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METODO DE ENSAIO PARA ANALISE DE
MISTURAS, DE HIDROGENIO E METANO
POR CROMATOGRAFIA EM FASE GASOSA

M étodo

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

CONTEC Requisito Mandatorio: Prescricdo estabelecida como a mais adequada e que deve ser
= utilizada estritamente em conformidade com esta Norma. Uma eventual resolugéo de
Comisséo de Normas ndo segui-la ("ndo-conformidade’ com esta Norma) deve ter fundamentos técnico-
Técnicas gerenciais e deve ser aprovada e registrada pelo Orgéo da PETROBRAS usuério desta

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

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

SC - 20 Recomendada].
Técnicas Analiticas Copias dos registros das "ndo-conformidades' com esta Norma, que possam contribuir
de Laboratoério para o aprimoramento da mesma, devem ser enviadas para a CONTEC - Subcomisséo
Autora.

As propostas para revisdo desta Norma devem ser enviadas a CONTEC - Subcomissdo
Autora, indicando a sua identificacdo 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 ateragdo 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 autorizagao
da titular, importa em ato ilicito nos termos da legislagdo pertinente,
através da qual serdo imputadas as responsabilidades cabiveis. A
circulagdo externa serd 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 Subcomissdes 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 Subsidiarias, usuarios das normas). Uma norma técnica
PETROBRAS esta sujeita a revisdo 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 Normas Técnicas

PETROBRAS.
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METODO DE ENSAI O PARA ANAL|I SE DE M STURAS,
DE HI DROGENI O E METANO
POR CROVATOGRAFI A EM FASE GASCSA

1 OBJETIVO

Esta Norma prescreve o npdo de se proceder a analise por
cromatografia em fase gasosa de nistura de hidrogéni o e nmetano.

2 CAWPO DE APLI CAGAO

O nmétodo possibilita sonente a determ nacdo de hidrogénio e
nmet ano, nao considerando quai squer outras substancias presentes na
m stura.

3 RESUMD

A anpstra é introduzida em unma coluna de crommtografia gasosa
onde a separacdo dos seus constituintes é realizada por adsorsao. As
substéancias eluidas da coluna sdo detectadas e registradas,
constituindo o cromatograma da anostra. As concentracdes dos
conponentes sdo cal cul adas nedi ndo-se as &areas conpreendi das pel os
picos e nultiplicando—as pel os respectivos fatores de correcdo para a
resposta do detector.

4  APARELHAGEM

4.1 Cromat 6grafo

Qual quer cromat 6grafo disponivel no conmércio ou construido em
| aborat 6ri o dotado de valvula de anpbstragem de gas e de detector de
condutividade térmica, que podera ser de filanento aquecido ou
termstor. Para esta analise é necessario inverter o sinal do
detector; por isso, € reconendavel que o aparel ho disponha de unm
chave de nudanca de pol ari dade do sinal do detector

4.2 Registrador

Qual quer registrador adequado para aparelho de cromatografia
gasosa, que opere dentro da faixa de 0 a 10 milivolts, com tenpo de
resposta para percorrer a escala inteira igual ou inferior a 2
segundos e ruido el étrico de + 0,3%de toda a escal a.

4.3 Tubos de cobre ou alunminio de 0,63 cm de dianetro externo
(1/4”) parede fina.
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2 N- 1668

PRODUTOS QUi M COS

.1 Silica gel, seca para cromatografia de granul acao do 28-60 nesh

.2 Nitrogénio, 99,99% de pureza, isento de um dade

.4 Metano, 99,99% de pureza, isento de uni dade

5
5
5
5.3 Hidrogénio, 99,699% de pureza, isento de un dade
5
6

PREPARO DA APARELHAGEM

»

.1 Col unas

Cortar um tubo de cobre ou de alumnio de 2,5 m de conpri nento.
Para elim nar substancias ou detritos aderidos as paredes internas do
tubo, lava-lo sucessivanmente com benzeno e mistura de &l cool e éter
Seca-1 o usando ar conprimdo isento de um dade. Col oca-lo estirado em
posi ¢cdo vertical, introduzir umtanmpdo de |d de vidro na extreni dade
inferior e adaptar um funil na superior. Encher a coluna coma silica
gel, vibrando-a durante esta operacdo, a fim de assegurar conpactacéao
uni fornme. Quando a coluna estiver cheia, retirar o funil e ajustar um
tanpdo de |& de vidro na extrem dade superior da nmesma. Enrolar o
tubo de acordo com o tamanho do conpartinento de coluna do
cromat 6graf o a ser enpregado, procurando adotar o nmi or raio possivel
e evitar que o dianetro do tubo seja defornado.

6.2 Cronatografo

Instalar a coluna no cromatégrafo e verificar se o aparel ho nédo
apresenta nenhum vazanento. Ajustar as seguintes condic¢bes de

oper acao:
- gas de arraste No
- tenperatura 30°C
- vazéo 30 mY/mn
- presséo 1, 406 kg/cnt (20 | b/ pol?)
- pol ari dade do sinal do detector negativa

Ligar o aparelho e esperar que entre em equilibrio, o que ¢
evidenciado por wuma |inha-base estéavel, em condig¢Bes de nmaior
sensi bilidade. As condi ¢cdes de operacdo devem manter-se constantes
durante a analise. A vazao deve ser nedida por neio de um rotanetro
de bol ha de sabéo.

7 EXECUCAO

1 Preparar uma mstura sintética padrao contendo hidrogénio e

7.
met ano.
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