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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.”
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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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-] AGUA - DETERM NAGAO DE N- 1458B

CALCI O E MAGNESI O
PETROBRAS AGO 1991

Mét odo de Ensai o

1 OBJETIVO

1.1 Esta Nor ma prescreve o] mét odo de det er m nacéo, por
conpl exonetria, de calcio e de magnési o em aguas, enpregando-se 0 sa
di ssédico do &cido etilenodiamino tetracético (EDTA). Aplica-se a
aguas sal i nas e sal nouras.

1.2 O conhecinmento das concentracdes de calcio e magnési o em aguas
oriundas de canpos de petrodleo (agua de fornmacao) é inportante para
di ferenciar fornmacGes subsuperficiais e verificar a conpatibilidade
com aguas de injecdo utilizadas na recuperacdo de petrol eo.

2 RESUMO

O método consiste em ajustar o pH da anpstra e titular com sol ugcéo-
padrdo de EDTA. O calcio é determnado em pH 12, wusando conp
i ndi cador o calcon ou nurexida. O nagnésio e calcio sado determ nados
si mul taneanmente em pH 10, usando conp indi cador o negro de eriocrono
T ou calcon. O teor de magnési o € cal cul ado por diferencga.

3 | NTERFERENTES

3.1 Bario e estroncio

Em aguas salinas e sal nouras, ions comunente presentes conp o bario e
estroncio interferem o0s quais sdo incluidos na determ nacdo do
calcio e, geralnente, se encontram presentes em quanti dades nenores
do que o célcio.

3.2 Cor

Anmostras com col oracdo mascaram o ponto final da titulacdo. Para

descorar a anostra, adicionar 3 nY de suspensao de hidréxido de
alum nio na anbstra, msturar, filtrar e lavar o precipitado com agua
destil ada, juntando as aguas de | avagem a anostra filtrada.

Origem CONTEC - Subcomissdo n° 20 - Técnicas Analiticas de
Labor at 6ri o.
Substitui e cancela a N 1458a.
Foi baseada nos netodos: APHA -Standard nethods for the
exam nation of water and wastervater, 1975 e APl RP
45/ 81.

Toda Nornmm € dinémca, estando sujeita a revisfes. Conentarios
e sugestdes, para seu aprinoranmento, devem ser encam nhados a
Com ssédo de Normas Técni cas da PETROBRAS - CONTEC.
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2 N-1458b

3.3 Ferro

O ferro reage com o EDTA, aunentando o valor de Ca e My na anostra.
Elimnar o ferro, utilizando um dos procedi nentos a seqguir:

a) para baixos teores, adicionar solucdo de trietanolan na
antes da titul acéo;

b) para altos teores, adicionar gotas de peroxido de hidrogénio
(HOG) 30% e, posteriornente, adicionar gotas de hidroéxido de
anbni o (NH,OH). Aquecer e filtrar.

3.4 Otofosfato

O ortofosfato precipita o calcio no pH do ensaio. Para evita-lo,
adi ci onar pequena quanti dade de magnési o, caso a anpbstra ndo contenha

esse ion. A presenca de 50 ng// de magnésio elimna a interferéncia
de 40 ny/ ¢ de fosfato.

3.5 Matéria Orgéanica

Em &guas cont anmi nadas com nat éri a organi ca ver ANEXO A

4 NORVAS E/ QU DOCUMENTOS COVPLEMENTARES

Na aplicacdo desta Norna é necessario consultar:

N-1351a - Agua Reagente - Especificacéo;

N-1612 - Método de Preparacao, Padronizacdo e Estocagem de
Sol ugbes- Padrdo para Analises Qimcas - Mtodo de
Ensai o;

ACS - Anmerican Chem cal Society Specification - COW TTEE ON

ANALYTI CAL REAGENTS.

5 PRECAUCCES DE SEGURANCA

5.1 Para a execucdo do ensaio devem ser aplicados os procedi nentos
apropriados de seguranca, nanuseio dos reagentes e operacao dos
equi panent os.

5.2 O ANEXO B cont ém al gumas i nfornmacdes de seguranca referentes aos
reagentes utilizados pel o nétodo.

6 APARELHAGEM E MATERI Al S
6.1 Bal des volunétricos de 100, 250 e 500 n¥ de capaci dade.
6.2 Pipetas volungetricas de 10, 20, 25 e 50 nY de capaci dade.

6.3 Erlenmeyer de 250 nY de capaci dade.

6.4 Funil de filtracgéo.
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6.5 Bureta de 10 nY de capaci dade.

6.6 Papel de filtracdo com porosi dade neédi a.

7 REAGENTES, SOLVENTES E SOLUCOES

Todos o0s reagentes devem ser de grau p.a., equi valente a
especi ficacao ACS. Qual quer referéncia a agua deve ser entendida conp
agua reagente tipo Il, confornme norma PETROBRAS N-135la.

7.1 Solucédo de hidroéxido de sodi o 2N ( NaOH)

Di ssolver 80 g de hidroxido de s6dio em agua e diluir para 1 ¢ com
agua.

7.2 Solucédo-tanpao anoniacal (cloreto de amdnio - hidroxido de
andni o)

Di ssolver 67,5 g de cloreto de amdbnio em aproxi madanmente 200 nY de
agua. Adicionar 570 Y de hidroéxido de anmdnio concentrado e diluir a
1/ com agua.

7.3 Sol ucado-padrdo de EDTA 0, 01M ( Na;HCoHi,G5N,. 2H,0)

Di ssolver 3,723 g de EDTA em um pouco de &gua e aquecer, se
necessario. Transferir quantitativamente para baldo de 1 /¢, avol umar
com agua, honpgeneizar e guardar em recipiente de polietileno.
Padr oni zar com sol ucdo- padrdo de carbonato de calcio, confornme norm
PETROBRAS N- 1612, e refatorar nensal nente.

7.4 Sol ucado-padrdo de EDTA 0,025 M ( Na;H,CioHi,G5N,. 2H,0)

Di ssolver 9,3075 g de EDTA em um pouco de &agua e aquecer, se
necessario. Transferir quantitativamente para baldo de 1 /¢, avol umar
com agua, honogeneizar e guardar em recipiente de polietileno.
Padr oni zar com sol ucdo- padrdo de carbonato de calcio, confornme norm
PETROBRAS N- 1612, e refatorar nensal nente.

7.5 Sol ucéo-padrao de carbonato de calcio ( 1 ny = 0,20 ng CaCQ)

Di ssol ver 0,2000 g de carbonato de célcio em3 a 5 nm/r de HO (1:4).
Diluir comagua para 1 ¢ em bal ao vol unmétri co.

7.6 Suspensao de hidréxido de alumnio

Di ssolver, em um litro de agua, 125 g de aldunen de potéassio ou de
amdni o, Al K(SQO),. 12H0 ou A  NH(SO).. 12H,0. Aquecer a 60°C e
adi ci onar |l entanmente 55 n¥Y de hidroé6xi do de anbni o concentrado (NH,OH),
agi tando senpre. Deixar em repouso durante uma hora e transferir a
nm stura para um frasco com capaci dade de trés a cinco litros. Lavar o
preci pitado com sucessivas adic¢cbes de agua e vigorosa agitacéo.
Dei xar decantar apés cada |avagem antes de drenar a fase |iquida.
Repetir a operacdo até auséncia de cloreto. Quando recém preparada, a
suspensdo ocupa aproxi madamente o volunme de umlitro.
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