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METODO DE ENSAIO PARA A
DETERMINACAO DE COMPONENTES
SULFURADOS PRESENTES EM GASES DE
REFINARIA POR CROMATOGRAFIA EM
FASE GASOSA

M étodo

Cabe a CONTEC - Subcomissdo Autora, a orientagdo 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 resolucéo 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
condiges previstas por esta Norma, mas que admite (e adverte sobre) a possibilidade
de alternativa (ndo escrita nesta Norma) mais adequada & aplicacdo especifica. A
alternativa adotada deve ser aprovada e registrada pelo Orgéo da PETROBRAS usuério
desta Norma. E caracterizada pelos verbos. “recomendar”, “poder”, “sugerir” e
“aconselhar” (verbos de carédter ndo-impositivo). E indicada pela expressio: [Prética

SC - 20 Recomendada].

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

Técnicas Analiticas
de Laboratério

As propostas para revisdo desta Norma devem ser enviadas a CONTEC - Subcomissdo
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 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 Subcomissbes 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 Nor cni
e "Boéiffients
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METODO DE ENSAI O PARA A DETERM NACAO DE
COVMPONENTES SULFURADOS PRESENTES EM GASES DE
REFI NARI A POR CROVATOGRAFI A EM FASE GASOSA

1 OBJETIVO

Esta Norna prescreve o nmodo de se proceder a analise por
cromatografia em fase gasosa dos conpostos sulfurados, HS e SO,
presentes em gases de processanento das refinarias.

O método é aplicavel a analise de quaisquer msturas gasosas
contendo os citados gases sul furados e hidrocarbonetos saturados e

i nsaturados, desde que resguardados os linites de deteccdo do
mét odo.
Nota - Os hidrocarbonetos sdo determ nados sonente até trés atonos

de carbono, devendo ser utilizada uma outra coluna
cromatografica (N 1469 do Manual de Mtodos de Analise da
PETROBRAS) para conpletar a analise até os cinco atonps de
car bono.

O vapor d’4agua contido no gas ndo interfere com a anali se,
enbora ndo seja determ nado.

2 RESUMO DO ENSAI O

A anobstra é introduzida em uma coluna de cromatografia em fase
gasosa, onde a separacdo dos seus constituintes é realizada
pri nci pal mrente por adsorcéo.

As substancias eluidas da coluna sdo detectadas e registradas;
constituindo o cromatograma da anobstra. As concentracdes dos
conponentes sdo cal cul adas nedi ndo-se as areas conpreendi das pel os
picos e nultiplicando-as pelos respectivos fatores de correcdo para
a resposta do detector.

3  APARELHAGEM

3.1 Cronmtografo

Qual quer cromat 6grafo di sponivel no conmércio ou construido em
| aborat 6ri o, dotado de valvula de anbstragem de gas e de detector
de condutividade térmica, ou seja, termstor ou filamento, desde
gue a val vula de anpbstragem e a tubulacdo a partir da introducdo da
anostra sejam em aco inoxidavel e que o detector possa ser usado
com gases corrosivos.

Propri edade da PETROBRAS Pal avr as- chaves:
gases-anal i se, cromat ogr af i A0Qa6skaents
enxof re- conpost os Document Sharing Hub
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3.2 Registrador

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

3.3 Tubos de alunminio ou aco inoxidavel de 0,63 cm de dianetro
externo (1/4”) ou de 0,32 cmde dianetro externo (1/8")

3.4 Tubos de plastico de dianetro e conprinmento variaveis de
acordo com a tubulacdo de entrada e saida da valvula de
anostragem

Nota - Em se tratando de conpostos sul furados, devem ser evitadas
| i gacdes usando qual quer tipo de borracha.

3.5 Tubo de vidro de cerca de 10 cm de conprinento e de dianmetro
conpativel como do tubo de plastico

[

MATERI Al S

4.1 Porapak Q 150-200 nesh

4.2 Silica gel, 28-60 nesh

Purificada por extracdo com tetracloreto de carbono, para
el i m nacdo de substancias organicas, e por |avagem com acido
nitrico 1 N, para elimnacdo de substancias inorganicas. A silica
gel deve apresentar teste negativo para ferro, e ser isenta de
um dade, por secagem a 100°C.

4.3 Hidrogénio eletrolitico, 99,99% de pureza, isento de uni dade

4.4 N trogénio, isento de um dade

Nota - O hidrogénio e o nitrogénio devem ser filtrados através de
silica gel e peneiras nol eculares para elimnar a uni dade e
i npur ezas usual nente encontradas nos gases conerci ais.

4.5 Sol ugcdo de hidroxido de sédio 20%

62

PREPARACAO DA APARELHAGEM

5.1 Col unas

Cortar um tubo de aco inoxidavel ou alum nio, de 2,45 m de
comprimento e 0,63 cm de diametro externo ou 2,50 m de
comprimento e 0,32 cm de diéanetro externo. Para elimnar
subst &ncias ou detritos aderidos as paredes internas do tubo,
| ava-1 o sucessi vanente com pentano, benzeno e m stura de al coo
e éter. Secar usando ar conprimdo filtrado isento de um dade.
Colocar o0 tubo estirado em posicdo vertical, introduzir um
tanmpdo de |&a& de vidro na extrem dade inferior e adaptar um
funil na superior. Encher a coluna com o Porapak Q vibrando-a
durante esta operacdo, a fim de assegurar unma conpactacao
uni forme. Quando faltar 35 cm para encher conpletanmente o tubo
de 0,63 cm de diéametro externo, ou 40 cm para encher
conmpl etanente o tubo de 0,32 cm de di &metro externo, colocar um
tampdo de |a de vidro
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