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Cabe a CONTEC - Subcomissio 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 cardter 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 Andliticas 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.”
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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, usuarios 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
PETROBRAS Documents
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1 OBJETIVO

Esta Norma prescreve o meétodo para determ nagcdo potencionétrica do
ion cloreto por titulacdo comnitrato de prata

2 CAMPO DE APLI CACAO

2.1 Aplica-se a analise de aguas naturais, aguas tratadas e aguas
residuais de industrias, que contenham teor de cloreto acina de
1 ng/L. Anrpbstras comteores acim de 100 ng/L devem ser dil uidas.

3 RESUMO

Oion cloreto é titulado potencionetricanente pelo nitrato de prata,
usando-se um el etrodo nmaci ¢o de prata, recoberto com uma pelicula de
cloreto de prata e um eletrodo de vidro cono referéncia. Durante a
titulacdo, a diferenca de potencial entre os el etrodos é determn nada
por um potenci 6nmetro. A nmaior variacao de potencial, conseqiente a
adi ¢cdo da solugdo titulante na anostra, em increnmentos pequenos e
constantes, indica o ponto final da reacéo.

4 | NTERFERENTES

4.1 Broneto e iodeto

Esses ions conportamse da nmesma forma que o ion cloreto, sendo
det erm nados conp tal. Nas condi ¢fes do método ndo h& possi bilidade
de elimnar esta interferéncia.

Oigem CONTEC - Subcom ssdo n°® 20 - Técnicas Analiticas de
Laborat 6ri o.
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Toda Norma é dinam ca, estando sujeita a revisbes. Conentéarios
e sugestdes, para seu aprinoranento, devem ser encamni nhados a
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2 N- 1454b

4.2 Matéria organica, sulfito, sulfeto, cianeto, ferricianeto e
ferro Ill (Nota 1)

Todos esses ions interferem porém quando presentes em concentracgéao
rel ati vanente pequena, sdo elimnados por tratanento com acido
sulfarico. Caso a anpbstra contenha uma grande quanti dade de um ou
mai s destes interferentes, proceder confornme ANEXO A

4.3 Cromato e dicromato

Estes ions interferem e devem ser reduzidos ao estado de ion

créonico, Cr3+, antes da titulacdo. Para elimna-los, acidificar a

anostra com 3 nmL de acido sulfurico concentrado e juntar 5 nlL de

per 6xi do de hidrogénio a 30 % Aquecer a ampstra a ebulicdo durante
al guns m nut os.

Nota 1: Anpbstras que contiverem cianeto ou ferricianeto produzem gas
cianidri co, altanente toxico, devendo ser tratadas em
capel as.

5 NORVAS E/ OU DOCUMENTOS COVPLEMENTARES

Na aplicacdo desta Norma € necessario consultar:

N-1351a - Agua reagente - Especificacao;
ACS - Anerican Chem cal Society Specifications COW TTEE ON
ANALYTI CAL REAGENTS.

6 PRECAUCCES DE SEGURANCA

6.1 Antes de iniciar qual quer manuseio com reagentes, materiais e

equi panmentos, consultar e aplicar os procedi nrentos apropriados de

seguranca e de operacdo dos equi pament os.

6.2 O ANEXO B contém al gumas infornmacdes de seguranca referentes
aos reagentes a seremutilizados pel o nétodo.

7 APARELHAGEM E MATERI AI'S (Nota 2)

7.1 Titulador potenciométrico (Nota 3)

Pode ser utilizado um potenci énetro nedi dor de pH ou um voltinetro,
tipo eletrénico de leitura continua. Deve ter sensibilidade de
+/—2 V na faixa de 1V.

7.2 Eletrodo de referéncia

Deve ser utilizado um el etrodo de vidro.

7.3 Eletrodo de nedic¢éo

Deve ser utilizado um eletrodo naci¢o de prata adquirido pronto ou

preparado no |laboratério, revestido com nma canada de cloreto de
prata, conforme descrito no item?9.1.
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7.4 Agitador nagnético

Provido de bastdo inantado e revestido de vidro ou de plastico
resi stente a produtos quim cos.

7.5 Bécher com capaci dade de 250 nL.

7.6 Pipetas volungétricas.

7.7 Bal des vol unmétricos com capaci dade de 100 e 1000 ni.
7.0 Bureta com capaci dade de 25 ni.

Nota 2: Toda a aparel hagem de vidro deve ser |avada com sol ucdo de
acido nitrico 1:1.

Nota 3: Pode ser usado umtitroprocessador.

8 REAGENTES, SOLVENTES E SOLUCCES

Todos o0s reagentes devem ser de grau p.a., equivalente a
especi ficacdo ACS. Qualquer referéncia a &agua deve ser entendida
cono agua reagente tipo Il, confornme norma PETROBRAS N- 1351a.

8.1 Sol ugéo-padrao de cloreto de sodio 0,0141 N (Nad)

Di ssol ver, em um pouco de agua, 0,8243 g, com precisdo de 0,1 ng, de
cloreto de sdOdio, previanente seco a 140°C durante 2 horas e
esfriado em dessecador, e diluir exatanmente a 1000 nL. Um nlL desta
sol ucdo equivale a 0,5 ng de ion cloreto.

8.2 Sol ugéo-padrao de nitrato de prata 0,0141N (AgNG)
8.2.1 Preparacéo

Di ssolver, em um pouco de 4&gua, 2,40 g de nitrato de prata,
previ anente seco a 105°C durante 1 hora e esfriado em dessecador
transferir para baldo volumétrico de 1000 nL e avolumar com Aagua.
Estocar esta solucdo emfrasco de vidro anbar.

8.2.2 Padroni zagcao

Transferir 10,0 nL da sol ugdo-padrédo de cloreto de soédio (item 8.11)
para frasco tipo Erlenneyer, avolumar a 100 nL com agua e proceder
conmo descrito no item 9.2. Calcular a nornmlidade, conforne a
equacao:

10,0 x 0, 0141
Nor mal i dade da sol ugdo de AgNG3, N = ----------------

vol unme gasto de

AgNGB3, em nL
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4 N- 1454b

8.3 Acido nitrico concentrado (d = 1,42), ( HNO; ) (ANEXO B ).
8.4 Solucédo de acido sulfarico 1IN, (H,SO4) (ANEXO 8)

D ssol ver cui dadosanente 27 nlL de &acido sulfurico concentrado
(d = 1,84) em agua e avolumar para 1 litro.

8.5 Peroxido de hidrogénio a 30 % (H,O) (ANEXO B).
8.6 Solucdo de hidroxido de sédio 1IN. (NaCH) (ANEXO B)

Di ssol ver cui dadosanente 40 g de hidroxido de sédio em agua e
avol umar para 1 litro.

9 PROCEDI MENTO
9.1 Condicionanmento do eletrodo de prata (Nota 4)

9.1.1 Pipetar, para o bécher de titulacdo, 10 nL de sol ucao- padrao
de cloreto de so6dio. Diluir a 100 nL com agua e juntar 2 nL de acido
nitrico concentrado.

9.1.2 Introduzir a extrem dade do el etrodo na sol ucéao.
Certificar-se de que a ponta de prata do eletrodo esteja
i ntegral nente na sol ugéo.

9.1.3 Introduzir no bécher, cuidadosanente, a barra nagnetizada.
Iniciar a agitagdo magnética, regulando-a de nmaneira que a nassa
liquida seja conpletanente agitada, sem permtir a formacdo de
bol has durante a agitacgéo.

9.1.4 Adicionar, de uma bureta colocada sobre o bécher, solucéo
0,0141 N de nitrato de prata. Regular a adicdo, de nodo a juntar
cerca de 10 nL em 10 minutos. A quantidade de solucdo de nitrato de
prata deve exceder |igeiramente a necessaria, para precipitar todo o
cl oreto.

9.1.5 Retirar o eletrodo da solugdo, lavad-lo com jato de &gua e
descartar o liquido. Linpar o eletrodo de prata com papel
absorvente, sem esfrega-|o.

9.1.6 Quando o eletrodo ndo estiver em uso, nanté-lo inerso em
100 nL de agua contendo 0,5 nL de solucdo 0,0141 N de nitrato de
prata. Lava-lo abundantenente com &gua antes de usa-lo em qual quer
det er m nacao.

Nota 4: Qutro procedinento para condicionar o eletrodo de prata é
descrito no ANEXO C.
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