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IANALISE DE DEPOSIIOS DE ORIGEM
HIDRICA EM TUBULACOES E CALDEIRAS

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].

Copias dos registros das "ndo-conformidades’ com esta Norma, que possam contribuir
para 0 gprimoramento da mesma, devem ser enviadas para a CONTEC - Subcomissdo
Autora.

Técnicas Andliticas
de Laboratério

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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ANAL| SE DE DEPGSI TOS DE ORI GEM
Hi DRI CA EM TUBULAGCES E CALDEI RAS

CONSI DERACCES PREVI AS

O conheci nmento da conposi ¢cdao quim ca dos depoésitos fornmados nas
tubul acbes e caldeiras (1) pode propiciar valiosas informcdes, que
pernmitirdo aplicar tratanentos, tanto preventivos conp corretivos,
as aguas usadas na industria, evitando problemas e paradas
di spendi osas.

I nformagcbes corretas sdo nmuito uUteis, mas informacdes erroneas
ou i nconpl etas podem ser prejudiciais. A analise de incrustacfes de
cal deiras e tubulacdes senpre preocupou os técnicos |igados ao
assunto. Diversos nmétodos e procedinmentos foram usados e os
resul tados obti dos apresentavam grande variag¢do, devido a diferenca
de procedinentos e nétodos usados pelos laboratérios. A fim de
uni form zar o mais possivel os procedi nentos analiticos adotados, a
ASTM del egou ao Comité D19 a incunbéncia de estabel ecer esquema
sistematico para o exane e analise das incrustacdes de caldeiras e
t ubul acdes.

Entretanto, una analise conpleta, e que proporcione o maxino de
i nformagbes possivel, é nuito trabal hosa, al ém de requerer uso de
t écni cas e aparel hagem normal nente ndo encontradas nos | aboratérios
de refinarias de petrodleo.

Por outro |ado, os resultados das analises sédo dificeis de ser
expl i cados, e, emsua nmioria, sujeitos a varias interpretacdes.

E necessario ter-se cuidado especial com os fosfatos, quase
presentes em depésitos de caldeiras; geralnmente interferem na
separacdo e determ nacdo de outros el enentos.

Conmp altinp ponto, convém |enbrar que pouco valor terdo os
resultados analiticos das incrustacbes, caso a anpbstragem das
nmesnmas nédo for feita de nodo adequado (2 e 3).

1 OBJETIVO

OCs Metodos aqui descritos fixam o npdo de se proceder a
determinacdo de um ou nmais constituintes dos conponentes das
i ncrustacdes de cal deiras e tubul acfes.
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2 CAWPO DE APLI CAGCAO

Este Método descreve os procedi mrentos de preparacdo e da anpbstra
para analise, sua solubilizacdo e determ nacdao de aluninio, calcio
e magnési o, carbonato, cobre, ferro, fosfato, e silica e sulfato.

3 DEFI NI CGES

Para os fins a que se propfe o Método sao adotadas as seguintes
defini gbes (9:

3.1 Depé6sitos formado pel as aguas

Qual quer acunul acdo de material insoluvel proveniente da éagua
ou fornado pel a reacdo da agua com as superficies emcontato (Nota).

Nota - Os depédsitos proveni entes da agua, ou por ela formados, podem
ser classificados conp incrustacdo, sedinmento, produtos de corroséo
ou depédsitos biol 6gicos. A conposicdo total de um depdsito, ou de
grande parte dele, pode ser determ nada pela analise quimca ou
espectrogréafica; os constituintes presentes conp substancias podem
ser identificados por mcroscopia ou difracao de raios X. O gani snps
podem ser identificados por nétodos m croscépi cos ou biol 6gi cos.

3.1.1 Incrustacéo

Deposito formado pela agua, diretanente no local, sobre
superficie definida. A incrustacdo geral nente conserva seu aspecto
fisico, quando retirada da superficie por neios nmecanicos.

3.1.2 Sedinento (borra ou | am)

Depo6sito sedinentario fornmado pela agua, que pode incluir
todos os soOlidos suspensos transportados por ela. GCeralnente nao
conservam a forma fisica original quando retirados necanicanmente
das superficies.

3.1.3 Produtos de corrosao

Produt os fornmados pelas reacdes quimcas ou eletroquimcas
entre o nmetal e o neio em que se encontra. Produto de corroséao
resultante da acdo da &gua, conpb, por exenplo, a ferrugem que
geral mente consiste de material insolldvel depositado sobre a area
corroida, ou perto dela. Entretanto, algunmas vezes 0s produtos de
corrosdao podem se encontrar depositados a grandes distéancias do
ponto ande o netal esta sendo corroido.

3.1.4 Dep6sitos biol 6gi cos

Depositos fornmados por organi snbs, ou o0s produtos de seus
processos biol 6gi cos. Podem se conpor de organi snbs nicroscoOpi cos,
cono nos |linpbs, ou de organi snbs nmacroscoOpi cos, tais conpb cracas e
nol uscos.

4 REAGENTES

Todos o0s reagentes serdo de grau p.a., e qualquer referéncia a
agua se entendera conp agua reagente dos tipos 1 a 3, de acordo com

a Norma N-1351. Documents
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5 AMOSTRAGEM

A coleta da anobstra deverd ser feita de acordo com o nmétodo
ASTM D- 887(9),

6 PREPARACAO DA AMOSTRA ANALI TI CA

6.1 Exane prelimnar da anpstra

Exam nar a estrutura da anpbstra col etada, usando m croscoépi o,
se houver algum disponivel; observar a cor, cheiro, naterial
ol eoso, aparéncia do |icor-née, guando existir, e outras
caracteristicas inportantes (conb, por exenplo, atracdo ao ind) e
anotar os resultados para referéncia futura.

6.2 Filtracdo da anopstra (Nota)

Se a anpbstra contiver quantidade apreci avel de &agua separada,
remover o material sélido, por filtracgéo.

Guardar o filtrado sem dilui-lo, para futura anélise quinica,
caso seja necessario. Transferir toda a parte so6lida para o filtro,
usando o filtrado para lavar o recipiente da anpbstra, se for
preci so. Secagem parcial ou total do filtro, ao ar, é nuitas vezes
atil, para separacao do depdsito.

Nota - Se a anpbstra contiver matéria ol eosa visivel, €& necessario
extrai-la com solvente (Ver item 6.5), antes de se proceder
a filtracdo ou secagem ao ar

6.3 Secagem ao ar

Renmover do filtro a anpbstra solida, tomando cuidado para
evitar contam nacdo com o papel de filtro. Espalhar todo o sdélido
em canada sobre superficie inerte e inperneavel. A perda de peso
durante a secagem ao ar € um dado freqientenente atil.

6.4 Particdo da anpstra

Muitas anpbstras sdo nanifestamente heterogéneas. Quando for
atil para explicar a ocorréncia das incrustacdes, separar as
camadas ou conponentes bem definidos e calcular as porcentagens
rel ati vas aproxi nadas. Guardar as porc¢des individuais secadas ao
ar, preferivelnmente em dessecador sobre dessecante eficiente, cono
a anidrita, para analises em separado.

6.5 Extracdo com solvente

Esta etapa s6 é essencial quando a anpbstra secada ao ar se
apresenta untuosa, ou se aglonera quando se tenta pulveriza-la
(untuosi dade causada por grafite é possivel, porém rara em
incrustacdes). Para renmover nmatéria solavel em clorofdérm o, pesar
no maxino 10 g de anobstra secada ao ar e coloca-la, enbrul hada, em
papel de filtro de textura fina, em cartucho de Soxhl et FD%Pé'i.ﬁ”r?ents
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(extraido e seco). E til granpear o papel, para evitar que se
abra. Pesar o cartucho, juntamente com seu conteudo, e proceder a
extracdo, em aparel ho de Soxhlet, até que o solvente (cloroforni o)
se torne incolor na camara de extracdo. Anotar a perda de peso do

cartucho e seu conteudo, secados a 105°C, conmp matéria solavel em
cloroférmio. Se for inportante para a solucdo do problem
evaporar o solvente e examnar o residuo. A extracdo pode ser
repetida com outros solventes orgéanicos vol ateis, quando ensaio0s
expl orat 6ri os aconsel harem tal procedi mento (tol ueno, hexano,
etc.).

6.6 Pulverizacdo

Se a anobstra recebida estiver seca, secada ao ar ou secada ao
ar e extraida, devera ser pulverizada, para adequada honpbgenei dade.
Triturar a anpbstra toda ou quantidade suficiente que seja
representativa da anpbstra inteira, de npdo a passar através de
peneira nunero 100 (150 micra). Continuar a trituracao até que todo
o material, a excecdo de fragnentos, tais conp pedacos de fibra,
madeira e netal, passe através da peneira.

6.6.1 O fragnentos separados da anpbstra durante a trituracao
poderdo ser identificados pelos nmétodos convencionais, se a
i nformacao for de interesse.

6.6.2 Msturar bem o material peneirado, agitando-o enm recipiente
fechado e seco, cheio, no maxino, até os dois tercos. Transferir 5
a 10 g do mamterial bem msturado para pesa-filtro: esta sera a
anostra analitica. A nenos que as determ nacbes devam ser feitas

com base na anpbstra secada ao ar, seca-la a 105°C e guardar em
dessecador.

7 ENSAI OS PRELI M NARES NA AMOSTRA ANALI TI CA

Esta secdo resune nétodos para o exane prelinnar de anpbstra de
incrustacdo. Um ou nmis destes nétodos podera ser wusado para
detectar os el ementos conponentes da anpbstra, e se as concentracdes
forem altas, baixas ou traco, conmb um neio para se estabelecer o
esquema das analises. Estes ensaios prelimnares freqientenente
fornecem inportantes dados internos de definicdo dos problenas
tecnol 6gi cos que originarem a ocorréncia destas incrustacbes. Os
mét odos incluem espectrografia, espectrofotonetria de absorcéo
atomi ca, difracdo de raios X, fluorescéncia de raios X, mcroscopia
e analise qualitativa convencional. Al guns destes nmétodos ndo estéo
ao alcance dos |laboratérios de uma refinaria de petréleo e néo
serdo aqui tratados. G ensaios qualitativos, em nmacro ou
n croescal a, deverdo ser wusados senpre que houver possibilidade,
pois podem constituir-se em precioso neio para identificacdo de
al guns conponentes da anpbstra. Al ém disto, podem fornecer dados
i nportantes para os esclareci nento de probl emas técnicos associ ados
a ocorréncia desses depésitos. Por exenplo, efervescéncia, com
aci dos de anostra secada ao ar, sugere a presenca de carbonato, e o
material contera provavelnente ferro, se for atraido por imd. E
aconsel havel incluir no ensaios qualitativos o0s netais nmis
comunent e encontrados nas incrustacbes, e tanbém os ions-carbonato,
sul fato, fosfato, sulfeto e sulfito
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8 SOLUBI LI ZACAO DA AMOSTRA ANALI TI CA

Al guns ensai os realizados prelininarnmente podem ter revelado a
presenca ou ndo de alguns elenmentos, e um estimativa de suas
concentracbes. Grande nunero de determ nagcdes quantitativas podera
ser feito diretamente sobre a anbstra obtida (ver item 6.6.2), por
mét odos especiais de extracdo, geralnmente especificos de um
determ nacdo particular e nela incluidos. O procedinento de
solubilizacdo de anpbstras de acordo com as necessidades séao
descritos a seguir.

8.1 Solubilizacdo em acido cloridrico

Este tratamento dissolvera as incrustagfes que nao contenham
porcent agem apreci avel de conpostos insoluveis, incluindo sulfato
de célcio, varios silicatos e alguns espinélios (alum natos) nais
refratarios. O uso deste solvente é vantajoso, por ndo ser oxidante
e ndo introduzir possiveis interferéncia de sulfato ou nitrato.

8.1.1 Reagentes

8.1.1.1 Acido cloridrico concentrado (d = 1,19 g/ my)

8.1.1.2 Acido cloridrico (1 + 4)

Msturar 1 volunme de a&acido cloridrico concentrado com
4 vol unes de agua.

8.1.1.3 Acido cloridrico (1 + 9)

Msturar 1 volunme de a&acido cloridrico concentrado com
9 vol unes de agua.

8.1.2 Pesar aproximadanente 0,5 g da anpbstra analitica (ver item

6.6.2), em béquer de 250 nY. Acrescentar 50 m¥ de HC (1 + 4) e
evaporar até a secura, em chapa aquecedora nantida em capela.

Acrescentar 10 n¥ de HC concentrado evaporar novanente até a

secura. Acrescentar 10 nv de HO (1 + 9), levar a fervura a filtrar
através de papel de filtro quantitativo e textura média. Lavar o
residuo, juntar as aguas de |avagem ao filtrado e diluir a vol une

conheci do. Usar aliquotas desta solucdo para as anal i ses dos
constituintes a serem determ nados. Guardar o residuo, para exane
posteri or.

8.2 Solubilizacdo emm stura de acido cloridrico e &cido nitrico

Este solvente é mais eficiente para elimnar matéria organica
e dissolver conponentes nmais refratarios, resistem ao &cido
cloridrico, quando este estiver sozinho. Entretanto, o &cido
nitrico pode interferir em alguns dos procedinentos analiticos
posteriores, a nenos que seja conpletanente elin nado, durante a
et apa de desi dratacéo.

8.2.1 Reagentes

8.2.1.1 Acido cloridrio (1 + 1)

M sturar 1 volune de HC1l concentrado com 1 vol une de é&gua.

8.2.1.2 Acido nitrico concentrado (d = 1,42 g/nv) Documents
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8.2.2 Adicionar 5 nY de acido nitrico concentrado a cerca de 0,5 g

da anpbstra analitica, pesada em béquer de 250 nv, e evaporar, até
guase a secura, sobre chapa aquecedora, nantida em capela.

Adicionar 50 n de HO (1 + 1) e 5 m¥ de HNG; concentrado e repetir
a evaporacao. Deixar o béquer esfriar e adicionar 50 nv de HO (1 +
1); ferver, até reduzir o volune a aproxi madanente 25 nv, e filtrar
através de papel de filtro quantitativo, de textura média. Lavar o
residuo, juntar as aguas de |avagem ao filtrado e elevar a vol une

conheci do. Usar aliquotas deste volune para analises dos
constituintes a serem determ nados.

8.3 Solubilizacdo em nmistura de acidos sulfurico, fluoridrico e
nitrico

OCs reagentes do item 8.3.1 sao considerados bons solventes
universais, para incrustacbes que contém silica. Quando houver
presenca de sulfato sua determ nacdo sera feita em outra aliquota
de anostra.

8.3.1 Reagentes

8.3.1.1 Acido fluoridrico, HF (48 a 51 % - (CU DADO

8.3.1.2 Acido nitrico concentrado, HNG; (d = 1,42 g/ nv)

8.3.1.3 Acido sulfario (1 + 1)

M sturar cui dadosanente 1 volunme de acido sulfdrico
concentrado (d = 1,84 g/nY) com 1l vol une de agua.

8.3.2 Adicionar 3 nY¥ de acido sulfurico (1 + 1) e 10 nY de acido
fluoridrico a aproxi madanente 0,5 g da anpstra analitica (ver item

6.6.2), em cadinho de platina de 30 nY, fazendo todas as operacdes
em capela. Evaporar, até volatilizar a muior parte do &cido

fluoridrico, adicionar 1 nY de &acido nitrico concentrado, e
continuar aquecendo, até desprendimento de funpbs intensos de
trioxido de enxofre (SG); em seguida, esfriar o cadinho e o

conteudo. Adicionar, lenta e cuidadosanente, 15 nm/ de agua, e
digerir durante 1/2 hora . Transferir quantitativamente o contéudo

do cadi nho para bal do volunétrico de 250 nv, e conpletar o vol uneg,
guando frio. A quantidade de matéria insolldvel no bal &0 pode ser
ignorada, a nenos que seja apreciavel (bario, quando presente,
formara sul fato de bario).

8.3.3 Se for necessario determnar netais alcalinos nesta porcéao
solubilizada, deve-se retirar do frasco volunétrico quantidade
suficiente para as determi nacbes, e guarda-la emfrasco plastico.

8.4 Fusao alcalina

Este Método de sol ubilizacdo da anpstra € particularmente ati
para determ nacdo réapidas de silica e al uni nio.

8.4.1 Reagentes

8.4.1.1 Acido cloridrico (1 + 1)

M sturar volunme de HCl concentrado com um vol unme dE)agzuments
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8.4.1.2 Hidroxido de sédi o (ndo guardar em frasco de vidro)

8.4.2 Colocar cerca de 1,5 g de hidroxido de sédio (cerca de

9 lentilhas)em cadinho de niquel de 75 nY e aquecé-lo |entanente
sobre bico de béquer, até fundir o hidroxido. Deixar o cadinho com
o conteudo esfriar a tenperatura anbiente. Pesar 0,05 g da anobstra
analitica (ver item®6.6.2) e transferi-la para o cadinho que contém
o hidroéxido de sdodio. Reaquecer o cadinho, para tornar a fundir o
hi dr 6xi do, e agitar, para msturar pesado; usar fio de niquel ou
bast 8o, para conpletar a mstura, e continuar o0 aquecinmento por
3 mnutos ap6s estar msturado, deixando em seguida esfriar o
mat eri al fundi do.

Adi ci onar 50 ¥ de agua ao cadi nho, agitando ocasi onal nente,
até desintegrar por conpleto o material fundido (cerca de 1 hora).
Transferir para balao volumétrico de 1 litro (previanmente |avado

comHO (1 + 1) contendo 400 nmY de agua de HC1 (1 + 1) (usar funi
de plastico com haste de pelo nenos 150 mm para evitar que o
extrato fortenmente alcalino entre em contato com o vidro). Esfregar
com bastdo com protetor de borracha e lavar o cadinho, para
garantir conpleta transferéncia; avolumar com agua e guardar em
frasco pl asti co.

9 DETERM NACAO DE ALUM NI O

9.1 Canpo de aplicacéo

Este Método se aplica a determinacdo de alumnio em
i ncrustacdes de caldeiras e tubulacdes, no intervalo de 0 a 35 %
cono al umi na (A1,G;).

9.2 Resunp

A alumina, extraida da anpbstra analitica com hidroxido de
s6dio fundido, ¢€é determinada colorinetricamente, pela cor do
conpl exo vernel ho de alizarina-S de calcio e al umnio.

9.3 Interferéncias

9.3.1 Quantidades apreciaveis de ferro e titanio tanmbém formam
conmpl exos col oridos, que absorvem luz em 490 nm conprinmento de
onda usado para nedir a absorbancia do conpl exo de al uninio.

9.3.2 A interferéncia do ferro é elinmnada pelo ferricianeto de
potassio e acido tiogliocélico, que, juntos, formam conplexo
i ncolor (em 490 nm como ferro.

9.3.3 A tabela I, enpirica (ver item 9.8.5), pode ser usada para
corrigir a interferéncia de quanti dades apreciaveis de titanio. Ela
nostra que a interferéncia do titanio torna-se nenos pronunci ada
com o aunento do conteudo de al uninio.

9.4 Aparel hagem

9.4.1 Fotdnetro de filtro ou espectrofoténmetro, que pernita nedi das
em conprimento de onda de 490 nm
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9.5 Reagentes

9.5.1 Solucdo de vernel ho de alizarina-S (Nota) - (0,5 g/litro)

Di ssolver 0,5 g de vernel ho de alizarina-S em agua e diluir
allitro; filtrar e guardar

Nota - Vernelho de alizarina-S é o sal sédico do acido 3 - alizarin

sulfénio - (GCH,COCGH(OH),(SO;Na)CO) - Indice de cor (C)
58005.

9.5.2 Solucédo de cloreto de calcio (1,5 g/litro)

Colocar 7 g de carbonato (CaC3)em béquer de 250 mv

Acrescentar cerca de 100 nY¥ de agua e 15 nY de HCl concentrado;
aquecer até a ebulicdo e deixar em ebulicdo por varios mnutos.

Esfriar a tenperatura anbiente e diluir a 500 n/ com agua.

9.5.3 Solucdo de cloridrato de hidroxilamna (100 g/litro)

Di ssolver 100 g de cloridrato de hidroxilamna (NHOH HCl)
emagua e diluir a 1 litro.

9.5.4 Solucdo de ferricianeto de potassio (8,5 g/litro)

Di ssolver 0,85 g de ferricianeto de potassio -K; [Fe (CN)g] -

em agua e diluir a 100 nY. Preparar inediatanmente antes de usar; néo
estocar a sol ucao.

9.5.5 Solucédo-tanpdo de acetato de sodio (pH = 4,9)

Di ssolver 100 g de acetato de sédio - NaGH0. 3H,O - em
cerca de 300 nY de agua; adicionar 30 nY de acido acético glacial e
diluir a 500 m/, com agua.

9.5.6 Solucédo de acido tioglicélico (40 g/litro)

Di ssolver o &acido tioglicélico - HSCH,COOH - em &agua, para
preparar a quantidade necessaria, na proporcdo de 1 g de acido

tioglicélico para 25 nY de solucdo; esta solucao deve ser preparada
no dia de uso.

9.6 Calibracéao

9.6.1 Nao €é necessaria a curva de calibracdo. Ha uma relacéao
linear entre a absorbancia e a concentracdo no intervalo de 0 a
35 % de o6xido de alunminio -Al1,0, -, regiao em que sao feitas as
det er mi nacdes de al um ni o.

9.6.2 Deve ser determnado o fator de correcdo toda vez que for
anal i sada anpbstra desconheci da, usando-se para tanto a analise em
paral el o do padrado. 2D abase W12, que contém 15,1 % de ALl,O;( produto
do U. S. Geol ogical Survey), ou equival ente.

9.7 Execucéo
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9.7.1 Preparar a anobstra, um ou dois padrbes e o branco dos
reagentes para a colorinetria. Solubilizar a anpstra analitica (ver
item 6.6.2), preparando a solu¢cdo para analise, usando o netodo da
fusdo alcalina (ver item 8.4). Repetir , usando a nesna quanti dade
(0,05 g) de padréao (Diabase W1) no lugar da anpbstra; esta sol ucdo
pode ser guardada em frasco de pl astico.

9.7.1.1 Repetir o processo de solubilizagdo, usando apenas o0s
reagentes, omitindo a anpstra ou o padrdo, para preparar a solucdao
de conpensacdo do branco dos reagentes.

9.7.1.2 Se alguma das solucdes preparadas estiver turva, deixar
depositar os soOlidos. Se persistir a turbidez, filtrar em papel de
filtro de porosidade fina, |avado duas vezes com &ci do.

9.7.2 Transferir 15 m/ de cada solucdo linpida (ver item 9.7.1)

para baldo volunmétrico de 100 nv. Usar volune nenor, 10 nY, da
sol ucdo preparada da anpstra se se esperar teor de alumi na superior
a 24 % wusar o branco dos reagentes, para conpletar o volune de

15 n/, de npdo que todas as solu¢cdes sejam senelhantes em
al cal i ni dade e concentracdo de sais inertes.

9.7.3 Colocar 2 nY da solucdo de CaCl, em cada bal do. Adicionar

1 ny da solugcdo de cloridrato de hidroxilamna a cada baldo e
m sturar.

9.7.4 Juntar 1 m/ de solucdo de ferricianeto de potassio a cada

bal 80 e mi sturar. Adicionar 2 nY de solucdo de acido tioglicélico a
cada bal do, misturar e deixar emrepouso por 5 ninutos.

9.7.5 Usando provet a, adi ci onar a cada bal o 10 nv da
sol ucdo-tanmpdo, msturar e deixar em repouso por 10 minutos. O pH
da solucdo em cada bal &0 deve estar, neste ponto, emtorno de 4,7 a
4, 8.

9.7.6 Pipetar 10 nY da solucdo de vernel ho de alizarina-S para cada
bal a0 e conpletar o volune com agua. M sturar e dei xar em repouso
durante 45 a 75 m nut os.

9.7.7 Deternminar a absorbancia ou porcentagem de transnitanci a das
sol u¢cdes desconhecidas e padrbes dos balbdes a 490 nm wusando o
branco dos reagentes cono referéncia.

9.8 Calcul os

9.8.1 Se as leituras forem feitas na escala de transmtancia,
converter em absorbéncia por neio de grafico ou usar a equacéao:

A=2-1log T, onde:
A = absorbanica;
T = transm t anci a.

9.8.2 Calcular a constante de calibracdo pela rel agcéo:

Kec = P. M/ A, onde:
Documents

Document Sharing Hub

Full document details: PETROBRAS N-14910


http://avadocuments2026.com/doc/petrobras-n-1491-0
http://avadocuments2026.com/doc/petrobras-n-1491-0

