w PETROBRAS N-1899 SET /84

DETERMINACAO DO TEOR DE AGUA E
PRODUTOS DE PETROLEO COMO
CONTAMINANTES EM ALCOOL
COMBUSTIVEL POR CROMATOGRAFIA

M étodo

Cabe a CONTEC - Subcomissdo Autora, a orientagdo quanto a interpretacéo do texto
desta Norma. O Orgédo da PETROBRAS usu&rio desta Norma € o responsavel pela
adocdo e aplicagdo 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
Comissdo de Normas ndo segui-la ("ndo-conformidade” com esta Norma) deve ter fundamentos técnico-

gerenciais e deve ser gprovada e registrada pelo Orgéo da PETROBRAS usuério desta
Norma. E caracterizada pelos verbos: “dever”, “ser”, “exigir’, “determinar” e outros

Préatica Recomendada (ndo-mandatoria): 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 & 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 caréter ndo-impositivo). E indicada pela expressio:

SC - 20 Recomendada].

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

Técnicas Andliticas
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 redacdo e a justificativa técnico-econdmica. As propostas sdo apreciadas
durante os trabalhos para aterag@o desta Norma.

“A presente Norma é titularidade exclusiva da PETROLEO BRASILEIRO
S.A. - PETROBRAS, de uso interno na Companhia, e qualquer reproducéao
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 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,
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 Subsididrias, usuarios das normas). Uma norma técnica
PETROBRAS esta sujeita a revisdo em qualquer tempo pela sua Subcomissio 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 Documents
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DETERM NACAO DO TEOR DE AGUA E
PRODUTOS DE PETROLEO COMO CONTAM NANTES EM
ALCOOL COVBUSTI VEL POR CROVATOGRAFI A
(mét odo)

1 OBJETIVO

Est a Norma fixa o procedi ment o para determ nacdao, por
cromatografia com fase gasosa, do teor de &gua, gasolina, querosene
ou 6l eo diesel, presentes no alcool etilico conbustivel. Aplica-se a
qual quer anostra, desde que seja honbgénea e estavel a tenperatura
anbi ente e ndo esteja contam nada por namis do que um dos produtos de
petr 6l eo i ndi cados.

2 NORMA A CONSULTAR

Da PETROBRAS

N-1898 - |Identificacgéado da Cont am nagéo de Al cool Etilico
Conmbustivel por Gasolina, Querosene ou Diesel.

3 RESUMD

Verificada a fracdo de petrdéleo que esta contami nando o al cool
etilico, através da N 1898, a anpbstra é introduzida, numa coluna
cromat ografi ca, contendo polineros porosos cono fase estacionaria,
onde a separacdo dos constituintes é realizada por particao e
absorcdo associ adas. Apés a eluicao dos picos de agua e etanol,
faz-se uma reversao do fluxo na coluna cronatografica para que todos

Propri edade da PETROBRAS Pal avr as- chave: &l cool - contam nan-
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2 N- 1899

os hi drocarbonet os sej am el ui dos em conj unt o.
As areas nedidas dos picos sdo correlacionadas com as
concentracdes respectivas através dos fatores de resposta do detetor.

APAREL HAGEM

[

4.1 Cromat 6grafo

Qual quer cromat 6grafo dotado de detetor de condutivi dade térm ca
e de valvul a da reversao de fl uxo.

4.2 Registrador

Qual quer regi strador pot enci ongétrico apropriado par a
cromat 6graf o da gas com fai xa da operacdo de 0-5 mv, dotado ou nado de
si stema de integracgéo.

4.3 Balanca analitica comprecisédo da 0,1 ng.

5 REAGENTES

5.1 Porapak S, 80/100 nesh.

Nota: Qutros polinmeros porosos podem ser utilizados, tais conp

Porapak P ou Q e Chronpsorb 102 desde que se obtenha uma separacdo
adequada para os conponentes de interesse.

5.2 Tudo de cobre ou aco inoxidavel de 0,32 cm (1/8") de dianetro
ext er no.

5.3 Gas Hélio ou Hi drogénio, com 99,9 % de pureza.

5.4 Alcool etilico anidro, com99,9 % da pureza.
5.5 FEter de petrol eo.
5.6 Benzeno
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N- 1899 3
6 EXECUCAO

6.1 Preparo da Col una de Porapak (Ver Anexo |)

Cortar um tubo de cobre ou aco inoxidavel de 3 m de conprinmento
e 0,32 cm de dianetro externo. Para elimnar substéancias ou detritos
aderi dos as paredes internas do tubo, |lava-lo sucessivanmente com éter
de petrdleo, benzeno e mistura de alcool e éter. Seca-lo com ar
comprinmido filtrado e introduzir um tanpdo de |Ia& da vidro numa das
extrem dades do tubo. Enrolar o tubo de acordo com a geonetria do
conpartinento de colunas do cromatografo a ser enpregado, procurando
adotar o mmior raio possivel e evitando que o dianetro do tubo seja
def ormado. Adaptar a extrem dade do tubo bl oqueado pela |a de vidro a
uma linha de vacuo através de um Kitasato e a outra a um funil,
conforme nostrado na figura. Encher a coluna com o Porapak S,
vertendo-o através de funil e vibrando o tubo durante esta operacao,
de nodo a assegurar uma conpactacdo uniforne.

Quando a coluna estiver cheia, o0 que pode ser observado pelo
nivel do recheio na haste do funil, deixa-la sob vacuo durante al guns
mnutos e verificar se este se altera. Em caso afirnativo,
acrescentar mmis Porapak S, repetindo esta operacao, tantas vezes
quantas forem necesséarias, até que a altura do recheio permaneca
constante sob acdo do vacuo. Desligar o vacuo, destacar a coluna do
funil e ajustar nesta extrem dade um tanpdo de | & de vidro.

6.2 Condici onanento da Col una

Instalar a coluna no cromatoégrafo, deixando desligada a
extrem dade que vai ao detetor, a fim de evitar sua contani nacédo
durante o periodo de condi ci onamento da col una.

Usando nitrogénio conpb gas de arraste, ajustar a vazao para
10 M/mn. e programar a tenperatura da coluna a velocidade de
1°C/ mn., desde a tenperatura anbiente até 220° C, mantendo a col una
nesta tenperatura numtenpo ninino de 6 horas.
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