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DETERMINACAO DO TEOR DE
DIOXIDO DE NITROGENIO
NA ATMOSFERA

M étodo de Griess-Saltzman

Cabe a CONTEC - Subcomissdo Autora, a orientagéo quanto a interpretacéo do texto
desta Norma. O Orgéo da PETROBRAS usuario desta Norma € o responsavel pela
adocdo e aplicacdo dos itens da mesma.

CO NTEC Requisito Mandatoério: Prescricdo estabelecida como a mais adequada e que deve ser
i utilizada estritamente em conformidade com esta Norma. Uma eventua resolugéo de
Comisséo de Normas na segui-la ("ndo-conformidade’ com esta Norma) deve ter fundamentos técnico-
Tecnicas gerenciais e deve ser aprovada e registrada pelo Orgéo da PETROBRAS usuério desta

Norma. E caracterizada pelos verbos: “dever”, “ser”, “exigir”, “determinar” e outros
verbos de caréter impositivo.

Pratica Recomendada (ndo-mandatéria): Prescricdo que pode ser utilizada nas
condi¢des previstas por esta Norma, mas que admite (e adverte sobre) a possibilidade
de dternativa (ndo escrita nesta Norma) mais adequada & aplicacdio especifica. A
aternativa adotada deve ser aprovada e registrada pelo Orgdo da PETROBRAS usuério
desta Norma. E caracterizada pelos verbos: “recomendar”, “poder”, “sugerir” e
“aconsdhar” (verbos de cardter ndo-impositivo). E indicada pela expressio: [Prética

SC-20 Recomendadal].
Técnicas Analiticas Copias dos registros das "ndo-conformidades’ com esta Norma, que possam contribuir
de Laboratério para 0 gprimoramento da mesma, devem ser enviadas para a CONTEC - Subcomissdo
Autora.

As propostas para revisgo desta Norma devem ser enviadas a CONTEC - Subcomissio
Autora, indicando a sua identificagdo alfanumérica e revisdo, o item a ser revisado, a
proposta de redagdo e a justificativa técnico-econdmica. As propostas sdo apreciadas
durante os traba hos para ateracdo desta Norma.

“A presente Norma é titularidade exclusiva da PETROLEO BRASILEIRO
S.A. - PETROBRAS, de uso interno na Companhia, e qualquer reproducéo
para utilizacdo ou divulgacdo externa, sem a prévia e expressa autorizagéo
da titular, importa em ato ilicito nos termos da legislacdo pertinente,
através da qual serdo imputadas as responsabilidades cabiveis. A
circulacdo externa sera regulada mediante clausula propria de Sigilo e
Confidencialidade, nos termos do direito intelectual e propriedade
industrial.”

___________________________________________________________________________________________________________________________________|
Apresentacao

As normas técnicas PETROBRAS séo elaboradas por Grupos de Trabalho —
GTs (formados por especialistas da Companhia e das suas Subsidiarias), sdo comentadas pelos
Representantes Locais (representantes das Unidades Industriais, Empreendimentos de Engenharia,
Divisdes Técnicas e Subsidiarias), sdo aprovadas pelas Subcomissdes Autoras — SCs (formadas por
técnicos de uma mesma especialidade, representando os Orgéos da Companhia e as Subsidiérias) e
aprovadas pelo Plendrio da CONTEC (formado pelos representantes das Superintendéncias dos
Orgdos da Companhia e das suas Subsidiarias, usuarios das normas). Uma norma técnica
PETROBRAS esta sujeita a revisio em qualquer tempo pela sua Subcomissdo Autora e deve ser
reanalisada a cada 5 (cinco) anos para ser revalidada, revisada ou cancelada. As normas técnicas
PETROBRAS sio €elaboradas em conformidade com a norma PETROBRAS N-1. Para
informagdes completas sobre as normas técnicas PETROBRAS, ver Catdlogo de Normas Técnicas
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~ DETERM NACAO DO TEOR DE
DI OXI DO DE NI TROGENI O NA ATMOSFERA
(método de Giess-Saltznman)

CONSI DERACCES PREVI AS

O dioxido de nitrogénio (NO,) tem papel inportante na
formacao de reacdes fotoquim cas causadoras de névoa (“snpg”) e, em
suficientes concentracbes, € prejudicial a saude, agricultura,
visibilidade e materi ai s.

Na operacdo de notores de conbustd@o interna ou fornal has,
guantidades significantes de oOxido nitrico (NO podem ser
produzi das por conbinacdo do nitrogénio e oxigénio atnosféricos; a
seguir, a tenperaturas ordinarias, a reacao do NO com o oxigénio
origina NO,. Este gas tanbém pode ser produzido em processos
i ndustriais que envol vam uso de acido nitrico, nitratos, explosivos
e sol dagem

Por variarem as concentracdes anbientes de NO, o0s padrdes
de qualidade do ar sao estabelecidos, tanto em ternps dos val ores
médi os conp dos val ores maxi nobs, que nao devem ser excedi dos ou, se
o forem deverdo ser com pouca frequénci a.

Especificar os tenpos de anbstragem juntanente com as
concentracbes naxims, visto que tenpos nmmis curtos fornecem
val ores mai s altos.

1 OBJETIVO
Esta Norma fixa o npdo de se proceder a determ nacdao de di 6xido

de nitrogéni o na atnosfera.

2 CAWPO DE APLI CAGCAO

2.1 Esta Norma é adequada a deterninacdo de diOxido de nitrogénio
(NG,) na atnosfera, na faixa de 0,005 a cerca de 5 ppm (0,01 a

10 ng/litro), quando a anpbstragem ¢é realizada em frascos
bor bul hadores com di fusor de vidro sinterizado.

2.2 Concentracdes de 5 a 100 ppm em atnosferas industriais e
gases de cham né, tanbém podem ser anpbstradas, usando-se frascos
evacuados ou seringas de vidro. Para concentracbes mais altas -
gases de escapanento de veicul os autonotivos -, e para anpbstras com
teores relativanente altos de di6xido de enxofre, ou anbos, outros
met odos devem ser aplicados. Ver, por exenplo, método ASTM D- 1608,
Det ermi nacdo de Oxi do de Nitrogéni o em Produt os Gasosos de Conbust &@o
(procedi mento com aci do fenol -di ssul féni co).
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3 RESUMD

O di6xido de nitrogénio €& absorvido em reagente especifico,
formando um azo-corante (reacdo de Giess-Saltzman). A intensidade
da coloracdo avernel hada, est avel , produzida no espaco de
15 m nut os, pode ser lida visualnente ou, em instrunmento
apropriado, a 550 nm

4 DEFI NI CGES

Para definicdes dos ternps usados nesta Norma, referir-se as
defini¢6es do nmétodo ASTM D- 1356, Ternps Rel ativos a Anpbstragem e
Anal i ses At nosféricas.

5 | NTERFERENCI AS

5.1 Unm relagcdo de 10 vezes SO/ NG, ndo causa qual quer efeito; uma
relacdo de 30 vezes SO/ NO, | entanente esnmmece a col oracdo. A adi ¢ao
de 1% de acetona ao reagente, antes de seu uso, retarda o
descol oranento pela fornmacdo tenporéaria de produto de adicdo com o
SO,. Isto pernmite leituras durante 4 a 5 horas (enquanto que, sem
acetona, a leitura deve ser feita no prazo naxi no de 45 m nutos),
sem apreciaveis interferéncias. Em algunmas anpbstras de gases de
cham né, a interferéncia do SO, pode ser problematica (Ver item 2.2)

5.2 Unma relacdo de 5 vezes O/ NO, causa pequena interferéncia,
ocorrendo efeito maximo em 3 horas. O reagente assune ligeira
tonal i dade al ar anj ada.

5.3 Nitrato de peroxiacila (NPA) pode dar resposta equivalente a
cerca de 15 a 35 % da concentracdo nolar equivalente do NG. As
concentracbes de NPA, no ar anbiente conum sdo demmsi adanente

bai xas para causar qual quer erro significativo.

5.4 As interferéncias de outros Oxidos de nitrogénio e outros
gases que possam ser encontrados no ar poluido sdo negligenci aveis.
Entretanto, se o meétodo dos frascos evacuados ou o da seringa for
usado para concentracfes acina de 5 ppm a interferéncia de NO
(devida a oxidacdo a NO,) serda possivel (ver item 8.4).

5.5 De agentes fortenente oxidantes ou redutores estiverem

presentes, a coloracdo devera ser determnada no espagco de uma
hora, se possivel, para mninmzar qual quer perda.

6 APARELHAGEM

6.1 Absorvedor

A anpstra é absorvida em frasco borbul hador inteiranente de

vidro, com difusor sinterizado de poro maxi no de 60 nm de di anetro,
como ilustrado na figura anexa.

6.1.1 A porosidade do difusor sinterizado do borbul hador, bem cono
a vazao de anostragem afetam a eficiéncia da absorcao. Eficiéncia
acima de 95 % pode ser esperada, com vazdo de 0,4 litro/m nuto, ou

nmenos, e dianetro do poro de, no maxi no, 60 mm Tubos borbul hadores

com poros de dianetro maxinmo inferior a 60 nrmterao maior efigiéncia
mas ocasi onaro queda de pressdo inconveniente para a anpst reifamuBrents
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equacdo no item 6.1.2. Obtémse efici énci as consi deravel nente
nmenores com difusores de poros nmiores, que, no entanto, poderao
ser usados se a vazéao for reduzida.

6.1.2 Visto ser relativanente pobre o controle de qualidade de
al guns  fornecedores, € conveniente nedir peri odi camente a
por osi dade de um absorvedor, confornme discrininado:

- linpar cuidadosanente a aparel hagem com solucdo sulfocrdémca e,
apos, lavar com agua destil ada;

- nontar o frasco borbul hador, adicionar suficiente agua destil ada
para cobrir apenas o bul bo poroso, nedir o vacuo requerido para
arrastar a prinmeira corrente de bol has de ar, perceptivel através
do bul bo poroso. Calcular o dianmetro méxi no do poro, conp segue:

di anmetro méxi no do poro, nm= 30 S/P

onde:
S = tensdo superficial da &agua, a tenperatura do ensaio, em
di nas/ cm

(73 a 18)°C

(72 a 25)°C

(71 a 31)°C

P = vacuo, em nm de Hg.

6.1.3 Lavar o borbul hador com 4gua destilada e dei xar secar antes
de wusar. Borbul hador |avado e reprodutivel mente drenado pode ser
usado se o volune, r, de agua retida for adicionado ao do reagente
de absorcdo, no calculo dos resultados. Esta correcdo pode ser
assi m det er ni nada:

- pipetar, para o borbul hador drenado, exatanente 10 n?Y de sol ugéo
colorida ( tal conb o reagente de absorcdo previanmente exposto)
de absorbéancia A;. Mntar o borbul hador e gira-lo, para lavar o
interior do frasco com a solucdo. Lavar a porcdo porosa, fazendo
succdo, cuidadosanente, com pera de borracha, e Iler nova
absorbéancia A, da sol ucao.

Ent &o:
10 A, = (10 + r) A, ou
eA, .U
r=10g—2>- 1
A,

6.2 Dispositivo para nedida do ar

Usar rotanetro de vidro capaz de nedir precisanmente vazdo de
0,4 litro/mnuto. Um nedidor de gas 0am do podera ser usado para
verificar a calibracéo.

6.3 Dispositivo de anpstragem

Usar tubo de vidro ou de aco inoxidavel, de 6 a 10 mm de
di &nmetro, provido de funil ou bico. Pequeno chumaco de & de vidro
pode ser inserido no tubo, para prevenir contani nacdo com gotas de
agua e poeira. O volunme norto do sistema deve ser ninino, para
permtir rapi do arraste durante a anostragem evi t ando
conseqientenent e perdas de NO, na superficie.
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