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AGUA - DETERMINACAO DE
CLORETO (ARGENTOMETRIA)

Método de Ensaio

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 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.”

___________________________________________________________________________________________________________________________________|
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 OBJETI VO

1.1 Esta Norma prescreve o neétodo de determi nacdo volunmétrica do ion
cloreto pelo nitrato de prata.

1.2 A concentracdo de <cloreto pode ser usada para estimar a
resistividade das aguas de formacdo e diferenciar entre formagbes
subsuperficiais.

2 CAVPO DE APLI CACAO

Aplica-se a aguas naturais, tratadas, residuais, salinas e sal nouras.

3 RESUMO

O ion cloreto é precipitado quantitativanente pelo nitrato de prata,
na presenca de cromato de potéassio conop indicador. Apds a precipitacdo
total do cloreto, a formagcdo de um precipitado de cor vernel ho-tijolo
de cromato de prata, indica o ponto final da reacéo.

4 | NTERFERENTES
4.1 Broneto, iodeto e cianeto

4.1.1 Estes ions reagemcomnitrato de prata, sendo determnm nados conp
cloreto. Nas condic¢cbes do netodo, pode-se elimnar apenas cianeto,
nedi ante o seguinte procedinento: adicionar a anostra gotas de &acido
nitrico concentrado e levar a ebulicédo, até quase secura (Nota 1). Uma
vez elimnado o cianeto, reconpor o volume original da anostra, por
adi cdo de agua, e neutralizar conforne prescreve o item4.8.

Oigem CONTEC - Subcom ssdo n® 20 - Técnicas Analiticas de
Labor at éri o.

Substitui e cancela a N 1456a.

Foi baseada nos métodos “Chloride, argentonetric

nmet hod”. In: Standard nethods for the exam nation of

wat er and wastewater, (APHA 408 A), 1975 e APl RP 45/81.

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

Toda Norma € dinéanmica, estando sujeita a revisdes. Conentarios
e sugestdes, para seu aprinoranento, devem ser encam nhados a
Comi ssdo de Normas Técni cas da PETROBRAS - CONTEC.

Pal avra- chave: agua - cloreto - argentongétri co.
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2 N- 1456b

4.1.2 Nas aguas de fornmacdo, geral nmente, ndo se | evam em consi deracao
as interferéncias de Br- e |°, porque, conunente, nao estdo presentes
em quantidades suficientes para afetar o resultado de cloreto. Em
casos onde essas interferéncias se tornam significativas, devem ser
descont adas no cél cul o de cloreto.

Nota 1: Executar esta operacdo em capela com boa exaustdo, tendo em
vista a alta toxidez do gas |i berado.

4.2 Sulfeto e tiossulfato

Estes ions consonem solucdo de nitrato de prata, concorrendo para
resul tados altos, além de pontos finais indistintos. Para elimna-Ios,

al calinizar a anostra com solucdo 1IN de NaOH adicionar 1 a 2 nY de
peroxido de hidrogénio a 30% e levar a ebulicdo durante alguns
mnutos, até elimnar o excesso de peréxido (Nota 1). Neutralizar a
anostra confornme prescreve o item4.8 (Nota 2).

4.3 Sulfito

Este ion interfere quando em concentracdo superior a 10 ng/L. Para
elimna-lo, neutralizar exatamente a anobstra ao ponto de viragem da
fenolftaleina, com solucdo 1IN de hidroxido de sédio ou de acido

sul farico; adicionar 1 a 2 nY de per6xi do de hidrogénio a 30%e |levar a
ebul i cdo durante al guns m nut os.

4.4 Otofosfato e polifosfato

Estes ions interferem quando em concentracdo superior a 25 ng/L,
pronovendo a precipitacdo da prata. Diluir ampstras que contenham
concentracdes superiores a 25 ng/L, para se evitar a interferéncia.

4.5 Ferro

4.5.1 Este ion interfere quando em concentracdo superior a 10 ng/L,
reagi ndo com o indicador, formando o cromato de ferro de cor vernel ha
e mascarando o ponto final da titulacdo. Para inibir a acdo do ferro,

BN

adi cionar a anostra 5 nY de solucdo a 5% de citrato de anbni o.

4.5.2 Em altas concentracdes de ferro, elimna-lo por precipitacao
com algumas gotas de pero6xido de hidrogénio e pequeno excesso de
hi dr 6xi do de anmdnio. Filtrar o precipitado e |lavar com agua quente.
Ferver o filtrado por alguns mnutos, para elimnacdo do peroOxido e da
anbnia residuais. Neutralizar, se necessario, procedendo conforne
descrito no item 4. 8.

4.6 Cor

Anpostras com col oracdo podem apresentar pontos finais indistintos.

Para descorar a anpbstra, adicionar 3 nY de suspensdo de hidroxido de
aluninio, msturar bem filtrar e lavar o precipitado com agua,
conbi nando os |iquidos de | avagem com a anostra.
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N- 1456b 3

4.7 Matéria organica

Subst &nci as orgéani cas reduzem a prata em solucdo neutra. Elimnar por

intermédi o da adi cdo e al gumas gotas de peroxido de hidrogénio a 30%

Ferver e evaporar até secura. Retomar o vol une com agua.

4.8 pH

Anpbstras com pH entre 6,0 a 8,5 podem ser tituladas diretanente. Caso

o pH esteja fora desta faixa, ajusta-lo nediante o0 seguinte

procedi mento: adicionar a anostra gotas de solucdo de fenolftaleina e

neutralizar ao ponto de viragem com bicarbonato de sédio ou sol ugcao

0, 1N de acido nitrico (Nota 3).

Nota 2: Em é&gua de formagdo contendo sulfeto, a norma APl RP 45
reconenda acidificar a anbstra com &acido nitrico, levar a
ebulicdo para liberacdo do H,S e, entdo, neutralizar conforne
item4.8 (Nota 1).

Nota 3: Alternativanente, ajustar o pH, usando um nedi dor de pH.

5 NORVAS E/ QU DOCUMENTOS COVPLEMENTARES
Na aplicacao desta Norma é necessario consultar:
N-135la - Agua reagente - Especificacéo;

ACS - Anerican Chemical Society Specification - COW TTEE on
Anal yti cal Reagents.

6 PRECAUCOES DE SEGURANCA

6.1 Para a execucdo do ensaio, devem ser aplicados os procedi nentos
apropri ados de seguranca, nmanuseio dos reagentes e operacdo dos
equi panent os.

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

7 APARELHAGEM E NMATERI AL

7.1 Balao volunétrico de 250 nvY de capaci dade.

7.2 Pipetas volungtricas.

7.3 FErlemeyer de 250 nY de capaci dade.

7.4 Medidor de pH
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