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PROPRIEDADE DA PETROBRAS

MÉTODO DE ENSAIO PARA ANÁLISE DE
MISTURAS, DE HIDROGÊNIO E METANO

POR CROMATOGRAFIA EM FASE GASOSA

Método

Cabe à CONTEC - Subcomissão Autora, a orientação quanto à interpretação do texto
desta Norma. O Órgão da PETROBRAS usuário desta Norma é o responsável pela
adoção e aplicação dos itens da mesma.

CONTEC
Comissão de Normas

Técnicas

Requisito Mandatório: Prescrição estabelecida como a mais adequada e que deve ser
utilizada estritamente em conformidade com esta Norma. Uma eventual resolução de
não seguí-la ("não-conformidade" com esta Norma) deve ter fundamentos técnico-
gerenciais e deve ser aprovada e registrada pelo Órgão da PETROBRAS usuário desta
Norma. É caracterizada pelos verbos: “dever”, “ser”, “exigir”, “determinar” e outros
verbos de caráter impositivo.

SC - 20

Prática Recomendada (não-mandatória): Prescrição que pode ser utilizada nas
condições previstas por esta Norma, mas que admite (e adverte sobre) a possibilidade
de alternativa (não escrita nesta Norma) mais adequada à aplicação específica. A
alternativa adotada deve ser aprovada e registrada pelo Órgão da PETROBRAS usuário
desta Norma. É caracterizada pelos verbos: “recomendar”, “poder”, “sugerir” e
“aconselhar” (verbos de caráter não-impositivo). É indicada pela expressão: [Prática
Recomendada].

Técnicas Analíticas
de Laboratório

Cópias dos registros das "não-conformidades" com esta Norma, que possam contribuir
para o aprimoramento da mesma, devem ser enviadas para a CONTEC - Subcomissão
Autora.

As propostas para revisão desta Norma devem ser enviadas à CONTEC - Subcomissão
Autora, indicando a sua identificação alfanumérica e revisão, o item a ser revisado, a
proposta de redação e a justificativa técnico-econômica. As propostas são apreciadas
durante os trabalhos para alteração desta Norma.

“A presente Norma é titularidade exclusiva da PETRÓLEO BRASILEIRO
S.A. - PETROBRAS, de uso interno na Companhia, e qualquer reprodução
para utilização ou divulgação externa, sem a prévia e expressa autorização
da titular, importa em ato ilícito nos termos da legislação pertinente,
através da qual serão imputadas as responsabilidades cabíveis.  A
circulação externa será regulada mediante cláusula própria de Sigilo e
Confidencialidade, nos termos do direito intelectual e propriedade
industrial.”

Apresentação

As normas técnicas PETROBRAS são elaboradas por Grupos de Trabalho –
GTs (formados por especialistas da Companhia e das suas Subsidiárias), são comentadas pelos
Representantes Locais (representantes das Unidades Industriais, Empreendimentos de Engenharia,
Divisões Técnicas e Subsidiárias), são aprovadas pelas Subcomissões Autoras – SCs (formadas por
técnicos de uma mesma especialidade, representando os Órgãos da Companhia e as Subsidiárias) e
aprovadas pelo Plenário da CONTEC (formado pelos representantes das Superintendências dos
Órgãos da Companhia e das suas Subsidiárias, usuários das normas). Uma norma técnica
PETROBRAS está sujeita a revisão em qualquer tempo pela sua Subcomissão Autora e deve ser
reanalisada a cada 5 (cinco) anos para ser revalidada, revisada ou cancelada. As normas técnicas
PETROBRAS são elaboradas em conformidade com a norma PETROBRAS N -1. Para
informações completas sobre as normas técnicas PETROBRAS, ver Catálogo de Normas Técnicas
PETROBRAS.
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MÉTODO DE ENSAIO PARA ANÁLISE DE MISTURAS,
DE HIDROGÊNIO E METANO

POR CROMATOGRAFIA EM FASE GASOSA

1  OBJETIVO

Esta Norma prescreve o modo de se proceder à análise por
cromatografia em fase gasosa de mistura de hidrogênio e metano.

2  CAMPO DE APLICAÇÃO

O método possibilita somente a determinação de hidrogênio e
metano, não considerando quaisquer outras substâncias presentes na
mistura.

3  RESUMO

A amostra é introduzida em uma coluna de cromatografia gasosa,
onde a separação dos seus constituintes é realizada por adsorsão. As
substâncias eluídas da coluna são detectadas e registradas,
constituindo o cromatograma da amostra. As concentrações dos
componentes são calculadas medindo-se as áreas compreendidas pelos
picos e multiplicando—as pelos respectivos fatores de correção para a
resposta do detector.

4  APARELHAGEM

4.1  Cromatógrafo

Qualquer cromatógrafo disponível no comércio ou construído em
laboratório dotado de válvula de amostragem de gás e de detector de
condutividade térmica, que poderá ser de filamento aquecido ou
termistor. Para esta análise é necessário inverter o sinal do
detector; por isso, é recomendável que o aparelho disponha de uma
chave de mudança de polaridade do sinal do detector.

4.2  Registrador

Qualquer registrador adequado para aparelho de cromatografia
gasosa, que opere dentro da faixa de 0 a 10 milivolts, com tempo de
resposta para percorrer a escala inteira igual ou inferior a 2
segundos e ruído elétrico de + 0,3% de toda a escala.

4.3  Tubos de cobre ou alumínio de 0,63 cm de diâmetro externo
(1/4”) parede fina.
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5  PRODUTOS QUÍMICOS

5.1  Sílica gel, seca para cromatografia de granulação do 28-60 mesh

5.2  Nitrogênio, 99,99% de pureza, isento de umidade

5.3  Hidrogênio, 99,99% de pureza, isento de umidade

5.4  Metano, 99,99% de pureza, isento de umidade

6  PREPARO DA APARELHAGEM

6.1  Colunas

Cortar um tubo de cobre ou de alumínio de 2,5 m de comprimento.
Para eliminar substâncias ou detritos aderidos às paredes internas do
tubo, lavá-lo sucessivamente com benzeno e mistura de álcool e éter.
Secá-lo usando ar comprimido isento de umidade. Colocá-lo estirado em
posição vertical, introduzir um tampão de lã de vidro na extremidade
inferior e adaptar um funil na superior. Encher a coluna com a sílica
gel, vibrando-a durante esta operação, a fim de assegurar compactação
uniforme. Quando a coluna estiver cheia, retirar o funil e ajustar um
tampão de lã de vidro na extremidade superior da mesma. Enrolar o
tubo de acordo com o tamanho do compartimento de coluna do
cromatógrafo a ser empregado, procurando adotar o maior raio possível
e evitar que o diâmetro do tubo seja deformado.

6.2  Cromatógrafo

Instalar a coluna no cromatógrafo e verificar se o aparelho não
apresenta nenhum vazamento. Ajustar às seguintes condições de
operação:

- gás de arraste N2
- temperatura 30ºC

- vazão 30 ml/min
- pressão 1,406 kg/cm2 (20 lb/pol2)
- polaridade do sinal do detector negativa

Ligar o aparelho e esperar que entre em equilíbrio, o que é
evidenciado por uma linha-base estável, em condições de maior
sensibilidade. As condições de operação devem manter-se constantes
durante a análise. A vazão deve ser medida por meio de um rotâmetro
de bolha de sabão.

7  EXECUÇÃO

7.1  Preparar uma mistura sintética padrão contendo hidrogênio e
metano.
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