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RESUMO

A concentracéo de dioxido de carbono (COz) na atmosfera teve um
aumento significativo ao longo dos ultimos séculos, sendo que nos dias atuais a
industria representa grande parcela de toda a emissdo gerada por atividade
humana. A coluna de recheio com distribuidor de liquido no topo é um
equipamento consagrado na absorgédo de gases como COq. A literatura € carente
de dados que relacionam o tipo de distribuidor de topo e a sua distancia até o
recheio com a eficiéncia de remocédo de COz. O presente trabalho teve por objetivo
avaliar a eficiéncia de uma coluna de absorcédo de CO2 variando a altura e o tipo
de distribuidor de liquido e a altura do recheio. Os ensaios foram realizados numa
coluna de absorcdo em escala piloto usando vazdes fixas dos fluidos, sendo 25
I/min de CO2, 20 I/min de ar e 2 I/min de 4gua destilada a uma temperatura média
de 21°C, permanecendo operando por 5 minutos. Foram estabelecidas
modificacdes na altura do recheio (anéis de Raschig de 10x10mm) da coluna, na
distancia do distribuidor de liquido do recheio e no tipo de distribuidor usado,
formando 12 possiveis combinaces as quais foram feitos em triplicata e em trés
blocos totalizando 108 ensaios. ApOs cada ensaio, as amostras retiradas da
coluna foram analisadas pelo método de Warder para quantificar o CO2 contido e
para determinar o percentual de recuperacdo do CO: e quantificar o0 desempenho
da operacédo. Através de uma analise fatorial concluiu-se que o arranjo com maior
eficiéncia de recuperacdo de CO2 era composto pela altura de recheio equivalente
a 2 diametros da coluna, a altura do distribuidor com 1 didmetro de distancia do
recheio e utilizando-se o distribuidor do tipo ramificado (espinha de peixe).

Palavras-Chave: Coluna de absorcado. Projetos de colunas. Recuperacao de CO>,
distribuidor de liquido.



ABSTRACT

The CO2 concentration in the atmosphere has been increasing
significantly along the centuries, and these days the industry represents a large
amount of the emissions generated by human activity. The filling column top
liquid distributor is a dedicated device for absorbing gases such as CO2. The
literature lacks data relating to top distributor type and its distance to the filling
with CO2 removal efficiency. This study aims to evaluate the efficiency of CO2
absorption column by modifying the height, the liquid dispenser type and the
filling height. The tests were fulfilled in a pilot scale absorption column using fixed
flow of fluid, 25L/min of CO2, 20 L/min of air and 2 L/min of distilled water at an
average temperature of 21°C, remaining operating for 5 minutes. Modifications
have been established in the column filling height (Raschig rings 10x10mm), in
the distance from the liquid dispenser height of the filling, and the type of
dispenser used, making 12 possible combinations which were made into
triplicate and in 3 trials totalizing 108 tests. After each test, the samples
withdrawn from the column were analyzed by using the Warder Method to
measure the CO: contained and from that establish the percentage of CO:>
recovery, coupled to compare the performance of the column. Through a factor
analysis it was concluded that the design with higher CO2 recovery efficiency was
composed of the filling height equivalent of 2 diameters of the column, the
dispenser height with a distance of a diameter from the filling using the dispenser
of the branched type (herringbone).

Keywords: Absorption column. Projects columns. COzrecovery, liquid distributor.



Figura 1A
Figura 1B
Figura 2
Figura 3
Figura 4
Figura 5

Figura 6
Figura 7A
Figura 7B
Figura 8A
Figura 8B
Figura 9A
Figura 9B
Figura 9C
Figura 9D
Figura 10
Figura 11
Figura 12A
Figura 12B
Figura 13
Figura 14
Figura 15A
Figura 15B

Figura 16
Figura 17

Figura 18
Figura 19
Figura 20
Figura 21

LISTA DE FIGURAS

Tabela de gases e seus efeitos na temperatura média

Concentracdo média dos gases estufa por ano

Imagem mapeada da Terra com a escala do aumento térmico

Aumento da temperatura média do planeta

Emisséo de CO: equivalente de cada setor

Mecanismo de reacao para captura de CO: através de solucdes

a base de aminas
Modelo esquemético de uma coluna de recheio rotativo

Correntes em uma coluna de recheio fluxo concorrente
Correntes em uma coluna de recheio fluxo contra corrente
Tipos de distribuidores chapa perfurada

Tipos de distribuidores tubos perfurada

Recheios aleatdrios Cascade Mini-Rings e Fleximax
Recheios aleatorios Pall Rings

Recheios aleatorios IMTP

Recheios aleatorios Nutter Ring

Secao de recheio estruturado

Coluna de absorcéo usada nos ensaios

Distribuidor espinha de peixe

Distribuidor tubo Gnico

Modelo esquematico da coluna

Curva de pH do carbonato de sédio

VariacOes da coluna com altura de recheio de 1 diametro
Variac6es da coluna com altura de recheio de 2 diametro
Curva normal e residuos

Efeitos combinados dos parametros

Efeitos dos parametros, combinados dois a dois
Intensidade dos efeitos

Cubo com graus de recuperacao

Pareto dos parametros

13
13

14
15

17
18

19
19
20
20
20
20
20
23
24
24
24
26
28
29

31
31

32
32
33
34



LISTA DE TABELAS E QUADROS

Quadrol Combinacdo dos parametros avaliados

Tabelal Resultados da recuperacdo média de CO2

Tabela 1 do Apéndice A
Tabela 2 do Apéndice A
Tabela 3 do Apéndice A
Tabela 4 do Apéndice A
Tabela 5 do Apéndice A
Tabela 6 do Apéndice A
Tabela 7 do Apéndice A
Tabela 8 do Apéndice A
Tabela 9 do Apéndice A
Tabela 10 do Apéndice A
Tabela 11 do Apéndice A
Tabela 12 do Apéndice A

Resultados dos ensaios de arranjo A
Resultados dos ensaios de arranjo B
Resultados dos ensaios de arranjo C
Resultados dos ensaios de arranjo D
Resultados dos ensaios de arranjo E
Resultados dos ensaios de arranjo F
Resultados dos ensaios de arranjo G
Resultados dos ensaios de arranjo H
Resultados dos ensaios de arranjo |

Resultados dos ensaios de arranjo J
Resultados dos ensaios de arranjo K

Resultados dos ensaios de arranjo L

27
30
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50



°C
CO2
Cco,
GEEs
H>O
H>CO3
H2SO4
L/min

mL

NaOH
NaHCO3
Na2COs
Na2S04
ONU
PNUMA
ppm

ppb

V>
Vm

LISTA DE SIMBOLOS

Temperatura em graus Celsius

Di6xido de Carbono
Concentracéo de Didxido de carbono

Gases de Efeito Estufa
Agua

Acido Carb6nico

Acido Sulftrico

Vazéo volumétrica
Mililitros

Normalidade

Hidroxido de Sédio

Hidrogenocarbonato de Sédio (Bicarbonato de Sédio)

Carbonato de Sodio
Sulfato de Sddio

Organizacgao das Nacdes Unidas

Programa das Nag¢des Unidas para o Meio Ambiente

Parte por milhdo

Parte por bilh&o

Volume gasto na titulacdo até a viragem da fenolftaleina

Volume gasto na titulacdo até a viragem do alaranjado

Volume da amostra analisada



SUMARIO

1. INTRODUGAO. ..ottt 12
1.1 GeNEralidadeS .. ..ov e e e e 12
2 @ o] 1= 1Y 01 7P PPPTRT 12
2. REVISAO BIBLIOGRAFICA ...ttt 13

2.1 A poluicdo atmosférica e o aumento da concentragdo de COs> .... 13
2.2 Contribuicao dos setores econémicos e politicas de mitigacao.... 15

2.3 Tecnologias de tratamento de efluentes gasoSoS ............cccueeenes 16

2.4 Tecnologia de ADSOICAOD ..........uceieeeeeiieeieiee e 17

2.5 Componente de uma coluna de abSorGao..........cccccceeeeeeeeeeennnns 19

2.6 Analises da capacidade de abSOrGao ..........ccceeeeeeeeeiiiiiiiiiieennnn. 21

2.7 Planejamento fatorial ..............uuueueiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii 22

3. MATERIAL E METODO ....oooviiiiiieieiciece ettt 23
0 I (Y = | 23

G 720 Y/ 1= (o [ 25

3.3 Planejamento d0S ENS@IOS..........uuuuuuuuuuuriiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieieieaeees 27

4, RESULTADOS ...coiiiiiiiiiit ettt e e e e e e e e st aeeeaeas 30
4.1 Descricao e organizacao das respostas..........ccccevvvvvviiiieeeeeeeeennnns 30

4.2 Resultados estatiStiCOS. .......ccooeeeeiiiieeee e, 31

5. CONCLUSAO ..ottt 35
B. SUGESTOES. ..ottt ettt 35
REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS.......ccooiiiieieiiirisieieere s 36

APENDICE .. .o et 39



12

1. INTRODUCAO

1.1 Generalidades

O impacto ambiental da atividade humana, especialmente industrial e
agricola vem se tornando cada vez mais evidente ao longo dos anos,
principalmente a poluicdo atmosférica, causando mudancas climaticas como
aumento da temperatura média do planeta e reducdo da qualidade do ar (NOBRE
et al., 2012).

Segundo IPCC - Intergovernmental Panel on Climate Change Intenational
(IPCC-CLIMATE CHANGE, 2013), o principal agente de mudancas climéaticas, e
com maior participacdo no cotidiano urbano, o dioxido de carbono (COy), tem a
indUstria como responsavel por 50% das emissdes, juntando formas diretas e
indiretas de emissao.

A coluna de absorcdo é um dos principais equipamentos de mitigacdo de
emissao de poluentes gasosos. A eficiéncia desse equipamento esta diretamente
relacionada com suas dimensdes, tipo e altura do recheio, distancia do recheio ao
distribuidor e tipo de distribuidor. Sdo parcos os dados na literatura relacionando a distancia
entre o distribuidor e o recheio, o tipo de distribuidor e a altura do recheio com a eficiéncia
de absorcdo de COa.

1.2 OBJETIVO

O objetivo geral deste trabalho foi verificar quais as influéncias no
desempenho de diferentes arranjos da coluna, a partir das modificacdes de
parametros como altura de recheio, tipo de distribuidor e altura de distribuidor, a
partir de analises estatisticas comparativas.

Como objetivo especifico o trabalho visou desenvolver o método de Warder

para analisar o COs..
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 A poluicéo atmosférica e o aumento da concentracéo de CO>

Entre os efluentes gerados por todas as atividades industriais, agricolas ou
urbanas, os gases séo os de maior dificuldade de tratamento e contencéo, sendo
0 CO2 0 mais abundante dentre os gases de efeito estufa (GEES) e o diretamente
ligado ao desenvolvimento da civilizacdo humana, pois as emissbes de COz e a
temperatura da Terra nas ultimas trés décadas sdo as maiores da historia (IPCC -
CLIMATE CHANGE 2013).

O efeito estufa natural € um fator de indubitavel importancia para a vida na
Terra, servindo de manutencao térmica para a biota. Devido a disténcia da Terra
ao sol sua temperatura média tenderia a ser por volta de -18°C, porém a energia
retida pelos gases de efeito estufa contribuiu com um acréscimo de temperatura
em 32°C aproximadamente, deixando a Terra com uma temperatura média em
torno dos 14C°. O vapor de 4gua € o fluido com maior influéncia na contencdo da
radiagcdo solar na superficie da Terra, sendo responsavel sozinho por 20°C dos
32°C de crescimento, devido a concentracdo de vapor de agua gerados pelos
oceanos, mares e rios (NOBRE et al., 2012).

O CO2 possui relevante influente no aquecimento global, representando
7°C dos 32°C (NOBRE et al., 2012) (Figura 1A), tendo como fator agravante que
sua concentracdo na atmosfera aumenta continuamente com a atividade
humana, podendo ser visto a progressdo nos ultimos 250 anos indicando um
aumento de 40% (IPCC - CLIMATE CHANGE 2014) (Figura 1B).
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Figura 1 - A) Gases e sua influéncia no aumento de temperatura do planeta;
Fonte : (NOBRE et al., 2012). B) Concentragdo média dos gases
estufa ao longo dos anos Fonte: (IPCC — CLIMATE CHANCE 2014)
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O aumento significativo da concentracdo do CO> na atmosfera alterou a
contribuicdo natural desse gas na temperatura do planeta, chegando a acrescentar
0,85°C na média da temperatura da Terra nos ultimos 160 anos, e em pontos
especificos do planeta, principalmente em terra, esse acréscimo atinge o dobro
desse valor (Figura 2), tendo nas ultimas trés décadas uma taxa de aumento na
casa dos 0,2°C por década, obtida em analise gréafica feita pelo IPCC (IPCC -
CLIMATE CHANGE 2007) (Figura 3).

Mudancas observadas na temperatura média da superficie da Terra

I —— ]
-06-04-02 0 02 04 06 08 1.0 1.25 1.5 175 25
(°C)

Figura 2 - Mudangas observadas na temperatura média da superficie da Terra.
Fonte: (IPCC — CLIMATE CHANCE 2014)
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2.2 ContribuicBes dos setores econdmicos e politicas de mitigacao

Os setores que mais contribuem na emissdo de gases de efeito estufa na
atmosfera sdo as industrias, com queima de combustiveis fésseis e processamento
e a construcdo civil compondo juntas 50% de toda a emissdo no planeta,
agregando as emissdes indiretas (IPCC - CLIMATE CHANGE 2013) (Figura 4).

Emissoes de gases do efeito estufa por setores econémicos

Eletricidade e
energia calorifica _ Energia
25% 1.4%

*
AFOLU
24%
Construgoes Industriz
6.4% 1%
__Transportt
Transporte Total: 49 Gt CO,-eq 0.3%
14% (2010)
Industria Construgoe:
21% ==
12%
Outras energias )
9.6% AFOLU™
0.87%
Emissoées diretas do GEF Emissées indiretas do CO,

Figura 4 — Emisséo de gases do efeito estufa equivalente de cada setor econdmico.
*AFOLU - agricultura, silvicultura e outros usos da terra.
Fonte: (IPCC - CLIMATE CHANGE 2013)

Politicas de mitigacdo de emissdes comecaram a ser relacionadas e vistas
com maior relevancia, mobilizando chefes de Estado e representantes de todas as
nacdes para debater sobre impactos ambientais. Em 1972 na cidade de Estolcomo
na Suécia a Organizagcdo das Nacdes Unidas (ONU) realizou a primeira
conferéncia sobre meio ambiente a qual culminou com a criagdo do Programa
das Nagdes Unidas para o Meio Ambiente (PNUMA) (DAMIN, 2013).

Devido aos acontecimentos historicos e crises econémicas, 0 assunto meio
ambiente ficou em segundo plano até o termino da guerra fria em 1989; entretanto
na década de 90 esse assunto voltou a pauta e dezenas de conferéncias foram
realizadas até os dias atuais, dando destaque ao Protocolo de Kyoto realizado em
1998 no Japao, tratando-se de um tratado internacional de metas para reducéo de

emissdes e controle de poluentes atmosféricos.
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2.3 Tecnologias de tratamento de efluentes gasosos

As tecnologias para recuperagéo, contencdo e controle de efluentes gasosos
na industria, baseiam-se principalmente em duas técnicas fisico-quimicas a
adsorcdo e a absorcdo. Para a adsorcéo, forcas de Van der Waals, polaridade e
superficie de contato funcionam como forca motriz, e ocorre entre um fluido e um
solido (RAHMAN et al., 2013), enquanto que na absorcdo a afinidade quimica e o
graus de solubilidade dos compostos sdo os agentes de for¢ca motriz, que ocorre
entre fluidos. Entre os compostos adsorventes mais comuns temos o carvao
ativado, cujo principal aplicacdo € para a adsorcdo de compostos organicos,
mediante sua vasta superficie de contato. O composto absorvente mais usado e
estudado para processos de absorcdo de CO2 € a monoetanolamina (MEA), por
possuir uma alta capacidade de absorcdo do CO2, obtendo a formacédo de
carbamatos e bicarbonatos (Figura 5). Para reducdo do consumo de absorvente, a
solucdo de MEA necessita ser reciclada, entretanto esse processo demanda de
pesado maquinario e alto consumo de energia tornando-o geralmente pouco
econdbmico (IDEM et al, 2006). A dietanolamina (DEA) e a metildietanolamina
(MDEA) também sdo comumente usados como solvente e possuem a mesma

caracteristica que a MEA, e 0 mesmo modelo de mecanismo de reacéo entre o CO:2

e as aminas.
RNHCO,;" + RNH;"

Baixa Carbamato

Temperatura A
IRNH; + CO%
2RNH; + CO; H;O
pH

Calor Y

RNHz: + HCO3+ RNH>,
Bicarbonatos

Figura 5 — Mecanismo de reagdo para captura de CO; através
de solugdes a base de aminas (GRAY et al., 2005)

A agua destilada é largamente utilizada como um solvente devido ao seu
baixo custo e por solubilizar uma grande quantidade de componentes, servindo
como parametro e solucdo teste. A coluna de recheio é um dos equipamentos
comumente empregados para se efetuar tanto absorcdo quanto adsorcdo de

compostos envolvendo gases, pelo fato de admitir as duas técnicas sem exigir
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grandes modificacfes no equipamento e podendo alcangar eficiéncias préximas de
95% para ambos os casos se projetado adequadamente (MC CABE et al., 2005).
As colunas de recheio rotativo (RPB) € uma alternativa para processos de
absorcdo cujo razdo entre o fluxo gasoso perante o liquido sdo maiores
(RAMSHAW, 1983), visto que esse tipo de coluna possui menor tendéncia a
inundacbes gracas a forca centrifuga imposta ao liquido pelos mecanismos da
coluna de recheio rotativo, que pode superar em muito a forca gravitacional atuante
na coluna de recheio tradicional, entretanto essas colunas ndo admitem grandes
cargas de fluidos por possuir em geral estruturas menores, um modelo esquemético

pode ser visto na figura 6.

Entrada de Liquido

Entrada de Gas—»

¥
Rotor <_’il!> Saida de Liquido
Motor

Figura 6 — Modelo esquematico de uma coluna de recheio
rotativo (RPB) (LIN, 2015).

2.4 Tecnologias de Absorcéao

A absorcdo € uma operagcdo unitdria em que um ou mais componentes
gasosos sao retidos em um liguido, desde que seja soluvel nesta, podendo a
absorcao ser categorizada como fisica ou quimica. Absorc¢éo fisica ocorre quando o
composto absorvido dissolve no solvente sem reacdes quimicas de transformacéao,
apenas dissociacdes ibnicas. A absorcdo quimica ocorre quando 0s compostos
absorvidos reagem com o solvente formando novos compostos. A absor¢cdo, como
método de controle de poluentes gasosos, deve se atentar a diversos fatores, entre
eles a disponibilidade dos solventes e seus custos, a eficiéncia do processo e 0
destino do solvente saturado. As propriedades das correntes assim como
caracteristicas particulares do poluente e do solvente, tais como, viscosidade,

difusividade, densidade, difusividade e solubilidade podem afetar o desempenho da
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capacidade de absorcdo, segundo a United States Environmental Protection
Agency (U.S. EPA, 1991).

O processo de absorcdo € uma operacdo de transferéncia de massa,
portanto, a taxa de transferéncia de massa entre o liquido e o gas é altamente
dependente da superficie de contato e do tempo de contato. Fatores como
solubilidade do gas no solvente e a velocidade da reacdo quimica, sao
caracteristicos dos compostos envolvidos e sdo independentes do equipamento
(U.S. EPA, 2002).

Colunas de absorcdo podem operar com fluxos em duas condi¢des
principais diferentes: contracorrente e concorrente (Figura 7). O desing mais
utilizado é a coluna com as suas correntes opostas (contracorrente), contendo a
corrente gasosa alimentando a coluna pela parte inferior e abandonando-a pelo
topo, enquanto o solvente vem em fluxo descendente, a partir do topo e deixando a
coluna no setor inferior. Em comparacdo com projetos concorrentes os fluxos
contracorrente apresentam maior eficiéncia por produzir o contato do gas e do
liquido com maior diferencial de concentracdo, ao longo da coluna e também por
exigir uma menor vazéo de solvente para promover a absor¢ado. Fluxo de correntes
cruzadas tem por caracteristica o gas fluir horizontalmente, enquanto o solvente
cruza-o verticalmente, ou vice-versa; esse método tem quedas de pressao
menores, entretanto s6 é aplicavel para gases com alta solubilidade devido ao
baixo tempo de contato entre os fluidos (MCINNES et al., 1990).

Entrada de gas Saida de gas

V\Entrada de Entrada de
liquido liquido
Sentido
Sentido contracorrente
concorrente de de fluxo

fluxo P 4
Entrada de gas

Saida de gas

Saida de liquido ¢ (A)

Figura 7 — llustracéo de correntes em uma coluna de recheio.
A) Fluxo concorrente; B) Fluxo contra corrente.
Fonte: (Albright, 2009)

(B) i Saida de liquido
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2.5 Componentes de uma coluna de absorgéo

7

A unidade coluna de recheio é composta basicamente por uma torre,
distribuidor de liquido, materiais de recheio e suporte para o recheio. Materiais
plasticos ou inertes tais como polipropileno e teflon sdo necessarios para
revestimento da coluna caso possua alto teor corrosivo (MORAES JR.; MORAES,
2014).

O desempenho e a eficiéncia de uma coluna de recheio estdo intimamente
atrelados aos seus aspectos mecanicos, no que diz respeito ao desing e meio
presente, construcdo e materiais utilizados, sempre visando aumentar a interagao
entre as correntes e minimizar as perdas por caminhos preferenciais tanto do fluxo
gasoso, quanto do fluxo liquido, sem perder de vista o equilibrio orcamentéario que
viabiliza o projeto (LUDWIG, 1997). Dois fatores de grande relevancia no projeto de
uma coluna séo o distribuidor de liquido e o recheio, uma sele¢do inadequada de
qualquer um dos dois implica uma imediata interferéncia na capacidade de
absorcéo da coluna de forma significativa (COKER, 2010).

Os distribuidores de liquido sao classificados em 2 diferentes tipos,
gravitacionais e pressurizados; a sele¢do entre eles varia conforme caracteristicas
gerais do projeto, como viscosidade do fluido a ser distribuido ou até mesmo a
pressdo interna da coluna. Para colunas menores e fluidos pouco viscosos
geralmente usa-se um distribuidor gravitacional (MORAES et al.,, 2008). Os
modelos mais comuns de distribuidores sdo: bicos aspersores, tubos perfurados
(Figura 8A) e chapa perfurada (Figura 8B) (VILELA, 2014).

Figura 8 — Tipos de distribuidores. A) Chapa perfurada; B) Tubos perfurados.
Fonte: (KOCH-GLITSCH, 2010)
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O recheio sdo divididos em 2 categorias, recheio aleatério (Figura 9) e o
estruturado (Figura 10). Recheios estruturados sdo acondicionados de forma
ordenada em arranjos, possuindo geralmente menor queda de pressao e capazes
de gerar maior taxa de transferéncia de massa entre os fluidos, no entanto sao
mais dispendiosos e podem, devido aos arranjos, ndo serem praticos para colunas
menores (SIERES; SEARA, 2008). Recheios ditos como aleatdrios em geral sdo de
materiais menos nobres e ndo ha critérios de acomodacao para eles, podendo
servir, portanto, a qualquer tipo de coluna e possuindo um custo mais convidativo
(TREYBAL, 1980).

Figura 9 — Recheios aleatdrios. A) Anéis de Raschig (10x10mm), B) Pall Rings,
C) IMTP (foto de Norton Chemical Process Products Corporation),
D) Nutter Ring (foto de Sulzer Chemtech). Fonte — (Klemas, 2000).

Figura 10 — Secgéo de recheio estruturado. Fonte — (Klemas, 2000)
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Os recheios tém por finalidade proporcionar uma grande superficie molhada
para a corrente de gas, assim maximizando a transferéncia de massa. Os materiais
gue constituem o recheio estdo disponiveis em diversos modelos, cada um com
caracteristicas especificas, como area de superficie, a queda de pressao, peso,
resisténcia a corrosdo e custo. A durabilidade do recheio pode ser tdo longa quanto
a propria torre, encurtada para poucos anos em ambientes corrosivos e adversos.

O uso de ceramica como recheio diminuiu devido a fragilidade, e os mercados
atuais sado predominantemente de metal e plastico. Recheios metéalicos possuem
restricdes no uso para fluxos de gases acidos, enquanto que o plastico tem baixa
aplicacdo em temperaturas mais elevadas. A altura de recheio para ambos os
matérias, plasticos e metalicos ndo deve ultrapassar medidas por volta de 6 a 8
metros, para que nao se deformem mediante o peso do empilhamento (COKER,
2010).

Placas de suporte devem ser instaladas na coluna para sustentacdo do
recheio, podendo ser de grades, malhas ou telas, de tecido ou metal, forte o
suficiente para suportar o peso do recheio e vazado o bastante para permitir a
passagem dos fluidos com menor perda de carga possivel (TREYBAL, 1980). Altas
vazoes de gas podem fluidizar a coluna (afogar) acarretando uma desorganizacéo
no recheio caso este ndo seja estruturado, assim como pode danifica-lo caso a

vazao de gas seja reduzida bruscamente (HARRISON et al., 1989).

2.6 Andlises da capacidade de absorgéao

A eficiéncia de uma coluna de absor¢cédo pode ser medida por sua capacidade
de transferéncia de massa de um fluido para outro. Nos casos de colunas para
tratamentos de efluentes gasosos, o foco € a reducdo da concentracdo do
componente nocivo da corrente gasosa na saida da coluna. A capacidade de
absorcédo da coluna é analisada medindo-se quanto do referido gas esta contido no
fluido liquido no fundo da coluna, se comparado com o liquido puro, sem ter sofrido
contato com o gas. Diversos tipos de equipamentos e sensores para a analise do
didéxido de carbono existem no mercado, como cromatografos, espectrobmetros e
sensores, mas possuem alto custo e constantes manutencdes (COHN, 2006). Ha
técnicas de andlises quimicas, por via Umida, que podem ser utilizadas para a
quantificacdo da concentracéo dos efluentes, permitindo um custo reduzido e alta

confiabilidade, dentre elas o Processo de Warder usado para determinar carbonatos
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por meio de hidroxidos alcalinos e &acidos fortes (KOBAL JUNIOR, 1982). O método
de Warder destaca-se no baixo custo, se comparado com 0s processos que utilizam
monoetanolaminas, obtendo resultados seguros se aplicado com temperaturas
baixas, ndo superiores a 30°C para evitar a reversibilidade das reacdes do acido
carbdnico e carbonatos produzidos (KORDYLEWSKI et al., 2013).

2.7 Planejamento fatorial

As técnicas de tratamento de resultados sdo diretamente relacionadas ao
namero de ensaios que serdo analisados e a quantidade de fatores e interacbes que
existem, quanto maior o numero de fatores mais complexo se torna o ajuste dos
dados.

O planejamento fatorial € uma técnica de agrupamento estatistico, que tem
por caracteristica principal organizar os ensaios através do numero maximo de
combinac¢des que os fatores escolhidos podem ter entre si, em diferentes niveis. Por
exemplo, um planejamento fatorial conduzido com 2 fatores em 2 niveis, requer no
minimo, 22 = 4 experimentos para combinar todas as possibilidades através de uma
distribuicdo binomial simples.

Porém, estatisticamente, € necessario realizar replicacdes nos experimentos
definidos no planejamento fatorial, visando a identificar possiveis erros na medida
experimental e validar os dados obtidos para determinar se a amostra analisada
representa, ou ndo, a populagao de interesse.

As replicacbes podem gerar planejamentos fatoriais com quantidades
absurdas de experimentos; por exemplo, um estudo analisando a influéncia de 8
fatores distribuidos em dois niveis em uma variavel resposta, levaria a geracdo de
28 = 256 experimentos, porém, em duplicatas, seria necessarios realizar 512
experimentos para o planejamento fatorial ser atendido.

A analise fatorial consiste basicamente na verificacdo de quais fatores
realmente sdo significantes com uma dada margem de confianca (geralmente 95%),
ou seja, nem todos os fatores escolhidos podem provocar uma mudancga significativa
na variavel resposta. Um modelo de regressao multipla linear, que tenta ajustar os
fatores significativos para a previsao da variavel reposta escolhida, pode ser obtido a
partir da andlise fatorial. Com esse modelo matematico, o qual pode ser continuo ou
discreto, € possivel tracar inidmeras possibilidades de otimizacdo do processo

estudado e prever extrapolacdes de forma controlada (NETO et al., 2010).
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3. MATERIAL E METODO

3.1 Material

Os ensaios foram realizados em uma coluna de absorcdo no Laboratério de
Operacdes Unitarias da Universidade Santa Cecilia, apresentada na figura 11.

Os materiais usados nos ensaios foram: a) Um cilindro com CO2; b) Um
compressor de ar; c¢) Distribuidores do tipo simples e espinha de peixe; d) Anéis
plasticos cilindricos de Raschig de 10x10mm; e) Bureta volumétrica de 50ml; f)
Pipetas volumétricas de 50ml e 25ml; g) Pipetador de 3 vias tipo péra h)
Erlenmeyers; i) Solucdes de Hidroxido de Sdédio e Acido sulfurico 0,15N; j)
Indicadores de pH fenolftaleina e alaranjado de metila; k) Crondmetro; )
Termdmetro.

Figura 11 — Coluna de absorc¢édo usada nos ensaios.
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Os distribuidores usados foram o espinha de peixe com diametros de 52 mm
por 56,35mm com 6 furos (figura 12A) e o distribuidor do tipo tubo Unico de 9,2mm
(figura 12B).

Figura 12 — Distribuidores empregados no estudo. (A) Distribuidor espinha de peixe;
(B) Distribuidor Tubo reto

Os componentes presentes na unidade experimental estdo apresentados e

2 @) @) @ @ @ D
Lﬁ\s s

descritos na figura 13.

7 2

@
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Figura 13 — Modelo esquematico da coluna de absor¢ado 1) Coluna de recheio; 2) Indicador de
temperatura 3) Seletor; 4) Termopar de entrada da mistura gasosa; 5) Rotametro
da linha de COg; 6) Valvula redutora de pressédo de gas; 7) Cilindro com COy; 8)
Rotametro da linha de ar; 9) Valvula da linha da amostra de fundo; 10) Termopar
da base; 11) Bomba centrifuga; 12) Caixa de alimentacdo da coluna com agua
destilada; 13) Valvula de descarga da caixa alimentacdo; 14) Caixa de coleta do
liquido com o gas absorvido; 15) Valvula de descarga da caixa de coleta; 16)
Soprador; 17) Véalvula de entrada da caixa de coleta; 18) Véalvula de entrada da
caixa de alimentacdo; 19) Valvula de controle de nivel do liquido na base da
coluna; 20) Rotametro da linha de agua; 21) Rotametro da linha de agua ligado em
linha com graduagcdo menor; 22) Valvula da linha de amostra de topo; 23)
Termopar da agua de alimentagcdo; 24) Manémetro em “U” da pressdo do
distribuidor; 25) Manémetro em “U” da perda de carga da coluna; 26) Distribuidor
de 4gua; 27) Termopar de saida da mistura gasosa.Fonte: (MORAES JR, 2014)
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3.2 Método

As vazdes das correntes que passam pela coluna de absorcdo foram de 25
I/min de CO2, 20 I/min de ar e 2 I/min de agua destilada, com temperatura media de
21°C. Apos todas as vazdes serem ajustadas, a coluna de absorcdo permaneceu
operando por 5 minutos (tempo determinado experimentalmente para alcancar
estabilidade do equipamento e saturagdo da agua referente a absorcdo do COo).
Foram coletadas duas amostra com erlenmeyers, uma no topo antes da agua entrar
na coluna e uma na base apos ter percolado pelo recheio e o consequente contato
com o gas COg, provocando a reacéo de formacao do acido carbonico (Equacéo 1).
Foi mantido no fundo da coluna um selo liquido para que a retirada de amostras
mantivesse concentracdes sem variacao. Foi aplicado o Processo de Warder, que se
baseia em um método analitico para determinacdo de carbonatos. Para tal foram
transferidos 50ml de cada uma das amostras usando pipetas volumétricas para dois
erlenmeyers contendo 25ml de hidréxido de sdédio 0,15N transferidos previamente, o
gue provoca a reacdo de formacao do hidrogeno carbonato de sodio e do carbonato
de sédio, Equacdes 2 e 3 respectivamente. A neutralizacdo total do hidroxido de

sodio com o acido carb6énico é representada pela reagéo global (Equagéo 4).

CO, + H,0 - H,CO; (1)
NaOH + H,CO; — NaHCO; + H,0 2)
NaHCO; + NaOH - Na,CO; + H,0 (3)
2NaOH + H,CO; — Na,CO; + 2H,0 (4)

Foram adicionadas 4 gotas de fenolftaleina em ambas as solucdes, que
passaram a possuir a coloracdo lilas indicando um pH alcalino proveniente do
excesso de hidroxido de sodio. As solucdes foram tituladas com acido sulfarico
0,15N, provocando a neutralizagdo total entre o hidroxido de soédio excedente e o
acido (Equacéo 5), juntamente com a neutralizacéo parcial de metade do carbonato
de sodio presente (Equacdo 6). A titulagdo seguiu até a solugdo se tornar
transparente o que indica o ponto de viragem da fenolftaleina com pH por volta de
8,3, 0 que indicando que todo o hidroxido de sédio foi neutralizado, conforme a
reacao global (Equacéo?).

2NaOH + H,S0, — Na,SO, + 2H,0 (5)
2Na,CO; + H,S0, — Na,SO, 4+ NaHCO, (6)
2NaOH + 2Na,CO3 + 2H,S0, — 2Na,S0, + NaHCO; + 2H,0 (7)
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Em ambas as solucdes foi adicionada 1 gota de alaranjado de metila,
passando a solugéo de incolor para amarelada. Ocorreu nessa segunda titulacao a
reacao da outra metade do carbonato de sodio, presente na solucédo, na forma de
bicarbonato de sddio com o acido sulfurico neutralizando-o e formando sulfato de
sédio (Equacéo 8), até o ponto de viragem na coloragdo laranja-amarelada com pH
por volta de 3,8.

2NaHCO; + H,S0, — Na,SO, + 2H,0 + 2CO, (8)

Os indicadores fenolftaleina e alaranjado de metila foram escolhidos através
da curva caracteristica de pH do carbonato de sédio quando neutralizado com acido
forte. Para comprovar que um &cido diprotico como o &cido sulfarico ndo alteraria o
comportamento da curva de neutralizacdo foram pesados 0,208 gramas de
carbonato de sddio, transferidos para um erlenmeyer e dissolvidos em agua,
adicionaram-se 4 gotas de fenolftaleina tornando a solucéo lilas. Titulou-se com
acido sulfurico 0,15N até o ponto de viragem na coloracao incolor, por volta de pH
8,3, consumindo 12,5ml. Gotejou- se 1 gota de alaranjado de metila e continuou-se
com a titulacdo até o ponto de viragem na coloracédo laranja-amarelada com pH em
3,4 consumindo mais 12,5ml, confirmando o comportamento padréo da reacdo de

neutralizagdo do carbonato descrita na curva de pH (Figura 13).

PH A
14-
12:
10:
3: 8,3
Y
42 3,8
24
o- . . >
12,5 25 mL de H,80, 0,15 N

Figura 14 — Curva de pH do carbonato de sddio.
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Os valores dos volumes consumidos para neutralizacdo na titulacédo
permitiram determinar através da equacao 9, a concentracdo de gas carbdnico

presente nas solucdes iniciais a partir do carbonato de sodio formado.

(V2—=V1)*2*N*MMco,*Eq*103
Cco, =

9)

Vm*MMNa,cos

Sendo:
MMna,co, @ massa molar do carbonato de sodio

MM¢o,a massa molar do CO2
Eq o equivalente grama do carbonato de sddio
V> 0 volume gasto na titulacéo até o término da reacéo do alaranjado em ml
V1 0 volume gasto na titulacao até o término da reacao da fenolftaleina em ml
Vm 0 volume da amostra de dgua enriquecida de CO;
N a Normalidade do titulante
myg
l

Cco,Concentracdo de CO, em —

3.3 Planejamento dos ensaios

As vazoes foram fixadas para a operacao longe do ponto de inundacdo em
25 I/min de CO2, 20 I/min de ar e 2 I/min. Foram realizados experimentos em 12
combinac¢des de parametros, com triplicata e em 3 blocos, totalizando 108 ensaios,
variando os parametros da altura do recheio em 1 e 2 diametros (interno da
coluna), a distancia do distribuidor ao recheio em 0, 0,5 e 1 didmetro e o tipo de
distribuidor, ramificado (espinha de peixe) e tubo reto. Todas as combinacdes
foram feitas em triplicatas e em trés blocos. Os resultados foram agrupados

separadamente conforme as combinac¢des dos parametros (Quadro 1).

Quadro 1 — Combinacéo dos parametros avaliados.

Descricdo da combinacdo dos parametros Identlflcagao
do arranjo
Altura do recheio 1 diametro, distancia do distribuidor O A
diametro e distribuidor tubo Unico
Altura do recheio 1 diametro, distancia do distribuidor 1/2
o oo o B
diametro e distribuidor tubo Unico
Altura do recheio 1 diametro, distancia do distribuidor 1
. N o C
didmetro e distribuidor tubo uUnico
Altura do recheio 1 diametro, distancia do distribuidor O
e L . D
diametro e distribuidor ramificado
Altura do recheio 1 diametro, distancia do distribuidor 1/2
o N e E
diametro e distribuidor ramificado
Altura do recheio 1 diametro, distancia do distribuidor 1
e L . F
diametro e distribuidor ramificado

Continua



28

Quadro 1 continuagdo — Combinac&o dos parametros.

Descricdo da combinacao dos parametros Identlflcagao
do arranjo
Altura do recheio 2 diametros, distancia do distribuidor O
o N o G
diametro e distribuidor ramificado
Altura do recheio 2 diametros, distancia do distribuidor H
1/2 diametros e distribuidor ramificado
Altura do recheio 2 diametros, distancia do distribuidor 1 |
diametro e distribuidor ramificado
Altura do recheio 2 diametros, distancia do distribuidor O
I NS L J
didmetro e distribuidor tubo Unico
Altura do recheio 2 diametros, distancia do distribuidor K
1/2 diametros e distribuidor tubo Unico
Altura do recheio 2 diametros, distancia do distribuidor L
1 didmetros e distribuidor tubo Unico

Cada um dos 12 arranjos teve 0s ensaios realizados em triplicata para
maior confiabilidade dos resultados e ajuste dos desvios padrdo e em 3 blocos (3
dias diferentes) para reduzir erros sisteméaticos e contornar interferéncias como
temperatura e concentracdo de CO: inicial dissolvido na agua. Os arranjos e suas

devidas posi¢oes antes dos ensaios podem ser visto na figura 15A e na figura 15B.

Figura 15A — Variac®es no desing da coluna com altura de recheio de 1 diametro; A)
Arranjo tipo A, B) Arranjo tipo B, C) Arranjo tipo C, D) Arranjo tipo D, E) Arranjo tipo
E, F) Arranjo tipo F.



Figura 15B — Varia¢c8es no desing da coluna com altura de recheio de 2 diametro;
A) Arranjo tipo G, B) Arranjo tipo H, C) Arranjo tipo |, D) Arranjo tipo J, E) Arranjo
tipo K, F) Arranjo tipo L

29
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Descricao e organizacao das respostas

As analises estatisticas foram realizadas com o software Minitab, e foram
feitos os estudos de principais efeitos, interacao dos efeitos, curva normal e analise
de residuos.

Os resultados foram avaliados sobre um grau de confianca de 95%, de forma
conjunta e em combinacdes separadas, para verificar as influéncias individuas e
coletivas de cada parametro, evitando assim que algum parametro fosse
mascarado por decorréncia de outro.

Os valores das concentracdes encontradas em cada ensaio estdo descritos
e agrupados nos quadros (Apéndice A). Os resultados da recuperacdo média de
CO: estdo disponiveis na Tabela 1 em funcao dos arranjos descritos no Quadro 1 e

do bloco de analise (seqUéncia de triplicata executada no mesmo dia).

Tabela 1 — Resultados da Recuperagédo Média de CO2 (RMC).*

_ Recuperacdo média de CO2 (%)
Arranjo Bloco 1 Bloco 2 Bloco 3
A 75,51 73,58 72,84
B 74,78 72,77 69,61
C 75,53 75,53 72,44
D 72,50 77,59 80,05
E 68,70 67,06 73,55
F 68,70 81,19 78,37
G 78,67 81,58 79,97
H 76,23 83,06 76,95
I 85,83 86,40 84,36
J 77,47 75,69 80,3

K 77,73 73,96 76
L 75,42 77,2 75,28

*RMC definido como [CO; topo/ (CO, topo + CO; base)]*100
Todos os parametros foram estudados em triplicatas e em 3 blocos (3 dias

seguidos), para aumentar a confiabilidade dos valores e minimizar o erro

sistematico, o que possibilitou ajustar resultados discrepantes e gerar dados
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suficientes para uma curva de desvio padrdo bem definida e graficos de residuos
espelhados (Figura 16) .

4.2 Resultados estatisticos

O gréfico de resultados comparados e combinados revelou um aumento na
capacidade de recuperagdo do CO; quando alterado o tipo de distribuidor para
ramificado, assim como quando a altura de recheio e a distancia do distribuidor

foram aumentadas para 2 diametros e 1 diametro respectivamente (Figura 17).
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Em uma andlise dos pard@metros com o agrupamento reduzido, estudado de
dois em dois parametros, avaliou-se o percentual de recuperagdo a partir da
interacao entre diferentes alturas de recheio, distancia do distribuidor ao recheio e o
tipo de distribuidor, foi possivel identificar a Unica combinacdo dos fatores a qual
nao se obteve ganhos na capacidade de absorcao de CO2na coluna (Figura 18) e a
intensidade do efeito através do coeficiente angular em comparacao (Figura 19).

A andlise de efeitos, combinando o tipo de distribuidor com a distancia deste
ao recheio, demonstrou que o distribuidor tubo reto ndo contempla melhorias ao se

alterar a distancia a qual se encontra do recheio.
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Os parametros em combinacdo geraram diferentes graus de recuperacao
de CO>, o que possibilita classificar a melhor combinacéo entre eles para se obter a
maior recuperacdo possivel, através do cube plot (Figura 20). Foi possivel
identificar que o arranjo de distribuidor ramificado, altura de recheio de 2 diametros
(interno da coluna) e altura do distribuidor de 1 diametro (interno da coluna) teve o
mais alto valor de recuperacéo, o qual foi de 85,5%.

Desta forma, a maior altura do recheio proporciona um maior tempo de
contato, ou seja, uma maior area de interacdo entre o liquido e o gas.

Em relacédo ao distribuidor, como observado na figura 18, o tipo ramificado
favorece uma maior uniformidade na distribuicdo do liquido na superficie do leito
recheado, de tal forma que h& uma reducdo na ocorréncia de caminhos

preferenciais e zonas mortas.
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Os parametros que causam mais efeitos, individuais e agrupados, no
percentual de recuperacdo sdo identificados através do grafico de Pareto (Figura
21). Todos os parametros que atingirem valores acima de aproximadamente dois
desvios padréo, na analise dos efeitos, sédo classificados como fatores significativos,
na capacidade da coluna na recuperacao de COo.

O grafico de Pareto mostrou que os trés principais fatores que mais
influenciam na eficiéncia da coluna comparativamente séo: o tipo de distribuidor, a
altura do recheio e a combinacdo entre o tipo de distribuidor e sua distancia do

recheio respectivamente.

Diagrama do Pareto do efeito padronizado

(resposta € % de recuperacéo de CO,; @ = 0,05)

Termo 1,998
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A G Altura do distribuidor

N e = =

T T

3 4 5 6 7
Efeito Padronizado

Figura 21 — Pareto dos parametros
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5. CONCLUSAO

O trabalho permitiu concluir que o arranjo da coluna (combinagdo dos
parametros) que obteve o melhor resultado foi com a altura do recheio de 2
diametros, distancia do distribuidor em 1 diametro e o tipo de distribuidor ramificado
(Arranjo 1) a qual seus valores estdo descritos no tabela 9 do apéndice. Também foi
possivel comprovar que o método analitico, desenvolvido e sugerido para
quantificar a recuperacdo de COz2, mostrou-se estavel e confiavel, tendo a principal

caracteristica o baixo custo e a simplicidade tecnoldgica.

6. SUGESTOES

Para trabalhos futuros sugere-se estudar as mesmas relacdes de arranjo em
um novo tipo de recheio, assim como avaliar o comportamento de novos fluidos,

tanto gasoso como liquido mantendo as mesmas condicdes.
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APENDICE - Quadro de valores

Tabela 1 — Resultados dos ensaios de arranjo A. A — Temperatura (°C); B — Volume
consumido em ml no ponto de viragem com fenolftaleina; C — Volume consumido em ml
no ponto de viragem com alaranjado de metila; D — Normalidade do NaOH (N) E -
Normalidade do H;SO4 (N); F — Concentracdo de CO, em mg/l e G — Porcentagem de
recuperacao (%).

Base Topo Base Topo
Bloco| Parametros Base Topo (duplicata) | (duplicata | (triplicata) | (triplicata
A 22,00 22,50 23,00 24,00 23,00 24,00
B 23,00 25,70 23,00 25,60 23,00 25,60
C 26,50 26,70 26,60 26,60 26,60 26,60
1 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 462,00 132,00 475,00 132,00 475,20 132,00
G 77,78 78,26 70,49
A 21,50 22,00 22,00 22,50 21,50 22,00
B 22,00 25,40 21,60 24,30 22,30 24,80
C 26,70 26,80 26,50 26,40 26,50 26,30
2 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 620,40 184,80 646,80 277,00 554,40 198,00
G 77,05 70,00 73,60
A 22,50 22,50 22,00 22,50 22,00 22,50
B 22,70 25,20 21,60 24,20 25,30 27,40
C 26,70 26,40 26,50 26,40 29,80 29,10
3 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 528,00 158,40 646,80 290,40 594,00 224,40
G 76,92 69,01 72,50
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Tabela 2 — Resultados dos ensaios de arranjo B. A — Temperatura (°C); B — Volume
consumido em ml no ponto de viragem com fenolftaleina; C — Volume consumido em ml
no ponto de viragem com alaranjado de metila; D — Normalidade do NaOH (N) E —
Normalidade do H,SO4 (N); F — Concentracdo de CO; em mg/l e G — Porcentagem de
recuperacao (%)

Base Topo Base Topo
Bloco | Parametros| Base Topo (duplicata) | (duplicata) | (triplicata) | (triplicata)
A 19,50 20,50 20,50 20,00 20,50 21,00
B 22,10 25,60 22,70 24,80 21,70 25,00
C 26,30 26,80 26,60 26,50 26,70 26,50
1 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 554,40 158,40 514,80 224,40 660,00 198,00
G 77,78 69,64 76,92
A 18,00 19,00 18,00 18,50 19,00 19,50
B 22,50 25,20 22,60 24,80 22,10 24,40
C 26,30 26,30 26,50 26,40 26,50 26,30
2 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 501,60 145,20 514,80 211,20 580,80 250,80
G 77,55 70,91 69,84
A 21,00 20,50 21,00 20,50 21,50 21,00
B 22,00 24,70 21,40 24,30 22,10 24,10
C 25,60 26,20 25,70 26,10 26,30 26,10
3 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 475,20 198,00 567,60 237,60 554,40 264,00
G 70,59 70,49 67,74
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Tabela 3 — Resultados dos ensaios de arranjo C. A — Temperatura (°C); B — Volume
consumido em ml no ponto de viragem com fenolftaleina; C — Volume consumido em ml
no ponto de viragem com alaranjado de metila; D — Normalidade do NaOH (N) E —
Normalidade do H»SO4 (N); F — Concentracdo de CO; em mg/l e G — Porcentagem de
recuperacao (%).

Base Topo Base Topo
Bloco | Parametros| Base Topo (duplicata) | (duplicata) | (triplicata) | (triplicata)
A 18,00 19,00 19,00 20,00 18,50 19,50
B 20,50 23,80 20,50 22,00 20,60 23,10
C 24,20 24,60 24,60 24,50 24,80 24,60
1 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 488,40 105,60 541,20 224,40 554,40 198,00
G 82,22 70,69 73,68
A 18,50 19,50 19,00 18,50 20,00 19,50
B 20,80 23,10 20,50 22,80 20,20 22,90
C 24,50 24,10 24,50 24,10 24,40 24,50
2 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 488,40 132,00 528,00 171,60 554,40 211,20
G 78,72 75,47 72,41
A 20,00 20,50 20,50 21,00 21,50 21,00
B 21,50 24,30 20,90 23,90 21,20 24,20
C 26,20 26,00 26 25,90 26,10 26,10
3 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 620,40 224,40 673,20 264,00 646,80 250,80
G 73,44 71,83 72,06
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Tabela 4 — Resultados dos ensaios de arranjo D. A — Temperatura (°C); B — Volume
consumido em ml no ponto de viragem com fenolftaleina; C — Volume consumido em ml
no ponto de viragem com alaranjado de metila; D — Normalidade do NaOH (N) E —
Normalidade do H,SO4 (N); F — Concentracdo de CO; em mg/l e G — Porcentagem de
recuperacao (%).

Base Topo Base Topo
Bloco | Parametros| Base Topo (duplicata) | (duplicata) | (triplicata) | (triplicata)
A 21,50 21,00 22,00 21,00 22,00 20,50
B 17,10 22,30 19,90 22,60 18,90 22,10
C 24,70 24,60 24,60 24,50 24,60 24,60
1 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 1003,20 303,60 620,40 250,80 752,40 330,00
G 76,77 71,21 69,51
A 20,50 21,00 21,00 21,00 21,00 22,00
B 20,60 23,60 20,30 23,40 20,00 23,00
C 24,80 24,80 24,70 24,50 24,80 24,60
2 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 554,40 158,40 580,80 145,20 633,60 211,20
G 77,78 80,00 75,00
A 16,00 18,00 17,00 17,00 17,00 17,50
B 21,60 23,50 20,20 23,50 21,90 23,60
C 24,60 24,10 24,70 24,50 24,60 24,50
3 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 396,00 79,20 594,00 132,00 356,40 118,80
G 83,33 81,82 75
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Tabela 5 — Resultados dos ensaios de arranjo E. A — Temperatura (°C); B — Volume
consumido em ml no ponto de viragem com fenolftaleina; C — Volume consumido em ml
no ponto de viragem com alaranjado de metila; D — Normalidade do NaOH (N) E —
Normalidade do H»SO4 (N); F — Concentracdo de CO; em mg/l e G — Porcentagem de
recuperacao (%).

Base Topo Base Topo
Bloco | Parametros| Base Topo (duplicata) | (duplicata) | (triplicata) | (triplicata)
A 21,00 20,50 21,00 20,50 21,00 20,50
B 21,40 23,20 20,50 22,70 19,50 21,50
C 24,70 24,50 24,80 24,50 24,80 24,50
1 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 435,60 171,60 567,60 237,60 699,60 396,00
G 71,74 70,49 63,86
A 20,00 20,50 20,00 21,00 22,00 21,00
B 19,60 21,70 18,60 20,90 20,00 22,20
C 24,80 23,90 24,80 24,50 24,60 24,40
2 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 686,40 290,40 818,40 475,20 607,20 290,40
G 70,27 63,27 67,65
A 21,00 22,00 20,50 22,00 21,00 23,00
B 20,60 23,10 20,60 22,50 20,00 23,00
C 24,60 24,30 24,70 24,40 24,60 24,50
3 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 528,00 158,40 541,20 250,80 607,20 198,00
G 76,92 68,33 75,41
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Tabela 6 — Resultados dos ensaios de arranjo F. A — Temperatura (°C); B — Volume
consumido em ml no ponto de viragem com fenolftaleina; C — Volume consumido em ml
no ponto de viragem com alaranjado de metila; D — Normalidade do NaOH (N) E —
Normalidade do H»SO4 (N); F — Concentracdo de CO; em mg/l e G — Porcentagem de
recuperacao (%).

Base Topo Base Topo
Bloco | Parametros| Base Topo (duplicata) | (duplicata) | (triplicata) | (triplicata)
A 22,00 22,00 22,00 22,00 22,50 23,00
B 19,70 22,90 19,70 23,30 20,40 23,60
C 24,90 24,60 24,80 24,60 25,20 24,70
1 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 686,40 224,40 673,20 171,60 633,60 145,20
G 71,74 70,49 63,86
A 20,00 20,50 20,00 21,00 20,00 20,50
B 20,50 23,70 20,70 23,30 20,40 23,70
C 25,00 24,60 24,70 24,50 24,90 24,60
2 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 594,00 118,80 528,00 158,40 594,00 118,80
G 83,33 76,92 83,33
A 21,00 20,50 21,00 20,50 21,50 21,00
B 19,80 23,40 19,40 23,10 19,10 22,80
C 24,50 24,50 24,60 24,60 24,60 24,50
3 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 620,40 145,20 686,40 198,00 726,00 224,40
G 81,03 77,61 76,39




45

Tabela 7 — Resultados dos ensaios de arranjo G. A — Temperatura (°C); B — Volume
consumido em ml no ponto de viragem com fenolftaleina; C — Volume consumido em
ml no ponto de viragem com alaranjado de metila; D — Normalidade do NaOH (N) E —
Normalidade do H»SO4 (N); F — Concentracdo de CO, em mg/l e G — Porcentagem de
recuperacao (%).

Base Topo Base Topo
Bloco | Parametros| Base Topo (duplicata) | (duplicata) | (triplicata) | (triplicata)
A 19,00 19,00 19,50 19,50 19,50 19,50
B 20,10 24,50 20,20 23,90 20,30 24,10
C 25,40 25,70 25,40 25,60 25,60 25,50
1 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 699,60 158,40 686,40 224,40 699,60 184,80
G 81,54 75,36 79,1
A 21,50 21,50 21,50 21,50 21,50 21,50
B 20,30 24,20 20,40 24,00 20,60 24,30
C 25,30 25,30 25,20 25,20 25,40 25,30
2 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 660,00 145,20 633,60 158,40 633,60 132,00
G 81,97 80,00 82,76
A 22,00 22,00 22,00 22,00 22,00 22,00
B 20,00 23,50 20,30 23,90 20,30 23,80
C 25,00 25,00 24,80 24,80 25,00 25,00
3 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 660,00 198,00 594,00 118,80 620,40 158,40
G 76,92 83,33 79,66
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Tabela 8 — Resultados dos ensaios de arranjo H. A — Temperatura (°C); B — Volume
consumido em ml no ponto de viragem com fenolftaleina; C — Volume consumido em ml
no ponto de viragem com alaranjado de metila; D — Normalidade do NaOH (N) E —
Normalidade do H,SO4 (N); F — Concentracdo de CO; em mg/l e G — Porcentagem de
recuperacao (%).

Base Topo Base Topo
Bloco | Parametros Base Topo (duplicata) | (duplicata) | (triplicata) | (triplicata)
A 19,50 19,50 19,50 20,00 20,00 19,50
B 19,90 24,10 19,70 23,60 19,50 23,30
C 25,50 25,40 25,50 25,60 25,50 25,50
1 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 739,20 171,60 765,60 264,00 792,00 290,40
G 81,16 74,36 73,17
A 20,50 20,50 21,00 21,00 21,50 21,50
B 20,80 24,50 20,50 24,40 20,30 24,00
C 25,30 25,30 25,20 25,30 25,20 25,20
2 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 594,00 105,60 620,40 118,80 646,80 158,40
G 84,91 83,93 80,33
A 22,00 21,00 22,00 22,00 22,00 22,00
B 19,60 23,10 20,30 24,00 20,60 23,60
C 25,00 25,00 25,00 25,10 25,00 25,00
3 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 712,80 250,80 620,40 145,20 580,80 184,80
G 73,97 81,03 75,86
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Tabela 9 — Resultados dos ensaios de arranjo I. A — Temperatura (°C); B — Volume
consumido em ml no ponto de viragem com fenolftaleina; C — Volume consumido em ml
no ponto de viragem com alaranjado de metila; D — Normalidade do NaOH (N) E —
Normalidade do H,SO4 (N); F — Concentracdo de CO; em mg/l e G — Porcentagem de
recuperacao (%).

Base Topo Base Topo
Bloco | Parametros| Base Topo (duplicata) | (duplicata) | (triplicata) | (triplicata)
A 21,50 22,00 22,00 22,00 22,00 22,00
B 20,40 24,30 20,50 24,40 20,20 24,20
C 25,30 25,20 25,20 25,10 25,10 25,00
1 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 646,80 118,80 620,40 92,40 646,80 105,60
G 84,48 87,04 85,96
A 21,00 20,50 21,00 21,00 22,00 21,50
B 20,30 23,80 19,80 24,00 19,70 24,00
C 24,80 24,50 24,80 24,80 24,80 24,80
2 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 594,00 92,40 660,00 105,60 673,20 105,60
G 86,54 86,21 86,44
A 22,50 22,50 22,50 23,00 22 23,00
B 20,60 24,30 20,50 24,20 20,1 23,90
C 24,90 25,00 24,90 25,00 24,8 24,90
3 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 567,60 92,40 580,80 105,60 620,4 132,00
G 86 84,62 82,46
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Tabela 10 — Resultados dos ensaios de arranjo J. A — Temperatura (°C); B — Volume
consumido em ml no ponto de viragem com fenolftaleina; C — Volume consumido em ml
no ponto de viragem com alaranjado de metila; D — Normalidade do NaOH (N) E —
Normalidade do H,SO4 (N); F — Concentracdo de CO; em mg/l e G — Porcentagem de
recuperacao (%).

Base Topo Base Topo
Bloco | Parametros| Base Topo (duplicata) | (duplicata) | (triplicata) | (triplicata)
A 19,50 19,50 19,50 20,00 20,00 20,00
B 22,00 24,70 21,70 24,70 21,80 24,50
C 25,80 25,70 25,90 25,90 25,80 25,80
1 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 501,60 132,00 554,40 158,40 528,00 171,60
G 79,17 77,78 75,47
A 22,50 22,50 22,00 22,50 22,50 22,50
B 23,50 26,50 19,60 23,00 19,50 22,60
C 28,10 27,90 24,50 24,50 24,30 24,30
2 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 607,20 184,80 646,80 198,00 633,60 224,40
G 76,67 76,56 73,85
A 21,50 22,00 21,50 22,00 22,00 22,00
B 20,30 23,90 20,40 23,40 20,00 23,40
C 24,50 24,70 24,80 24,60 24,70 24,70
3 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 554,40 105,60 580,80 158,40 620,40 171,60
G 84,00 78,57 78,33




49

Tabela 11 — Resultados dos ensaios de arranjo K. A — Temperatura (°C); B — Volume
consumido em ml no ponto de viragem com fenolftaleina; C — Volume consumido em ml
no ponto de viragem com alaranjado de metila; D — Normalidade do NaOH (N) E —
Normalidade do H,SO4 (N); F — Concentracdo de CO; em mg/l e G — Porcentagem de
recuperacao (%).

Base Topo Base Topo
Bloco | Parametros| Base Topo (duplicata) | (duplicata) | (triplicata) | (triplicata)
A 19,00 18,50 18,50 19,00 18,50 19,00
B 21,10 24,10 21,30 24,30 20,70 24,40
C 25,70 25,40 25,70 25,70 25,70 25,70
1 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 607,20 171,60 580,80 184,80 660,00 171,60
G 77,97 75,86 79,37
A 22,00 22,00 22,00 22,00 22,00 22,00
B 21,00 24,50 20,60 24,00 20,60 23,80
C 26,00 26,00 26,00 26,00 26,00 25,90
2 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 660,00 198,00 712,80 264,00 712,80 277,20
G 76,92 72,97 72,00
A 22,50 22,00 22,00 22,50 22,00 22,50
B 19,80 23,40 19,90 23,40 20,80 23,20
C 24,70 24,70 24,80 24,80 25,00 24,90
3 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 646,80 171,60 646,80 184,80 554,40 224,40
G 79,03 77,78 71,19
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Tabela 12 — Resultados dos ensaios de arranjo L. A — Temperatura (°C); B — Volume
consumido em ml no ponto de viragem com fenolftaleina; C — Volume consumido em ml
no ponto de viragem com alaranjado de metila; D — Normalidade do NaOH (N) E -
Normalidade do H;SO4 (N); F — Concentracdo de CO, em mg/l e G — Porcentagem de
recuperacao (%).

Base Topo Base Topo
Bloco | Parametros| Base Topo (duplicata) | (duplicata) | (triplicata) | (triplicata)
A 18,50 20,00 19,00 20,00 19,00 20,00
B 20,30 24,00 20,00 23,80 19,60 23,90
C 25,80 25,80 25,80 25,70 25,80 25,90
1 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 726,00 237,60 765,60 250,80 818,40 264,00
G 75,34 75,32 75,61
A 21,50 21,00 21,50 21,00 21,50 22,00
B 21,70 25,20 21,30 25,00 20,60 24,40
C 26,50 26,50 26,40 26,50 26,20 26,20
2 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 633,60 171,60 673,20 198,00 739,20 237,60
G 78,69 77,27 75,68
A 22,00 22,00 22,50 22,50 22,00 22,50
B 20,10 23,50 20,00 23,20 19,80 23,30
C 25,00 25,00 25,00 25,00 24,80 24,9
3 D 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
E 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
F 646,80 198,00 660,00 237,60 660,00 211,20
G 76,56 73,53 75,76




