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1 OBJETIVO

1.1 Esta Norma prescreve o netodo de determ nacdo de benzeno e
tolueno em gasolinas de aviacdo e autonotiva por cromatografia
gasosa.

1.2 Aplica-se a anpbstras que contenham de 0,06 a 5% em volune, de
benzeno e de 0,5 a 20% em vol unme, de tolueno.

Nota 1: As faixas de determ nacdo podem ser alteradas, fazendo-se as
nodi fi cacdes necessarias na construgdo da curva de calibracdo (ver
item?7.2.1).

2 RESUMO

2.1 A anpostra, adicionada de um padréo-interno, netil-etil-cetona
(MEC), é injetada no cromatografo a gas equi pado com duas col unas em
série. A anpbstra passa prineiro por uma coluna recheada com una fase
apol ar, que separa o0s conponentes de acordo com 0s seus pontos de
ebul i cdo. Apés a eluicao do octano, o fluxo através da col una apol ar
€ revertido, descartando do sistema os conponentes mai s pesados que o
oct ano.

2.2 0O octano e os conpostos nmais |eves passam entdo por una col una
recheada com uma fase altanmente polar, que separa o0s conpostos
aromati cos dos nédo-aromaticos. Os conponentes el uidos sédo detectados
e registrados. As areas correspondentes aos picos do benzeno, tolueno
e MEC sdo nedidas e os percentuais, em volunme, do benzeno e tol ueno
sdo determ nados, wutilizando-se curvas de calibragdo previanente
construidas que fornecem as concentracdes dos nesnps, através da
rel acdo das areas relativas aos picos do benzeno, tolueno e MEC

Oigem CONTEC - Subcomissdo n° 20 - Técnicas Analiticas de
Labor at 6ri o.
Foi baseada na ASTM D-3606/87 - Benzene and Toluene in
Fi ni shed Mot or and Avi ati on Gasol i ne by Gas
Chr omat ogr aphy.

Li nha vertical na nmargem da péagina assinala trecho desta Norma
alterado da anterior para a presente revisao. A alteracdo pode
ser: nodificacado, insercdo ou supressdo do trecho.

Toda Nornma € dinéamca, estando sujeita a revisfes. Conentarios
e sugestdes, para seu aprinoranmento, devem ser encam nhados a
Com ssdo de Normas Técni cas da PETROBRAS - CONTEC.
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2 N-2060a

3 NORMAS E/ OU DOCUMENTOS COVPLEMENTARES
Na aplicacdo desta Norna é necessario consultar:
ACS - Anerican Chemical Society Specifications COW TTEE ON
ANALYTI CAL REAGENTS
4 PRECAUCCES DE SEGURANCA

4.1 Antes de iniciar qualquer manuseio com reagentes, materiais e
equi panentos, consultar e aplicar os procedi nentos apropriados de
seguranca e de operacdo dos equi pament os.

4.2 O ANEXO A contém al gunas i nformacdes de seguranca referentes aos
reagentes utilizados pel o nétodo.

5 APARELHAGEM E MATERI Al S

5.1 Cronmatografo

Cromat 6grafo a gas equi pado com detector de ionizacao por chama de
hi drogénio ou de condutividade térmica, sistema de injecdao para
col unas enpacotadas e val vul a para reversao de fl uxo.

5.2 Regi strador

Regi strador potencionmétrico adequado para cromatégrafo a gas com
fai xa de operacdo entre 0 e 10 nV.

5.3 Integrador

I ntegrador eletr6nico anal 6gico digital, de grande faixa dinam ca de
operacdao (0 a 1 volt), ou equipanento equival ente para obtencdo das
areas dos pi cos.

5.4 V&l vul a seletora de col unas

Val vul a com seis vias, que possa ser aquecida, no mnino, até 150°C
(Nota 2).

5.5 Seringa

M cro-seringa de 10 nL de capaci dade.

5.6 Bal des volunétricos de 100 nL e 25 nL (Nota 3).

5.7 Tubo para as col unas

Tubo de aco inoxidavel com 0,8 m de conprinmento e 0,32 cm (1/8") de

di &nretro externo e outro com4,6 mde conprinmento e 0,32 cm (1/8") de
di &netro externo.
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Nota 2: Podem tanbém ser utilizadas valvulas de quatro e oito vias,
porém a de seis vias permte a configuracdo mais sinples e
eficiente.

Nota 3: Todo o material de vidro deve ser previanente |linpo e seco.

6 REAGENTES, SOLVENTES E SOLUCOES

Todos o0s reagentes devem ser de grau p.a., equi valente a
especi ficagdo ACS.

6.1 Nitrogénio (Nota 4).

6.2 Hidrogénio (Nota 4).

6.3 Ar sintético (Nota 4).

6.4 Rechei os

6.4.1 Consistindo de 10% em nmssa, de OV-101 sobre chronmpsorb W
60 - 80 nesh (ANEXO B)

6.4.2 Consistindo de 30% em massa, de 1, 2, 3-tris (2-cianoetoxi)
propano sobre chromobsorb P, 80 - 100 nesh (TCEP) (ANEXO C)

6.5 Metil-etil-cetona (MEC)
6.6 Benzeno.
6.7 Tol ueno.

6.8 | sooctano.

6.9 n-Nonano.

Nota 4: Pode ser usado ar conprinido, hidrogénio e nitrogénio, desde
gue passem através de um filtro de linha, consistindo de 1/3 de
silica-gel e 2/3 de peneira nol ecul ar 5A (4-8 nesh).

7 PROCEDI MENTO
7.1 Montagem e aj uste da aparel hagem

7.1.1 Preparar as colunas confornme descrito nos ANEXCS B e C
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4 N-2060a

7.1.2 Instalar as colunas no cromatografo de acordo com o esquenm
apresentado na Figura do ANEXO D

7.1.3 Ajustar a vazao das col unas, procedendo da seguinte fornm

7.1.3.1 Colocar a valvula na posicdo de alinhanento das duas col unas
(posicédo inicial, Figura 1 do ANEXO D); ajustar, através da valvula
regul adora A, a vazao do gas de arraste em 30 nL/mn., nedindo-a na
extremni dade da coluna B, que vai para o detector

7.1.3.2 Colocar a valvula na posicdao de reversao de fluxo
(backflush) (Figura 2 do ANEXO D) e nedir a vazdo na extrem dade da
coluna B, que vai para o detector. Caso a vazado nédo esteja regul ada

em 30 nl/mn., ajusta-la para este valor, através da valvula
regul adora de vazao B (as vazdes podem diferir, no maxino, de 1,0
mL/ min).

7.1.3.3 Conectar a extrem dade da coluna B ao detector.

7.1.4 Ap6s ajustar a vazado das colunas, ajustar as seguintes
t enper aturas no cromnat 6gr af o:

- tenperatura do forno - 125°C,
- tenperatura do injetor - 240°C,
- tenperatura do detector - 260°C.

7.1.5 Determnar o tenpo de reversdo do fluxo (backflush) (Nota 5),
confornme procedi mento descrito a seguir:

7.1.5.1 Preparar uma mstura contendo 5 % em volune, de isooctano
em n- nonano.

7.1.5.2 Com o cromatografo nas condi ¢cdes previanente estabel ecidas e

a valvula de reversdo na posicdo inicial, injetar 1 nL daquela
mstura (item 7.1.5.1) e registrar o cromatograma, até eluir todo o
pi co do n-nonano.

7.1.5.3 Medir o tenpo, em segundos, a partir da injecdo até o ponto
de retorno a linha-base entre os picos do isooctano e n-nonano. A
net ade do tenpo, assim determ nado, deve ser o tenpo de reversado do
fl uxo (backflush).

7.1.5.4 Repetir a corrida acionando a véalvula para reverter o fluxo
no tenpo predeterninado.

7.1.5.5 O cronatogram resultante deve apresentar o] pi co
correspondente do i sooctano com pouco ou nenhum n-nonano.

7.1.5.6 Caso seja necessario, fazer outras corridas adicionais,
ajustando o tenpo estabelecido para a reversao do fluxo até que se
obt enha o cronat ograma nenci onado.
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7.1.5.7 Este tenpo deve ser o utilizado para reverter o fluxo
durante as calibracdes e as analises subseqientes.

Nota 5: O tenpo de reversdo de fluxo, ou seja, tenpo para acionar a
valvula para reverter o fluxo da coluna A, varia de acordo com o

si st ema de col unas enpr egado e deve ser det er m nado
experi nment al ment e.

7.2 Execucdo do ensaio

7.2.1 Levantar as curvas de calibracdo da seguinte naneira:

7.2.1.1 Preparar, em sete bal 6es volumétricos de 100 nlL, os padrdes
contendo de 0 a 5% em volune de benzeno e de 0 a 20% em vol une de
t ol ueno, conforne descrito na TABELA 1, e avolumar com i sooct ano.

TABELA 1 - M sturas- padréo

Padr ao Vol ume de benzeno, nL | Vol une de tol ueno, niL
1 0, 06 0, 50
2 0,12 1, 00
3 0, 33 2,50
4 0, 67 5,00
5 1,25 10, 00
6 2,5 15, 00
7 5,0 20, 00

7.2.1.2 Adicionar 1,0 nL de MEC em sete bal 6es volumétricos de 25 niL
e avol umar cada um com as respectivas m sturas-padrédo da TABELA 1.

7.2.1.3 Injetar 0,5n de <cada uma das m sturas-padrao, em
triplicata, acionando a valvula de reversdo de fluxo no tenpo
previ ament e det er ni nado.

7.2.1.4 Medir as areas dos picos relativos ao benzeno, tolueno e MEC
e calcular a relacdo benzeno/ MEC e t ol ueno/ MEC.

7.2.1.5 Tracar as curvas de calibracdo a partir das relacdes de
areas benzeno/ MEC e tolueno/ MEC, pelas suas respectivas percentagens
em vol une.

7.2.2 Anélise da anostra

7.2.2.1 Pipetar 1,0 nL de MEC para um bal &0 volumétrico de 25 ni,
avol umar com a anobstra e honogenei zar bem (Nota 6).
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