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i OBJETIVO

1.4 Fsta Norma prescreve o método de determinagfo da ambnia e
o compostos no fluxo gssoso de dutos & chaminds de  fontes
estaciondrias. A sua aplicagfo exige um planejamento prdévio da
amosiragem.,

Notas: a) HNo caso de determinagio de material particulado em
condunto com anbnia ¢ seus compostos, deve-se estudar
todas as varidveis que afetam o resultado, tais como
umidade, temperatura de coleta, matdrias—primas LEE
das no processo, etc.

b Casos especiais terfo seus resultados validados apds
eotindo & aprovagfo pelo drgfio oficial de defesa do
meio ambiente.

$.2 O limite inferior de detec¢8o desse método € aproximadamente
&,5 mg/Nm3de ambnia ¢ seus compostos em um volume minimo de 1,6
Nm3  de gds amostrado. Para concentragles mais baixas, deve ser
utilizado um teste mais sensivel.

2 NORMAS COMPLEMENTARES
Na aplicac4o desta Norma € necessdrio consultar:

Norma CETESB L9.221 -~ Dutos e chaminds de fontes estaciondrias
Determinagfo dos pontos de amostragem - Prg
cedimanto

Norma CETESE Ly.222 - Dutos e chaminds de fontes estaciondrias
Determinagfo da velocidade e vazfo dos
gases — Método de ensaio
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Norma CETESB L9.223 - Dutos e chaminds de fontes estaciondrias -~
Determinacfo da massa molecular seca & do
excesso de ar do flusdo gasoso - Método de
ernsaio

Norma CETESR L9.224 - Dutos e chaminds de fontes estaciondrias
Determinacfo da umidade dos efluentes - Mg
todo de ensaio

Norma CETESE L9.20% - Dutos e chaminds de fontes estaciondrias

Deterninagfo de material particulado ~ Métg
do de ensaio

E4d.030 ~ Dutos e chaminds de fontes estaciondrias -

Calibragi8o dos equipamentos utilizados na
amostragem de efluentes -~ Método de ensaio

Nor ma

3 DEFINICHO
Para os efeitos desta Norma ¢ adotada a definigfo abaixod
Amostragem isocindtica

fmostragen realizada em condigfes tais que o Fluxg de gds na

entrada do equipamento de amostragem tenha a mesma velocidade do
Fluxo de gds que se pretende analisar.

4 APARELHAGEM

4.4 FEquipamentos para amostragem

4.4.4 Conjunto de boquilhas de ago inoxiddvel, com bordas finas
e chnicas.

4.1.2 Sonda de material compativel com @ corrosividade e @&
temperatura do meio, provida de Pitot, termopar ¢ sistema de
agquecimento que evite a condensagfo de vapor durante ® coleta.

4.4.3 Condensador, composto de quatro borbulhadores do tipo
Greenbura-Smith ligados em série com conexfies de vidro ou de
outroe material nfo contaminante, provido de termbmetro na  salda
do guarto borbulhador, com menor divisfo de 1°0¢.

Nota: O segundo borbulhador deve ser  com  ponta normal e o,
outros trés, com ponta modificada.

4.4.4 Banho de gelo picado, ou outro sistema de resfrizmento
egquivalente.

4.1.5 Siastema de medigio & controle, composto basicamente del
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) vaculmetrosy

By vdlvalas de agulha para controle do Fluxor

¢y bomba de vdouwos

d) gasbmetro seco provido de termbmetros na entrada e M
saflda, com menor divisfo de 1°Cy

¢y dois manbdmetros diferenciais, com fundo de escala de

2452 Pa (250 mm HZQ);

Notas Os casos de pressfes de velocidade inferiores
12,75 Pa (4,3 mm M0 requeremn o wuso de  manbme
tro de alta sensibilidade.

£ bharfmetro de mercdrio, ou eguivalente, com menor divi
sHo de 266,46 Pa (2 mmHg)s

gy termbmetro com menor divisfio de 1°0 cujo elemento sen
afvel, ou termopar, ¢ acoplado h sonda (ver 4.5.2):

hy cronfimetros

i) placa de ariflcio.

.2 Aparelhagem para preparagdo e andlise da amostra

4
4.2.4 Fascova de ndilon com cabo de ago inoxiddvel com  comprimepn
to um pouco maior gue a sonda.

4.2.2 Duas pissetas.

4.2.3 Cilindro graduado de 259 ml.

P

s
>

Balanga com precisio de 0,5 g.

R E
b

L]

44

Balanga analltica com precisfo de 0,4 mg.

P

Funil.

)
7 Frascos de vidro ou de polietileno com capacidade de 500 =a
@ mh, com tampa.

Ll T

SN

&

A

Ballles volumétricos de 250, 500 & 1 000 ml..

oyen

4.2.8
4,2.9 Pipetas de 25 e 100 wml.
4,.2.49 Buretas de 50 wml.

4.2.41 Erlenmeyers de 500 ml.

12 Equipamento para destilagHo com frasco Kjeldahl.
A3 Frasco para armazenar a silica-gel.

4.2.44 Vidro de reldgio.

4,.2.49 Dessecador.
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4.2.16 Bégqueres.

S REAGENTES
Todos os reagentes devem ter graun P.A.
5.4 fHguxn destilada & desionizada.

5.0 Seolucfo de doido clorfdrico & 5% em massad  diluir  #oido
clorTdrico concentrado na proporefo de 1:8.

9.3 S7lica-gel com indicador de umidade ¢ granulometria de 1,9 a
A,48 mm {aproximnadamente 16 a & meshd.

5.4 Midrdeido de sddio a 30%: dissolver 30 g de NadOH em 72 wl de
doun. Agitar e completar o volume até 100 ml..

5.5 Hidrdsido de sddio ©,4 Nt dissalver 4 g NaOH em 4 000 wml. de
dogun fervida.

Nota: Fata solugfo deve ser preparada & armazenada de modo a evi
tar & contaminag¢fo por dideido de carbono da  atmosfera e
padronizada atravde da titulagfo, utilizando biftalatoe de
potdssio e fFenolftalelna com indicador.

2.6 Hoido sulfdrico 0,48 N diluir 2,8 ml de H2$O4 concentradao em
4 000 ml. de Hgua.

5.7 SolucHo de biftalato de potdssio 9,4 Ni secar o biftalato de
potdessio a 110-120°0 durante 30 minutos. Pesar edatazmente 20,43 g
e digssolver em dgua fervida quente (50-70°0) em um baldo de 1 000
. Completar seu volume com dgua fria previamente fervida.

5.8 Vermelho de metilat dissolver 0,2 g de vermelho de metila eém
&0 ml. de dlcool etflico & diluir com fgua até 100 mb..

549 Fernolftalelfnas dissolver 1 g de fenolftalelna em 60 wml de
$leoal etflico & diluir com dgua até 100 ml..

6 EXECUGCHEO DO ENSAIO
6.1 Princlpio do método

& ambniza & seus compostos sHo coletados isocineticamente ponto &
pontos sua massn & determinada pelo processo de  destilagfo
Kieldahl e titulagfo. Simultaneamente ¢ determinado o volume do
gds  amostrado. A concentragfo de ambnia total & obtida pels
relagfo entre anbos.
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6.2 Procedimento

antes de iniciar f amostragem, certificar—-se de que @ aparelhagem
ceteja calibrada de acordo com a Norma CETESE Ei6.830.

6.2.4 Preparagfo preliminar

Pesar aprodimadamentes 200-309 o de sllica-gel no borbalhador  que
serd utilizado na amostragem.

Nota: Sflica~gel previamente utilizada deve ser secada durante
duns horas a 140°0 para poder ser reutilizada.

6.2.2 Determinacfo preliminar

6.2.2.4 Selecionar o local de amostragem ¢ o ndmeroe de pontos na
segio transversal de acordo com a Norma CETESBE L?.221.

6.2.2.2 Determinar a press¥o estdtica na segfo de amostragem.
6.2.2.3 Determinar & temperatura na secfo de amostragen.

6.2.2.4 Determinar a pressfo de velocidade de acordo com a Norma
CETESR Ly.222.

6.2.2.5 Determinar o teor de wumidade de acordo oom & Norma
CETESE L9.224.

6.2.2.6 Determinar o tempo de amostragem em cada ponto, de mane]
ra @ oabter um volumne minime de 4,6 Nm3 em  uma  varfo nunoa

superior a 27 L/min.

&.2.0.7 Selecionar =@ boguilha da sonda  para umzn fFaixa  de
velocidade de modo que nHo ocorra troca durante a amostragem {(ver
ANEXo) .

6$.2.3 Preparo dos equipamentos para coleta de amostras

6.2.3.4 Colocar 109 ml de Hgua destilada ¢ desionizada no pri
meiro borbulhador e 100 ml de solugfo de docido clorifdrico 5% no
segundo  borbulhador . Deixgar o terceiro vazio & o guarto com
silica~gel.

6.2.3.2 Pesar cada um dos borbulhadores com precisfo de 0,% g.

6.2.3.3 Montar o trem de amoastragem como mostra a Figura 4.

b.2.3.4 HManter os borbulhadores em banho de gelo.
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PAREDE DA CHAMNEI

TERMOMETRO

;'.

SENSOR DE TEMPERATURA

BOQUILHA . VALVULA
' SONDA RETENGA

DE

/MANOMETRO
DO PITOT

B8ANHO DE GELO

TERMOMETROS

ORIFICIO

GASOMETRO

BOMBA DE VACUO

MANOMETRO

FIGURA i - Trem de amostragem para amdnia e seus compostos

6.2.3.5 Efetuar teste de vazamgnto antes de iniciar a coleta, de
acardo com o seguinte procedimentos ligar o sistems
aquecimento  da sonda e  aguardar  atd  que a temperatura
120 + 10°C. Abrir completamente & vdlvula de ajuste fino,
a vdlvula de ajuste grosso, ligar a bomba de vdouo e

de
atinja
fechar
fechar
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fechar w  entrada da  boguilha. Abriv parcialmente a vdlvula de
ajuste grosso & vagarosamente fechar a vdlvula de ajuste fino
atd  que se atinja uma depressfo de 90443 Pa (380 mmHg). Para
el iminar a depressefo no sistema, abyr iy vagarosament e Y
entrada da boguilha até a equalizssfo das pressfes: fechar a
vdlvula de ajuste grosso € desligar a bomba. A taxa de vazamento
nfe  deve sceder & @,46 L/min. Casa isso ocorra, eeliminar o
varamento.

b.2.4 Coleta da amostra

6.2.4.4 Ligar o sistema de aquecimento da sonda e  aguardar  até
gque @ temperatura atinja 120 + 1000,

b.2.4.2 fnotar  a leitura inicial do gasbmetro e =a  pre
harométrica e« zerar os manOmetros antes de iniciar a amostragem.

6.2.4.3 Colocar @ sonda no interior da chamindg ou  duto no
primeirg  ponto, tendo o cuidado de verificar se =z vdlvula do
ajuste grosse esstd completamente fechada ¢ a  do  ajuste fino
completamente abertia.,

6.2.4.4 Ligar @ bomba & ajustar o fluxo, abrindo a vdlvula de
ajuste grosse e, em seguida, ajustar a vazrfo com a vdlvula do
ajuste Ffino para uma amostragem isocindtica € simultaneamente
acionar o cronGmetro. Considerar isocindtica a amostragem em cada
ponto se o valor calculado conforme 7.4.490 a) estiver entre 90 e
150%.

6.2.4.5 Certificar—-se de que a depressfo no vacubmetro nfo
ruceda S046463 Pa (380 mmbHgd.

6.2.4.6 Manter a temperatura dos gases que  saem do 41t imo
borbulhador (aflica-gel) abaixo de 20°0C.

6.2.4.7 O tempo de coleta em cada ponto nfo deve ser inferior a
2,% min e o tempo total da coleta nf%o deve ser inferior a
L9 min.

$6.2.4.8 aAnotar os dados necessdrios para os  cdlonlos rum
formuldrio como o da Figura 2.

b.2.4.9 Realizar a amostragemn do gds para determinagfo de  sua.
massa molecular seca conforme a Norma CETESE L?2.223.

6.2.4.49 No {final da amostragem, fechar a vdlvula de ajuste
grosso, desligar a bombz de vdouo, retirar a sonda do interior da
chaming ou duto e registrar a leitura final do gasbmetro.
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FIRMA: DATA! e/ /—— PROCESSO:
TEMPO! i LOCAL: P.ATM:
INICIO: TERMINO: T AMBIENTE:

AMOSTRAGEM!

TEMPERATURA

73

O
ol

(o) a D

S I x| & | easdMETRO ¥ <« O &
<« QD & N

v | v | S IS ES | £5 F
ENTRADA| SAIDA Y O FT | £ & &

v,

g

3]

Ll £ &
S8 &
Q Iy Q\"’

5)

-

1% EIXQ

22 EIX0
}=d
N

V. TOTAL

var | BH TEMPERATURA ‘ TEMP.

EQUIPE.
«

N -

PRE SSAQ ESTATICA
3 - | . média

FIGURA 2 - Modelo de folha de campo
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b.2.8.44 Farer teste de vazamento (como indicado em
depresseifo mdxima registrada durante o anostragem. Se
gxceder 6,60 L/min rejeitar a amostragem.

b.2.4.42 Calcular o wvalor da isocindtica de
74440 b Considerar valida a amostragem somente
encontrado estiver na Faixa de 290 a 11074,

6.2.5 Recuperacfo ¢ manuseio da amostra

6.2.9.4 Remover A osonda ¢ os gquatro borbulhadores

hurn3.9)

vazament o

amostragem, retirar das conexfies A GIraaE de ved

utilimada, ¢ fechar com rolha de borracha  todas  as
existentes

6.2.5.2 Transeferir esse conjunto & uma drea limpa e

abertuar

protegida

vento, @ fim de evitar a contaninagifo da amostra. Limpar

superficies sxternas do conjunto.

$.2.5.3 Pesar cads uam dos borbulhadores com precisfo de 9,5 g

anotar o wvalor obtido nuam Fformuldrio como o da Figura

L

FIRMA DATA COLETA/AMOSTRAGEM

COMPONENTES % ACUMULADA %Bx Mx Mx.Bx

€0 0,4k

0, 0,32

Y 0,28

N2 0,28

TOTAL 100% 100% MMs

MASSA DE AGUA COLETADA (g

~—

BORBULHADOR

FINAL INICIAL DIFERENCA

w N -

TOTAL

FIGURA 3 - Modelo de formuldrio
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6.2.5.4 Transferir o conteddo dos trés primeiros borbulhadores a
um frasco de vidro ou de polietileno.

6.2.5.5 Lavar o0t trés borbulhadores, a sonda & os  tubos de
conexfo com doun destilada e desionizada e Juntar essa  dgua  de
lavagem ao frasco de vidro ou de polietilenc contendo as solugbes
dos borbulhadores.

6.2.5.6 Tdentificar a amostra & marcar o sed nivel no frasco.
6.2.6 Andlise

6.2.6.4 Transteriv o conteddo do frasco a um bal#o valundétrica e
completar seu volume com doua destilada ¢ desionizadas

6.2.6.2 Montar o aparelho de destilagfo com frasco Kjeldahl,
comg mostra a Figura 4,

FRASCO DE
KJELDAHL

CONDENSADOR

ADAPTADOR

FIGURA 4 ~ Aparelhagem para destila¢fo
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6.2.6.3 aAntes de iniciar a destilagfo da amostra, o aparelho
deve ser limpo destilando~se dgua destilada e desionizada no
frasco Kjeldahl durante 30 minutos.

6.2.6.4 Adicionar em um erlenmeyer exatamente 100 ml da  solugfo
de dcido sulfdrico ©,1 N e duns a gquatro gotas de vermelho de
metila & imergir a ponta do condensador nessa solugfo.

b6.2.6.5 Transferir uma =aliquota de 290 ml. da  amostra @ ser
analisada ao frasco Kieldahl:; adicionar seis pdérolas de vidro
secas @ completar o volume atd a metade do  frasco com  dgua
dest ilada ¢ desionizada.

6.2.6.6 Colocar rapidamente & sem agitagio, pelas paredes  do
frasco, 2% mh de hidrdxzido de sddio a 360%.

b6.2.6.7 Conectar rapidamente o frasco X aparelhagem de destila
¢%0 & agitar suavemente para iniciar a reagfo.

6.2.6.8 Deixar z soluclo do frasco entrar em ebulicHo ¢ destilar
aprosximadamente 190 ml do 1Tguido.

6.2.6.9 Terminada a destilagfo, remover a ponta do  condensador
da solugHo para evitar refluso & desligar o saquecimento. Lavar &
ponta  do condensador dentro do erlenmeyer. Titular o destilado
cam hidrdxido de sddio 6.4 N atd o ponto de viragem f(oor
amarela), usando vermelho de metila como indicador.

6.2.6.190 Prova em brancod acrescentar ao frasco HKieldahl dgua
destilada e desionizada atd a metade do frasco. Fm seguida,
proceder comng én 6.2.6.6 @ H.2.b6.7.

b.2.6.44 Determinar a massa nolecular seca de acordo com a Norma
CETESE L9.223 e anotar os dados num Fformuldrio como o da  Figura
3"

6.2.7 Representatividade da amostragem

F necessdrio que a amostragem seja representativa das condigeles
de operagfo da fonte de emissfo. Deve-se efetuar pelo menos duas
coletas por fonte.

A amostragem deve ser considerada representativa se os resultados
obtidos em cada coleta nfo forem discrepantes entre i

7  RESULTADOS

7.4 Cdlculos
Usando @z nomenclatura de 7.8, proceder aos cdloulos indicados  em
Zed ot v 7.4 4%, (760 mmMHg = 404325 FPad.
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7.4.2

7.1.3
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Presef%o absoluta do gds na chaming ou dutos

o= Patm + Pe
Presefo absoluta no gasbmetros
Pog = Patm + AH

Valume de doua nas condigles da chamind ou

de Fluvo nfo saturado e sem gotfoulag:

7.1.4

sendo

7.4.5

7.4.6

7.1'7

Q,4613446 T Mag
P

duto

s

CEEsQY

Volume de gds medido nas condiglBes da chamind ou duto:

Y Va T Pg
L1 o e e oo e e e e e e

F Ty

e R

Vg = Vaf - Vgi

Unidade nos casos de fFluxo nfo saturado e sem gobtToeulas:

Vaa
P g ous
Vag + Y

Umidade nos casos de fluxo saturado ou com

Fys
Rag m weemm
Patm + Pe

Volume de doua nas condigles da chaming ou

de Fluxo saturado ou com gotfculags

7‘1.8

Bag
Ua g e
i~ Bag

Massa molecular base dmidas

MMU = MMe (4 - Bag) + 18 Bag

got fculag:

duto

oS

Casos
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7.4.9 Velocidade média do gds na chamind ou dutod

T

U o= 428,96 Op o e s (N AP

oMM
7.4.40 lIsocindticat

» G,640% Y Vg Py

a) T &;;twggw¥i;w;;w:wéi;;;wz;ffﬁ;iwwwWMiW:MWW

L.,6467 (U + Vag)
h ) ] S sea seee een seer svse sine seen aves wure v vome snse
v 0 Al

Z.4.44 Maxfo nas condigBes da chamind ou dutos

= 3600 va
7.4.42 Vazfo nas condigfBes normais (OO0 & 1013235 Pad, base
HECAR

G.oe27 @ P (4 ~ Bag)l
T
7.4.13 Volume do gds medido nas condigles normais (BO0 = 104 3259

Pad), base secas

9,00287 Vg Pg Y
U 9 I OEIR e e e s v ane st s e ton s o srne
Ty

7.4.14 Masesn de ambniza & seus compostos analisados como ambnia
totals
“NHg = 7. F.N (Vth — Yiad

7.4.45 Concentragfo de amfnia total nas condigfes nornais, hase

GEras

"NH3
Vagn

7.ha16 Tava de emissfo de ambria totals
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7.2 Nomencl

Segue ab@ixo
nos cdloculos

Simbolo

il
3
Bag

B ag

p
Patm
e
Py
SRV
]
Qnbs
T

T’

TGNH3

atura

a nomenclatura,

de 7.4 .

m 2
i 2
adimensional

adimensional

mg/Nm3

adimensional
adimensional

g/a mol
4/9 mol
mal /sl

Fa

Pa
Pa
Pa
P a
m3/h

Nm3 /1
K
K

Kag/h

Unidade

CETESB/L9.230

com respectivas

Significado

unidades,

utilizada

boguilha
drea da chamind
umidade dos F 6
de proporefo, em
gases da chamind ou
umidade dos gases
te para o ponto de
de tempo o,
proporgfo, em

drea da

R

EHPr e
volume,

avaliada
coleta e

EHPresss &mn
volume, cda

sa & Lermos
do vapor dos
duto

preyviamsn
intervalo
ternos  de
vapor de

daua nos gases da chamind ou duto

concentragfo de ambnia € seus
tos nas condigles normais,
Pitat

coeficiente do
fator da al {guotas
Tume total

isocindtica
isocindtica no
intervalo de tempo
massa de anfinia e
rados (como amdnia
massa  total de
borbulhadores.
massa molecular
massa molecular
normal idade  exata
sddica utilizado
amnostra

presefo absoluta do
duto

Py
fr
Py
pressi

atmosfdrica
estdtica da
absoluta do
3 de vapor de
vazflo do  efluente
chaming ou duto

vardo do efluente
mais, base seCa

da solugio
para o volume da al Tguota

ponto de
GEILS
total), em

AR

hase
bhase

Para &

Mas

COmp o
base seca
proporefo do vy
{item 6.2.6.4)
(250 ml) .

caleta no
compostos coleg
MY W
coletada nos
HECRA

fmida
do hidrd«ido de
titulagfo da

gds na chamind ou

chamindg ou duto
gaadnetro
saturagio

nas  condigles da

condigles nop

temperatura absoluta média do gds  na

chaming ou duto

temperatuwra absoluta do gds no

de coleta
taxa de emissfo de

ambin i ®

Eant o

tatal



Sfmbolo

Ty

v

Vaa

Vg

Vgt
Va i
Vagn
Wia

Vit

=<

AP

[¥]
5}

g 7
VD!
wWhFP) ‘

Unidade

ms s
m
m
m

m

Nm3
ml.
ml.

adimensianal
Pa

Pa

]
min
min

(Pu)0,5
(Pu)0s®
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Significado

mddia das temperaturas médias do gds
na entrada ¢ na saifda do gasbmetra
mfdia  das  temperaturas do gds  nw
entrada € na  saifda do gasbmetro no
ponto de colebs

velocidade média do gds na chamind ou
dut o

volume do gds medido no gasbuetro nas
condigBes da chamind ou duto

volume de Hgua nas  condigles da
chamindg ou duto.

valume do gds seco medido no  gasdmg
tra nas condigles de ensaio

volume do afs seco coletado no panto
de coleta, no intervalo de tempo © 7,
medido no gasdmetro nas condigles  de
Ensaio

leitura Final no gasbmetro

leitura inicial no gasbmetrao

volume de gds medido nas condigfes
normais, base seca. .

volume do titulante <(hidrdxido de
sddiod gasto na amostra

volume do titulante (hidrduido de
sddia) gasto na prova em bhranco

fator de calibrago do medidor

média aritmética das pressfes do
arificiao

presefo da velocidade da  chamind  ou
duto

difmetro da boguilha

tempo total de coleta

tempo de coleta no ponto de colets
média das ralzes quadradas de AP

raiz quadrada de AP no ponto  de
coleta

o
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ANEXO ~ SELECHKO DE BOQUILHA

A4 & Fim de manter a condi¢Ho iesocindtica durante toda =
amostragemn sem troca de boguilha, € de fundamental importfncia  a
boa escolhs do didmetro.

A-2 FExistem vdrios caminhos a seguir para & selesfo do difimetro
mais adequado de boguilha para cada conjunto de condigles de  uma

amostragen.

A-3 0 proacedinento baseado no cdlcoule direto do  didmetro  da
boguilha, basendo nas condigles Fluidodinfmicas no  conjunto
chamind-trem de amostragem, € mais gendrico e, por isso, & aqui
recomendado.

A-4 O difmetro da bhoguilhz, por este procedimento, & calculado

pela seguinte Fdrmulad

164,867 Gm Pg
S I I L T PR
Twm Op (4 — Hag)

onde

Db o= difmetro da boguilha, &m mmy

Am = vazrfo do fluxo gasoso no medidor, em m3/min;

Tm = temperatura no medidor, em Kj

AP = média das pressfies de velocidade, em Pay

Pg, Cp, Bag, T, MMu & P téw o significado ¢ unidades indica
dos em 7.2

A~5 FEoscolhe-se =2 bhoguilha cujo difwetro mais se  aprowime do
caloculado acima.



