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DETERMINACAO DE Fe, Cu E pH
EM AGUAS - (CONTROLE DE
CORROSAO EM REFINARIA)

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 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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LL] PETROBRAS Roara

DETERM NACAO DE Fe, Cu e pH EM AGUAS
(Controle de corrosdao emrefinaria)

1 OBJETIVO

Esta Norma foi concebida para controle de corrosdo nos
equi panentos de refinaria, onde a agressividade da agua se faz
sentir pelos teores de ferro e cobre. O pH é determ nado conp um
coadj uvant e no quadro.

2 CAMPO DE APLI CAGCAO

Os netais podem estar sob forma i6nica sinples, conplexada com
ci aneto ou outros agentes conplexantes, ou conp parte de sélidos em
suspensdo, frequentenente presentes. O ferro e o cobre séo
determi nados a partir de 0,1 ppm

3 | NTERFERENCI A

3.1 O niquel, o manganés e o bisnuto interferem na determ nacdo do
cobre. O niquel podera ser renovido antes de se dar a determ nacéo,
se for precipitado com dinetilglioxinma. O mnmanganés provoca O
apareci mrento de uma cor vernelha que se esvanece rapidanente. A
fase clorof rm o devera permanecer em repouso até o desapareci nento
dessa cor. Alternativanente, o nanganés podera ser extraido com
hi dr 6xi do de amdnio 0,5 M O bisnmuto ndo é conunente encontrado em
aguas de refinaria.

3.2 Anbnia, sulfato, cianeto e matéria organica nédo interferem no

ensai o.
4 RESUMD
A anostra, inclusive sélidos em suspensdo, € concentrada, na

presenca de acido sulfurico, até aparecinento de fumacas brancas de
O0xi do de enxofre VI (SG;) e, entdo, tratada sucessivanente com aci do
nitrico e agua régia. Esse tratanento oxida qualquer natéria
organica e tanbém converte ferroci anetos emion férrico. Prepara-se
uma solucdo mater da anpbstra tratada e retiramse aliquotas para a
det er m nacdao de ferro e cobre. Det er ni na- se o] ferro
col orinetricamente, sob a form de ion conpl exo
o-fenantrolina-ferroso de cor vernelha, depois de reduzido ao
estado ferroso com cloridrato de hidroxilan na. O cobre ¢é
determi nado colorinetricamente, pela cor anmarela do conplexo
dietilditi ocarbamato de cobre, apés extracdao com cloroférmo. O pH
da anostra original é determ nado por intermédio de um nedidor de
pH, usando-se um sistena de el etrodos vidro-cal onel ano.
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APAREL HAGEM

.1 Garrafas de vidro ou polietileno de 0,5 litro

.2 Medidor de pH

5
5
5.3 Espectrofoténetro
6 REAGENTES

Todos os reagentes, serdo do grau p.a., e qualquer referéncia a
agua sera entendi da conp agua destil ada e/ ou desm neralizada.

6.1 Hidroxido de amdbnio (NH,OH) d = 0,91

6.2 Hidréxido de andnio 1:1

6.3 Sol ugdes-tanpao para determ nacdo de pH

6.4 Cloroférmo

6.5 Sulfato de cobre pentaidratado CuSG,. 5H,0

6.6 Etanol

6.7 Sulfato ferroso anpni acal Fe (NH;) (SO;) 6H,0O

6.8 Acido cloridrico (HC/) d = 1,19

6.9 dCdoridrato de hidroxilam na isenta de ferro

»

.10 Acido nitrico (HNO;) d = 1,40

.11 o-Fenantrolina a 0,5%em &l cool etilico 1:1

12 Sul focianeto de potassio (KSCN), solucao a 20%

.13 Dietilditiocarbamato de sédi o, solucdo a 0, 1%

.14 Acido sulfurico (HSO) d = 1,84

o |o | | |o

.15 Detergente (Chronmerge ou simlar)

\l

PROCEDI MENTO

7.1 Preparacdo da Curva de Calibracdo para o Ferro

7.1.1 Pesar 0,7021 g de sulfato ferroso anpniacal e transferir

para um bal &0 volunmétrico de 1 litro. Juntar 200 n?Y de &gua e 10 nv
de acido sulfurico e honpgenei zar.

Esfriar e conpletar o volume. Esta sera a solugdo A com
100 ng Fe/¢. Diluir 100 nY da solucdo A a 1 litro para obter B com
10 ng Fe/ ?.
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