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DETERMINACAO DE FENOIS E
TIOFENOIS EM PRODUTOS DE

PETROLEO E SOLUCOES CAUSTICAS,
POR ESPECTROFOTOMETRIA

M étodo

Cabe a CONTEC - Subcomissio Autora, a orientagéo quanto a interpretacéo do texto
desta Norma. O Orgédo 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
= utilizada estritamente em conformidade com esta Norma. Uma eventua resolugéo de
Comisséo de Normas nd segui-la ("ndo-conformidade’ com esta Norma) deve ter fundamentos técnico-
Técnicas 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 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 a 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].

Copias dos registros das "ndo-conformidades’ com esta Norma, que possam contribuir
para 0 gprimoramento da mesma, devem ser enviadas para a CONTEC - Subcomissdo
Autora.

Técnicas Andliticas
de Laboratério

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 Plenario da CONTEC (formado pelos representantes das Superintendéncias dos
Orgdos da Companhia e das suas Subsidiarias, usuérios 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 Catélogo de Normﬁ Técnicas
PETROBRAS ocuments
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DETERM NACAO DE FENO'S E Tl OFENO S EM PRODUTCS DE

PETROLEO E SOLUCOES CAUSTI CAS, POR ESPECTROFOTOVETRI A

(mét odo)

1 OBJETIVO

1.1 - Esta Norma fixa o nobdo de se proceder a determ nacdo de
fenbis e tiofendis em gasolina e solucdes causticas de
refinaria, aplicando-se tanmbém a acidos cresilicos brutos
deri vados dessas sol u¢gbes causti cas.

O termp fendis, nesta Norma, é usado para designar unma
m stura de fenol, creséis e xilendis, enquanto que o terno
ti of endi s desi gna os conpostos anal ogos de enxofre.

O procedi nento pode ser aplicado cono ensaio de controle
para analise de fracbes de petréleo de alto ponto de
ebulicdo, tais conmb querosene e 6l eos conbustiveis. Para
estas fracbes os resultados s&o consistentenente nmis
bai xos do que os valores reais, a nenos que seja feita unm
cal i bracdo adi ci onal .

1.2 - Dado que os tiofendis tendem a desaparecer rapidanente da
sol ucdo de hidrocarbonetos, particularnmente na presenca de
ol efinas, €& necessario que o0s extratos causticos que
contenham fendis e tiofenbdis sejam preservados senpre que
houver um interval o superior a 1 hora entre a anpstragem e
a anali se.

2 RESUMO

Cs fenbis e tiofendis sdo extraidos da fracdo de petroleo, com
solucdo de soda calstica a 10% o espectro de absorcdo do
extrato caustico no ultravioleta é entdo regi strado. Uma técnica
de linha-base é usada para conpensar a absorcdo de fundo da
anostra. Uma calibracdo, de nmdo senelhante, com solucdes
conhecidas e a aplicacdo da lei de Beer permtem o calculo do
peso percentual de fendis e tiofendis.

Na presenca de concentracfes excessivas de nercaptas, sonente a
soma de fendis e tiofendis pode ser determ nada diretanente.
Contudo, é possivel obter um valor preciso para tiofendis,
usando-se um procedi mrento nodificado, que envolve a adsorcdo da
anostra em silica-gel, seguida da eluicao seletiva dos nesnops.

Para sol ucdes causticas de refinaria e acidos cresilicos brutos,

o procedinento é idéntico ao usado para fracbes de petrdleo,
exceto que a fase de extracdo é enitida.
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3 APARELHAGEM

3.1 - Coluna cromatografica - tubo de vidro cilindrico de 12,7 nm
de di anetro interno, 127,0 mm de conprinento, afilada numa
extreni dade a 6,35 mm de di anetro interno.

3.2 - Baldes volungétricos de rolha esmrilhada, de 10, 25 e 50 nv.

3.3 - Funis separadores de rol ha esneril hada, de 50, 125 e 500 nv.

3.4 - Pipetas de 1, 2, 5 e 25 nv

3.5 - Espectrofoténmetro para uso na regido do ultravioleta, conp
o nodelo DU-2 da Beckman, com o0s respectivos acessori os.
Esse instrunento deverd ser capaz de operar na regi ao de

2600 &, com uma banda espectral de 10 A, e capaz de umm
precisdo de 0,5% no nivel de absorbancia 1,0, nessa
resol ugao.

3.6 - Células de absorcdo de quartzo ou silica fundida, com
tanpa, e cami nho 6tico de 1,000 + 0,005 cm

3.7 - Provetas graduadas, de 50 e 200 nv

3.8 - Garrafas de anbstragem providas de rol has de plastico.

4 REAGENTES

Todos o0s reagentes serdo de grau p.a. e qualquer referéncia a
agua significa agua destil ada ou desi oni zada.

4.1 - Solucado de hidroéxido de so6dio, a 10%

4.2 - Solucdo de hidroxido de sbédio, a 0,4% - diluir 1 nm/ da
solucdo a 10% a 25 m/, com agua, | ogo antes de usa-la.

4.3 - Silica-gel de 100 - 200 “nesh” - E satisfatoria a de
coédi go 923 da Davi son

4.4 - N trogénio

5 PADRONI ZACAO

Usar as absortividades nédias dadas na tabela | para os
conprinmentos de onda de 265 mm (n n) (absorcdo maxi ma do tiof enol)

e 290 mm (absorcdo maxima do fenol). Cada val or de absortivi dade é
a absorbéncia nmédia (-log da transmtéancia) de fendis e tiofendis
tipicos de petroleo, nedido emcélula de 1 cm de caminho 6tico, a
uma concentracdo de 1 g/litro, em solucdao aquosa de hidréxido de
sodio a 0,4%
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TABELA |
Absortivi dade para a Determ nacdo de Feno6is e Tiofendis

(litro/g x cm

Conponent es Compri nento de onda
265 mm 290 mm
Fendi s 6, 88 23,7
Ti of endi s 118, 5 18,9

As absortividades acima foram deterninadas, particularmnente,
para analise de gasolinas e solucdes causticas de refinaria
usadas no tratanento de gasoli nas.

Para fracbGes de petrdéleo de pontos de ebulicdo mais el evados,
essas absortividades dardo resultados inferiores aos reais. Nao
obstante, posto que os resultados sdo consistentes para uma dada
fracdo o método é ainda uUtil cono ensaio de controle. Quando se
precisa de nmmior exatiddo, uma calibracdo exata devera ser
feita, isolando os fendis e tiofendis.

6 AMOSTRAGEM

6.1 - No caso de ser a anostra analisada inediatanente apds a
sua col eta, seguir o procedinento do item7.

6.2 - Quando sonente puder ser analisada apés um intervalo
superior a uma hora, seguir o procedi nento adi ante:

| medi at amrent e ap6s a anbstragem colocar 200 n?Y de gasolina
ou hidrocarbonetos que contenham os conpostos fenodlicos
num funil separador linpo que tenha sido purgado com

nitrogéni o. Juntar 50 nY da solucdo de hidréxi do de sodio a
10% e extrair a anostra, agitando vigorosanmente por 5
m nutos, pelo nenos. Aliviar a pressdo a intervalos,
i nvertendo e abrindo a torneira.

Purgar com nitrogénio a garrafa de anpbstragem vazia e
drenar para o seu interior o extrato caustico. Arrolhar a
garrafa i medi at anent e. Desprezar a camada de
hi dr ocar bonet os.

6.3 - E inperativo que a etiqueta de identificacdo da anpstra

informe as quantidades de hidrocarbonetos e solugdo de
soda caustica utilizadas.
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