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INTRODUGAO

O presente trabalho apresenta as atividades
realizadas pelo laboratério "Reforma de
gases para produgcdo de Hidrogénio® no
pericdo de Abril 2012 até Junho 2013 pelo
projeto de pesquisa de iniciagdo cientifica,
denominada “Andlise da pureza do
hidrogénio  utilizado nas células a
combustivel no Laboratério de pesquisas e
produgdo de Hidrogénio® que esta localizado
no Centro de Células & Combustivel e
Produgdo de Hidrogénio CCCH do IPEN.

A Cromatografia a gas (GC) & considerada
um dos processos de separagdo de
compostos quimicos eficazes na guimica
analitica [1]. A cromatografia tem sido
utilizada ndo apenas para a separagao, mas
também para a qualificagéo e quantificagdo
dos compostos analisados. A técnica da
cromatografia foi utilizada para a detecgédo e
quantificagéo do hidrogénio na produgdo do
mesmo, denominado “Reforma de Gases”
que sera utilizado em células a combustivel.
Todo GC esta constituido de trés partes:

METODOLOGIA

A cromatografia a gas uliliza os seguintes
gases: Hz, Nz Op e ar sintético. Entre os
gases, ulilizados para manter o
cromatégrafo ligado, tém-se Mz, Hz e o Ar
Sintético para o detector de ionizagdo de
chama (Flame lonization Detector - FID). O
gas argdnio & usado para manter o detector
de condutividade térmica  (Thermal
Conductivity Detector - TCD) funcionando e
também & usado como gas de arraste para
os compostos que necessitam  ser
analisados. Em geral o tempo de uma
analise varia conforme a temperatura inicial
e final & a rampa de temperatura. O padrio
de hidrogénio usado atualmente & uma
corrida de 14  minutos, com  uma
temperatura inicial de 50°C e a temperatura
final & de 150°C. O padrdo de nitrogénio
tem uma temperatura inicial de 70°C e a
temperatura final de 150°C. Ambas as
analises ocorrem com uma rampa de 10° C
por minuto @ um tempo de estabilizagao de
2 minutos. no comeco e no fim.,
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injetor, coluna e detector. [1]
OBJETIVO

O objetivo deste trabalho € determinar a
eficacia nas analises da cromatografia a
gas, para a identificacdo de hidrogénio,
nitrogénio, oxigénio e misturas Hx/M, e
H:/No/0:. Os objetivos especificos sdo: a
exploracdo dos detectores de condutividade
térmica (DCT), e o de ionizacdo de chama
(DIC), a avaliagcdo e quantificacdo das
amostras analisadas e, por fim, a anélise
quantitativa do hidrogénio & CO; a parlir de
uma mistura padrao.

A partir dos cromatogramas, foi possivel
verificar as areas de cada uma das
porcentagens de hidrogénio, a partir de um
grafico que relaciona as areas do
cromatograma e as porcentagens de
hidrogénio utilizadas.

A analise qualitativa do hidrogénio nas
porcentagens de 50% e a analise qualitativa
do nitrogénio 80% pode ser vista nas
figuras 1e 2.

Figura 1 = Gr;:malngtama da analize de hidrogénio
{50%) com o detector TCD

A curva de calibragao & um recurso utilizado
para estabelecer uma relagdo entre a
resposta do instrumento, neste caso a area,
e a concentracdo do analito, presente na
amostra, ela & obtida a parlir de um
determinado NUMEro de analises
cromatograficas que se utilizam de um gas
padréo, gas de concentracdo conhecida,
para fazer a determinacao de amostras com
concentragies desconhecidas.

RESULTADOS
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Figura 4 - Grafico que relaciona a porcentagem de
Mitrogénic & sua drea no cromatograma

A partir da equacdo do grafico, & possivel
verificar a porcentagem de hidrogénio e
nitrogénio nas proximas analises levando
em consideracao a area do cromatograma
realizado.,

CONCLUSOES

Durante o tempo decorrido desde o inicio
deste projeto, foi possivel avaliar a eficacia
da cromatografia a gas na separagio de
varios compostos, além do hidrogénio. Sua
praticidade na deteccdo dos compostos é
indiscutivel. O desenvolvimento de uma
curva de calibragdo adequada & essencial
para a quantificacdo de compostos com o



Figura 2= Crﬂmtﬂgmrﬁa da aﬁalis& dal nitrogénio
{80%) com o detector TCD

Considerando a média das areas para cada
um dos cilindros, foi feito um grafico que
relaciona a porcentagem de cada gas com a
area do cromatografo.
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Figura 3 = Grafico que relaciona a porcentagem de
Hidrogénio e sua area na cromatograma

gas hidrogénio e sera de extrema
impartancia para as proximas analises,

O futuro trabalho & verificar a eficacia das
curvas de calibracdo realizadas, nos
experimentos que S80 realizados
futuramente.,
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