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CONTEC - SC-20

Técnicas Andliticas de DETERN”NACAO DE
Laboratorio FENOIS EM AGUAS
12 Emenda

Esta € a 12 Emenda da Norma PETROBRAS N-1355 REV. @, devendo ser grampeada na
frente da Norma e se destina a modificar o seu texto nas partes indicadas a seguir.

Cabe a CONTEC - Subcomissdo Autora, a orientagdo quanto a interpretacdo do texto desta
Norma. O Orgdo da PETROBRAS usuario desta Norma é o responsavel pela adogdo e aplicacéo
dos itens da mesma.

Requisito Mandatério: Prescricdo estabelecida como a mais adequada e que deve
ser utilizada estritamente em conformidade com esta Norma. Uma eventual resolucdo de néo
segui-la ("nao-conformidade" com esta Norma) deve ter fundamentos técnico-gerenciais e deve
ser aprovada e registrada pelo Orgdo da PETROBRAS usuério desta Norma. E caracterizada
pelos verbos: “dever”, “ser”, “exigir”, “determinar” e outros verbos de carater impositivo.

Préatica Recomendada (ndo-mandatéria): Prescricdo que pode ser utilizada nas condicdes
previstas por esta Norma, mas que admite (e adverte sobre) a possibilidade de alternativa (ndo
escrita nesta Norma) mais adequada a aplicacdo especifica. A alternativa adotada deve ser
aprovada e registrada pelo Orgdo da PETROBRAS usuério desta Norma. E caracterizada pelos
verbos: “recomendar”, “poder”, “sugerir’ e “aconselhar” (verbos de caréter n&o-impositivo). E
indicada no texto pela expressdo: [Pratica Recomendada]

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

As propostas para revisdo desta Norma devem ser enviadas a CONTEC - Subcomissdo Autora,
indicando a sua identificacéo alfanumérica e revisao, o item a ser revisado, a proposta de redagdo
e a justificativa técnico-econdbmica. As propostas sdo apreciadas durante os trabalhos para
alteracdo desta Norma.

Apresentacéo

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, Empreendimentos de Engenharia, DivisGes Técnicas e Subsidiarias),
sdo aprovadas pelas Subcomissdes Autoras — SCs (formadas por técnicos de uma mesma especialidade,
representando os Orgdos da Companhia e as Subsidiarias) e aprovadas pelo Plenario da CONTEC
(formado pelos representantes das Superintendéncias dos Orgéos da Companhia e das suas Subsidiarias,
usudrios 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 sdo elaboradas em conformidade com a norma
PETROBRAS N -1. Para informagdes completas sobre as normas técnicas PETROBRAS, ver Catalogo de
Normas Técnicas PETROBRAS.
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12 Emenda

Substituir a redacdo do item 8.5 do “Método A”, por:

Tratar a amostra como descricdo a seguir: Misture 12,0 m/ de solugdo de hidroxido de ambnio
(NH4OH) 0,5N e imediatamente gjustar o pH no valor de 7,9 + 0,1 com solugdo tampéo de
fosfato. Aproximadamente, 10 m/ de solucdo tamp&o de fosfato sGo necessarios. Transferir
para um funil de separacdo de 1, adicionar 3,0 m/ de solucéo de aminoantipirina, misturar
bem, adicionar 3,0 m/ de solucéo de ferricianeto de potassio [K3Fe(CN)e], misturar bem, e
esperar 0 desenvolvimento de cor por 15min. A solucdo resultante dever ser limpida e
amarelo claro.

Nota: E permitido gjustar pH da solucio em 10 + 0,1.

Substituir redacéo do item 11 do “Método A", por:

A quantidade minima detectavel é de 0,5 g de fenol de fenol para uma extracdo que utilize
25 m/ de cloroférmio e uma célula de 5cm de caminho 6tico, ou que utilize 50 m/ de
cloroférmio e uma célula de 10 cm na leitura fotométrica. Essa quantidade minima detectavel
é equivalente a 1 ng de fenol/¢ em 500 m/ de destilado. A precisdo deste método dependera
da habilidade do andlista e de interferéncias presentes apos o0 procedimento de destilacao.
Sendo o teor de fenol determinado com base em CgHsOH, os resultados sdo aproximados e
representam a quantidade minima de fendis presentes, porque o teor de fendis varia com o
tipo de fenol existente em cada amostra.
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DETERMINACAO DE FENOIS
EM AGUAS

M étodo

Cabe a CONTEC - Subcomissdo Autora, a orientagéo quanto a interpretacéo do texto
desta Norma. O Orgéo da PETROBRAS usuario desta Norma € o responsavel pela
adocdo e aplicacdo dos itens da mesma.

CO NTEC Requisito Mandatoério: Prescricdo estabelecida como a mais adequada e que deve ser
i utilizada estritamente em conformidade com esta Norma. Uma eventua resolugéo de
Comisséo de Normas na segui-la ("ndo-conformidade’ com esta Norma) deve ter fundamentos técnico-
Tecnicas 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
condi¢des previstas por esta Norma, mas que admite (e adverte sobre) a possibilidade
de dternativa (ndo escrita nesta Norma) mais adequada & aplicacdio especifica. A
aternativa adotada deve ser aprovada e registrada pelo Orgdo da PETROBRAS usuério
desta Norma. E caracterizada pelos verbos: “recomendar”, “poder”, “sugerir” e
“aconsdhar” (verbos de cardter ndo-impositivo). E indicada pela expressio: [Prética

SC-20 Recomendadal].
Técnicas Analiticas Copias dos registros das "ndo-conformidades’ com esta Norma, que possam contribuir
de Laboratério para 0 gprimoramento da mesma, devem ser enviadas para a CONTEC - Subcomissdo
Autora.

As propostas para revisgo desta Norma devem ser enviadas a CONTEC - Subcomissio
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 traba hos para ateracdo 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 autorizagéo
da titular, importa em ato ilicito nos termos da legislacdo pertinente,
através da qual serdo imputadas as responsabilidades cabiveis. A
circulacdo 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,
Divisdes Técnicas e Subsidiarias), sdo aprovadas pelas Subcomissdes Autoras — SCs (formadas por
técnicos de uma mesma especialidade, representando os Orgéos da Companhia e as Subsidiérias) e
aprovadas pelo Plendrio da CONTEC (formado pelos representantes das Superintendéncias dos
Orgdos da Companhia e das suas Subsidiarias, usuérios das normas). Uma norma técnica
PETROBRAS esta sujeita a revisio 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 Catdlogo de Normas Técnicas
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DETERM NACAO DE FENO S EM AGUAS

(mét odo)

CONSI DERACCES PREVI AS

Cs fendis, definidos conmp derivados hidroxilados do benzeno
e seu nucleo condensado, podem ocorrer em despejos donesticos,
i ndustriais e em forneci mnentos de aguas potaveis. A cloracdo de
tais &aguas pode produzir clorofendis, conpostos de sabor e cheiro
desagradavei s, que podem incluir o-clorofenol, p-clorofenol, 2,6
diclorofenol e 2,4 diclorofenol. Os trés procedi nentos apresentados
usam o netodo colorimétrico da 4-am noantipirina, que determ na
f enol , fen6is orto e para-substituidos, e, sob  condi ¢des
apropriadas de pH, os fendis para-substituidos em que o
substituinte €é um grupo carboxilico, netoxilico, sulfénico ou
hal ogéni co. Presum velnmente o método da 4-aminoantipirina néo
determ na os fendis para-substituidos nos quais o substituinte é um
grupo alquilico, arilico, nitrico, benzilico, nitroso ou al deidico.
Um exenpl o tipico desse ultino grupo é€ o paracresol, que pode estar
presente em alguns despejos industriais e em aguas superficiais
pol ui das.

Sdo dados os trés métodos a seguir:

Método A - De grande sensibilidade e adaptavel a aguas contendo
nmenos do que 1 ng/ /¢ de fenol.

Mét odo B - De nenor sensibilidade, é usado em analises de aguas com
teores de fendis superiores a 1 ng/ /.

Método C - E um procedi mento-tentativa, usado quando se necessita
de uma estimativa de fenodis par a- substi t ui dos,
especi al rente os tipos hal ogenados.
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METODO A - Método de extracdo com clorof 6rmi o

1 OBJETIVO

Este nmétodo fixa o nmdo de proceder a determ nacdo da
concentracdo de fenbdis presentes em aguas.

2 CAWPO DE APLI CAGCAO

Aplica-se a analise de anpbstras contendo de 0 a 1000 ng// de
fendis, comuna sensibilidade de 1 ng/ /.

3 RESUMD

A anostra é destilada e os fendis do destilado reagem com
4-am noantipirina, empH = 10,0 * 0,2, na presenga de ferricianeto
de potéssio, para formar um conposto corado do grupo antipirina
Este conposto corado é extraido da solucdo aquosa comcloroférmo e
a absorbéncia é nedida em 460 nm A concentracdo dos conpostos

fendlicos é expressa em ng/ /¢ de fenol

| NTERFERENCI AS

[

4.1 - Despejos industriais e domésticos podem conter interferéncias
conp bactérias destrui doras de fendis, substancias redutoras
ou oxidantes e apresentar pH alcalino. A acdo bioldgica é
inibida pela adicdo de sulfato de cobre a anpbstra. A
aci dificacdo com acido fosférico garante a presenca do ion
cobre e elimna qualquer variacao quimca resultante da
exi sténcia de fortes condi ¢cdes al cal i nas.

4.2 - Alguns dos procedi nentos de tratanmento, usados para renpncao
de interferentes antes da analise, podem resultar em una
perda de certos tipos de fendis. Conseqlentenente, despejos
al tanent e cont am nados podem requerer técnicas especializadas
de filtracdo para a elimnagdo de interferentes e para a
recuperacao quantitativa de conpostos fendlicos.

4.3 - Alguns dos principais interferentes podem ser elimnados por
destil acdo, nmétodo que sera dado no item8.1

4.4 - Agentes oxidantes, conb cloro e os detetados pela |iberacéo
de iodo apds acidificacdo, na presenca de iodeto de potassio,
sdo renovi dos inedi atanente apdés a anobstragem pela adi ¢cao de
um excesso de sulfato ferroso ou arsenito de so6dio. Se os
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agentes oxidantes nao forem renovidos, os conpostos fendlicos
podem ser parci al nente oxi dados, dando resultados bai xos.

4.5 - Conpostos sulfurados sdo renovidos acidificando a anobstra a
pH nmenor do que 4,0 com acido fosférico, wusando conp
i ndi cador alaranjado de netila ou potencibénmetro e aerando
rapi damente por agitacdo antes da adi ¢cdo de sulfato de cobre.
Isso elimnara as interferéncias de acido sulfidrico e
di 6xi do de enxofre.

4.6 - Oeos e alcatrdes contém fendéis, de forma que uma extracéo
al calina é necesséaria antes da adicdo do sulfato de cobre. O
pH da anpbstra é ajustado a 12-12,5 pela adic¢cdo de pastil has
de hidréxido de so6dio. O 6leo e o alcatrdao sao extraidos da
sol ucdo aquosa por tetracloreto de carbono. Elininar a fase
contendo 6leo ou alcatrdo. Qual quer excesso de tetracloreto
de carbono na canmada aquosa €é renobvido por aquecinento em
banho de agua, em capela, antes de iniciar a fase de
desti | agcao.

62

PRESERVACAO E ESTOCAGEM DAS AMOSTRAS

5.1 - Fenlis existentes nas concentracdes usual nente encontradas
nos despejos estdo sujeitos a oxidacao quinica e bioquimnca.
As anpstras devem ser preservadas e estocadas, a nmenos que
possam ser anal i sadas dentro de 4 horas apds a anpbstragem

5.2 - Acidificar a anpbstra a pH 4,0 com acido fosforico, usando
al aranjado de netila conp indicador ou um potencionetro.
Estando presentes acidos sulfidrico ou dio6xido de enxofre,
aerar rapidanmente ou agitar a anmpstra com cui dado.

5.3 - A oxidacao bioquimca dos fendis é inibida pela adicao de

1,0 g de sulfato de cobre pentahidratado por Ilitro de
anostra, que devera entdao ser nmantida em Jlocal frio
(5 a 10°C).

5.4 - Analisar a anpbstra, assim preservada e estocada, dentro de 24
horas apés a anpbstragem

»

APAREL HAGEM

6.1 - Equi pamento fotométrico para trabalho em 460 nm Deve ser
equi pado com células de absorcdo permtindo cam nhos Oticos
de 1 a 10 cm

6.2 - Cadinho comdisco sinterizado ou papel de filtro.

6.3 - Funis de separacdao de 1000 m/, tipo pera, com rolhas
esneril hadas de vidro e torneiras de teflon.
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