes do Residuo 803G
] (depois do
IBC (dm*min) do IBC) mg/kg coalescedor) mg/kg
coalescedor) mo/kg
1 17.0 - 68,1 59,7
3 =20 - 44 1 451
3 =20 - 54,6 47 2
4 =20 - 63,3 56,8
5 =20 - 18,2 16,1
6 174 - 19,3 17,2
7 17,5 - 531 457
8 17,0 - 54,7 50,5
9 17,5 - 55.9 405
10 20,0 2657 136,0 86,1
11 20,0 361,2 108.3 4298
12 16,0 2538 107.5 206,5
13 16,0 151,6 1129 2237
14 185 176,5 109.8 1313
15 10,0 85,9 458 415
16 g2 159,0 483 440
17 g2 2811 1481 119.1
15 9.4 5054 2054 1312
19 9.3 1461 1654 116,0
20 8.0 185,8 1246 1729
21 9.0 1582 2196 1432
22 9,0 159,0 1375 1525
23 12,0 2017 1153 1025
24 18,4 2017 168.8 1582
25 18,0 174,8 1727 156.8
26 12,0 2368 203,7 163,0
27 15,0 1178 100,8 130,6
28 18,0 1892 162.8 1512
29 45 53,0 42 4 498
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30 85 385 33,1 35,3
31 6.0 545 34,2 33,2
32 6.5 492 33,2 26,7
3 85 381 20,7 12,0
34 85 50.2 19,7 16,4
35 10,0 274 33,9 9.8

36 10,0 51.4 481 20,8
37 10,5 5253 5701 543.6
38 10,5 126 25,5 27,7
39 10,0 160,4 94,1 87,5
40 10,0 1148 1213 102.7
4 10,0 4365 122.7 74,0
42 10,0 122.8 102.9 94,0
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Anexo 7.8 - Registo do teor 6leo e residuo das amostras da amédnia com uma unica

passagem
M.? Enzaic | %{p/p) NH; Quantidade E.B IEC Al A2
m. (g 65,2756 | 71,9004 | 65,7519 | 689243
ms () 652756 | 71,8998 | 657516 | 689240
C ono (Ma/kg) 0,0002 40 15 0.0
m. (g) 67,8597 | 71,9662 | 70,5264 | 66,3119
! 1987 ms () 67,8595 | 71,9614 | 70,5202 | 66,3061
C oo (Maikg) 0,0002 30,67 30,5 29,0
© e * e 0,0004 34,67 32,0 29,0
(mg'kg)
m. (g) 63,2134 | 652794 | 73,6775 | 69,6413
ms () 63,2134 | 652789 | 73,6771 | 69.5412
C ono (Ma/kg) 0,0000 25 2,0 0.5
, 6 4 m. (g 72,6089 | G4,6772 | 69,4773 | 79.6062
' ms () 72,6086 | 64,6649 | 69,4639 | 79.5920
M e (MO/KG) 0,0003 32,0 67,0 71,0
© e * e 0,0003 34,5 69,0 71,5
(mg'kg)
m. (g) 652723 | 71,8989 | 73,6752 | 69.5387
ms () 652719 | 71,8962 | 73,6735 | 69.6376
C oo (Mg/kg) 0,0004 15,33 8,5 55
m. (g) 67,8577 | 71,9730 | 70,5359 | 79.6029
’ 10.85 ms () 67,8571 | 71,9590 | 70,5178 | 78.5880
C oo (Ma/kg) 0,0008 93,3 90,5 70,0
© ceo ¥ resin 0,0010 108,66 93,0 75.5
(mag/kg)
m. (g) 68,2127 | 652796 | 65,7511 | 689222
m; () 68,2128 | 652783 | 657507 | 689222
C oo (Mg/kg) 0,0000 8,67 2,0 0,0
) 1604 m. () 726071 | 64,6687 | 69,4671 | 66,3090
' ms () 72,6068 | 64,6629 | 69,4616 | 66,3042
C oo (Malka) 0,0003 38,67 275 24,0
© ceo ¥ resin 0,0003 47,34 255 24.0

(ma/'kg)
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Anexo 7.9 - Registo do teor 6leo e residuo retirado diretamente do tanque 5164-F

N.? Teste Quantidade E.B 18:30 19:30 21:30
mi (g) 65,2784 71,9037 65,7542 68,9263
mz (g) 65,2784 71,9031 65,7535 58,9264
C a0 (malkg) 0,0002 40 3,5 0,0
1 mi (g) 67,8622 71,9764 70,5415 66 3252
mz (g) 67,8619 71,9633 70,6223 66,3088
C residuo (Mg/kg) 0,0003 87,33 91,0 820
C &z + residuo
0,0005 91,33 945 820
(mglkg)
Yo(p/p) NH; - 17,70 17,79 17,74
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