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DETERMINACAO DE CARBONO EM
CATALISADOR USADO

M étodo V olumétrico

Cabe a CONTEC - Subcomissdo Autora, a orientagdo quanto a interpretacéo do texto
desta Norma. O Orgédo da PETROBRAS usu&rio desta Norma € o responsavel pela
adocdo e aplicagdo dos itens da mesma.

CONTEC Requisito Mandatorio: Prescrigdo estabelecida como a mais adequada e que deve ser
. utilizada estritamente em conformidade com esta Norma. Uma eventual resolugéo de
Comlssa}o d_e Normas ndo segui-la ("ndo-conformidade” com esta Norma) deve ter fundamentos técnico-
Tecnicas gerenciais e deve ser aprovada e registrada pelo Orgdo da PETROBRAS usuério desta

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

Préatica Recomendada (ndo-mandatoria): Prescricdo que pode ser utilizada nas
condigbes previstas por esta Norma, mas que admite (e adverte sobre) a possibilidade
de alternativa (ndo escrita nesta Norma) mais adequada & aplicacdo especifica. A
alternativa adotada deve ser aprovada e registrada pelo Orgéo da PETROBRAS usuério
desta Norma. E caracterizada pelos verbos. “recomendar”, “poder”, “sugerir” e
“aconselhar” (verbos de cardter ndo-impositivo). E indicada pela expressio: [Prética

SC - 20 Recomendada].

Copias dos registros das "ndo-conformidades' com esta Norma, que possam contribuir
para o aprimoramento da mesma, devem ser enviadas para a CONTEC - Subcomissao
Autora.

Técnicas Andliticas
de Laboratério

As propostas para revisdo desta Norma devem ser enviadas a CONTEC - Subcomissdo
Autora, indicando a sua identificagdo alfanumérica e revisdo, o item a ser revisado, a
proposta de redacdo e a justificativa técnico-econdmica. As propostas sdo apreciadas
durante os trabalhos para aterag@o desta Norma.

“A presente Norma é titularidade exclusiva da PETROLEO BRASILEIRO
S.A. - PETROBRAS, de uso interno na Companhia, e qualquer reproducéao
para utilizacdo ou divulgacdo externa, sem a prévia e expressa autorizagao
da titular, importa em ato ilicito nos termos da legislagdo pertinente,
através da qual serdo imputadas as responsabilidades cabiveis. A
circulagdo 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,
Divisfes Técnicas e Subsidiarias), sdo aprovadas pelas Subcomissbes Autoras — SCs (formadas por
técnicos de uma mesma especialidade, representando os Orgéos da Companhia e as Subsidiarias) e
aprovadas pelo Plenario da CONTEC (formado pelos representantes das Superintendéncias dos
Orgdos da Companhia e das suas Subsididrias, usuarios das normas). Uma norma técnica
PETROBRAS esta sujeita a revisdo em qualquer tempo pela sua Subcomissio 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 Catélogo de Normas Técnicas
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DETERM NACAO DE CARBONO EM CATALI SADOR USADO
(Mét odo Vol unmétri co)

1 OBJETIVO

Este Método fixa o nodo de se proceder a determ nagcao, por
conmbust 80 a seco, de carbono total em catalisador usado.

2 CAWPO DE APLI CAGCAO

Pode ser enpregado para determ nacdo de carbono de catalisador
usado contendo no maxi nb 2% de enxofre.

3 | NTERFERENCI AS

Anpstras de catalisador contendo hidrocarbonetos vol ateis devem
ser previanente tratadas, para renpcdo dos nmesnps. A extracdo deve
ser feita com solvente adequado, conob por exenplo tetracloreto de
carbono ou pentano, segui da de secagem

4 RESUMO

A anbstra €é queinada em corrente de oxigénio. Os gases
resultantes, dio6xido de carbono e oxigénio, sdo recol hidos em um
bureta de volune adequado. O dioé6xido de carbono é renovido por
absorcdo em solucdo caustica. O teor em carbono do catalisador ¢€
cal cul ado com base no vol une de di 6xi do de carbono absorvi do.

5 APARELHAGEM

O equi panment o LECO foi escol hido conb capaz de atender ao objetivo
do ensaio. Qualquer outro equipanento que realizar perfornmance
equi val ente podera ser utilizado.

5.1 Conjunto de nedi ¢do

E basicanente constituido por buretas e outros recipientes de
vidro conjugados, dispondo de todas as facilidades para determinar o
teor de CO, nos gases proveni entes da comnbust do.

Nota - Cbservar a foto 1 e a figura 1 na leitura dos paréagrafos
seguintes, para identificar as partes referidas por |etras.

Propri edade da PETROBRAS Pal avr as- chave:
carbono, catalisadoDocerments
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2 N-1752
5.1.1 Buretas

Com capaci dade para 1000 m e 500 m, com hastes graduadas em
volumes de 200 mM e 20 m, respectivanmente. As graduacdes crescem de
bai xo para cima a partir do nivel zero. A posicado do nivel |iquido é
uma nedida direta do volune de gas carbdbnico absorvido depois que o
gas de unma bureta cheia é processado na pipeta de absorcédo. As
graduacbes da haste s&do expressas em unma escala especial onde a
unidade é 20 nml. A escol ha desta unidade se apdéia no fato de que a
cada volune de di 6xido de carbono de 20 m, nas condi ¢Bes anbienteis
do | aborat6rio, corresponde aproxi madanmente um teor de carbono de 1%
por grama de anobstra queinmada. As hastes de 200 mM e 20 m
repr esent am respectivanente, capaci dades de acumulo de gases
proveni entes da conbustdo de anpbstras de 1 g, contendo 10% e 1% de
carbono. Por isso sdo as buretas respectivanente referidas cono 10% e

1% As valvulas de retencdo, C e C, localizadas na parte superior
das buretas, e as pipetas-reservatério que contém caustico, D e D,
permtem a passagem de gas, ms nao de |iquido. Estado ainda

| ocal i zadas na parte superior das buretas duas val vul as de trés vias,
A e A, que permtem o acunul o de gases de conbustdo proveniente do
forno, a transferéncia desses gases para a pipeta contendo sol ucdo
caustica, o escoanento, para a atnosfera, dos gases processados e a
zeragem da bureta apds o recebinmento dos gases de conbustdo. CQutra
valvula de trés vias, B, dirige o fluxo de gas do forno para cada unmm
das buretas, ou de unma bureta para outra.

5.1.2 Pipetas

Cada pipeta contém unma solucdo forte de hidréxido de saodio,
para absorcdo do di 6xido de carbono. Uiliza-se um chumaco de |a de
aco na pipeta, para prover um aunento de superficie de contato entre
a fase gasosa e a solucdo caustica, visando otim zar a absorcdo do
di 6xi do de carbono.

5.1.3 Frascos de nivel anento

O sistema de nivelanmento é realizado de npdo que a pressao
sobre o liquido dentro do frasco possa ser nudada pela adm ssdo de ar
conprimdo. Por intermédio das valvulas F e FF e das valvulas E e F
as buretas podem ser enchidas ou esvaziadas, o0 gas transferido e a
pressdo ajustada para a leitura da bureta.

5.1.4 VA&l vul as

Para enchinmento, funcionanento e esvazianento das buretas,
usa-se una unica valvula, E ou E', que pode ser posicionada de nodo a
propiciar a aplicacdo alternativa de uma pressédo de 0,14 Kg/cnf (2 | b/
pol ©) de oxigénio ou a pressdo atnosférica. As valvulas F e F séo
usadas para ajustes finos de pressdo nos frascos de nivelanento,
antes da leitura das buretas. O nivel |iquido em cada bureta deve
estar na nmarca zero quando todo o sistena estiver sob presséo
atnosférica. O nivel deve ser ajustado caso necessario, juntando-se
ou renmovendo-se sol ucdo dos frascos de nivel anento.

Nota - A tenperatura do |iquido nos frascos de nivelanento e buretas
€ mantida uniforme por intermédio de um sistena de cam sas de
agua e serpentinas ligadas a um sistema de circulagdo comum a
todo o conjunto.
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5.2 Forno

E basicamente constituido por umtronco de cilindro de materi al
refrataria, emcujo eixo é ajustado o tubo de conbustédo. Realiza-se o
controle de tenperatura por internédio de um pirénetro, incluindo um
par ternoel étrico e fiacdo. Dispbe de todos o0s recursos para a
guei ma, em atnosfera de oxigénio, do material conbustivel depositado
no catalisador e conducdo dos gases provenientes da conbustdo, para
gue sej am processados no conjunto de nedi ¢éo.

5.2.1 Tubo de conbust ao

Tubo cilindrico de porcel ana, de di mensbées adequadas ao forno,
onde é introduzida a barqueta com a anostra.

5.2.2 Barqueta

Di spositivo de porcelana em forma de canoa, com capaci dade
para conduzir dois a trés gramas de anpbstra.

5.3 Aparel hagem di ver sa

Conj untos de conbustao e analise de gases de conbustao, por via
vol umétrica, requerem equi panentos adicionais. Entre estes, podem ser
citados o0s seguintes: suprinmento de forca, bonba de circulacao,
val vul a regul adora de pressao de dois estagios, com saida para 0,14
kg/cnt (2 Ib/pol?, cilindro de oxigénio, conjunto de purificacdo do
oxi géni o, chicana do adutor de oxigénio, retentor de enxofre, frascos
para armazenanmento das anpstras pesadas.

Nota - A consulta ao catéal ogo distribuido pela firma fornecedora do

equi panento e indispensavel para um perfeito ajuizanento das
di sponi bili dades de material e uso indevido da aparel hagem

REAGENTES

.1 Catalisador de 6xido de cobre

.2 Oxigénio tecni canente puro

.3 Sol ugédo de nivel anento

Solucdo de acido sulfurico 0,5 N contendo 0,5 g de detergente
por litro e gotas de indicador vernel ho de netil a.

6.4 Tela de prata, nal ha de 20

6.5 Hidroxido de sédi o, NaOH

Sol ucdo aquosa, 50% em peso.

6.6 Hidroxido de sédi o, NaOH

Sol ucdo aquosa, 25% em peso.

6.7 Absorvedor de enxofre, di6xido de nmanganés
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