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w PETROBRAS

PETROLEO E DERIVADOS -
DETERMINAGAO DO iNDICE

DE ACIDEZ

Método de Ensaio

Esta Norma substitui e cancela a sua revisao anterior.

Toda esta Norma foi alterada em relagdo a revisdo anterior.

Cabe a CONTEC - Subcomissdo Autora, a orientagdo quanto a interpretacéo do texto
desta Norma. O Orgédo da PETROBRAS usu&rio desta Norma € o responsavel pela
adocdo e aplicagdo dos itens da mesma.

CONTEC Requisito Mandatorio: Prescrigdo estabelecida como a mais adequada e que deve ser
. utilizada estritamente em conformidade com esta Norma. Uma eventual resolugéo de
Comlssa}o d_e Normas ndo segui-la ("ndo-conformidade” com esta Norma) deve ter fundamentos técnico-
Tecnicas gerenciais e deve ser aprovada e registrada pelo Orgdo da PETROBRAS usuério desta

Norma. E caracterizada pelos verbos: “dever”, “ser”, “exigir’, “determinar” e outros
verbos de carater impositivo.

Préatica Recomendada (ndo-mandatoria): Prescricdo que pode ser utilizada nas
condigbes previstas por esta Norma, mas que admite (e adverte sobre) a possibilidade
de alternativa (ndo escrita nesta Norma) mais adequada & aplicacdo especifica. A
alternativa adotada deve ser aprovada e registrada pelo Orgéo da PETROBRAS usuério
desta Norma. E caracterizada pelos verbos. “recomendar”, “poder”, “sugerir” e
“aconselhar” (verbos de cardter ndo-impositivo). E indicada pela expressio: [Prética

SC-20 Recomendada].

Copias dos registros das "ndo-conformidades' com esta Norma, que possam contribuir
para o aprimoramento da mesma, devem ser enviadas para a CONTEC - Subcomissao
Autora.

Técnicas Andliticas
de Laboratério

As propostas para revisdo desta Norma devem ser enviadas a CONTEC - Subcomissdo
Autora, indicando a sua identificagdo alfanumérica e revisdo, o item a ser revisado, a
proposta de redacdo e a justificativa técnico-econdmica. As propostas sdo apreciadas
durante os trabalhos para aterag@o desta Norma.

“A presente Norma é titularidade exclusiva da PETROLEO BRASILEIRO
S.A. - PETROBRAS, de uso interno na Companhia, e qualquer reproducéao
para utilizacdo ou divulgacdo externa, sem a prévia e expressa autorizagao
da titular, importa em ato ilicito nos termos da legislagdo pertinente,
através da qual serdo imputadas as responsabilidades cabiveis. A
circulagdo 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,
Divisfes Técnicas e Subsidiarias), sdo aprovadas pelas Subcomissbes Autoras — SCs (formadas por
técnicos de uma mesma especialidade, representando os Orgéos da Companhia e as Subsidiarias) e
aprovadas pelo Plenario da CONTEC (formado pelos representantes das Superintendéncias dos
Orgdos da Companhia e das suas Subsididrias, usuarios das normas). Uma norma técnica
PETROBRAS esta sujeita a revisdo em qualquer tempo pela sua Subcomissio 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 Catélogo de Normas Técnicas
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1 OBJETIVO

1.1 Esta Norma prescreve 0 método para determinacdo do indice de acidez em
petrdleo e derivados, por potenciometria.

1.2 Aplica-se apetroleos, 0Oleosresiduais de baixo teor salino e outros derivados
de petrdleo.
Nota: Nas determinagdes de acidez em petrdleo, deve-se considerar que o consumo de

acalis pode ser devido a acidez da fase organica e a acidez da salmoura em
suspensdo. A acidez da salmoura pode ser devida a presenca de sais hidrolisavels,
tais como cloreto de ferro e cloreto de magnésio. No caso de teores de sal muito
elevados, pode ocorrer uma pseudo-acidez, provocada por uma precipitacéo e/ou
hidrdlise desses sais, podendo ser neste caso obtido o indice de acidez total da

emulsdo.
2 DOCUMENTOS COMPLEMENTARES
2.1 Esta Norma foi baseada na norma ABNT-MB-494 - Método de Ensaio para a

Determinagdo do indice de Neutralizaco.
2.2 Na aplicacdo desta Norma € necessério consultar:

PETROBRAS N-1351a- Agua Reagente;
PETROBRAS N-2459 - Petrdleo e Derivado - Determinagio do Teor de Sal;

ABNT MB-3119 - Vidraria Volumétrica de Laboratério - Métodos de
Afericdo da Capacidade e de Utilizaco;
ACS - American  Chemical  Society  Specification -

COMMITTEE ON ANALYTICAL REAGENTS.

3 RESUMO

A amostra € solubilizada, determinando-se sua acidez através de titulagdo com solugdo de
hidroxido de potéssio, usando eletrodo indicador de vidro e eletrodo de referéncia de
calomelano. Pelo consumo de dlcalis quantifica-se a acidez forte e fraca.

4 SIGNIFICADO E USO

4.1 A determinac@o de &cidos no petréleo apresenta interesse, uma vez que 0s
mesmos, especialmente em presenca de sais inorganicos, podem contribuir consideravelmente
para a corrosdo provocada pelo 6leo no decorrer do processo de refinagéo.
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4.2 O conhecimento dos tipos de acidez é especialmente importante como base para
sua correlagdo com a corrosdo de refinaria, as caracteristicas de decomposi¢éo térmica dos sais
no 6leo e as propriedades do produto.

4.3 S30 dois os tipos de acidez que podem estar presentes no 6Oleo, isolada ou
simultaneamente: acidez fraca e acidez forte. A presenca de &cidos fortes geralmente resulta de
algum processo relacionado com os métodos de producdo, como por exemplo, a acidificacdo
dos pogos com é&cido cloridrico, quando podem remanescer goticulas de salmoura atamente
acidas no dleo.

4.4 Nas determinagbes de acidez de petrOleo, deve-se ter em mente que a
capacidade de consumir alcali pode ser devida ndo apenas a acidez da prépria fase 6leo, mas
também dos componentes acidos dissolvidos nas goticulas de salmoura em suspensdo, ja
referidas.

45 Para estudo dos efeitos da presenca de sais em 0leos, tanto se pode determinar
a acidez total como aquela devida aos &cidos 6leo-soluveis. Isto pode ser feito, determinando-
se, em separado, a acidez do Oleo tal como ele é recebido e a de outra amostra em gue o
material disperso é previamente removido por centrifugacdo. Desta forma pode-se determinar
a contribuicéo de salmoura para a acidez total.

4.6 A acidez dessa salmoura pode resultar da presenca de sais hidrolisvels, tais
como cloretos de ferro e de magnésio, embora no caso de teores muito elevados de sal possa
ser obtida as vezes, uma pseudo-acidez, aparentemente devido ao carater precipitante dos sais.

5 DEFINICOES

51 Acidez Organica

Acidez devida aos constituintes orgéanicos de carater acido presentes no petréleo, tais como:
acidos nafténicos, carboxilicos alifaticos, fendis e mercaptanos.

5.2 Acidez Nafténica

Termo genérico aplicado aos &cidos ciclo-carboxilicos, norma mente presentes no petréleo.

5.3 indice de Acidez Total

E a massa de base, expressa em miligramas de hidroxido de potéssio, necessdria para
neutralizar os &cidos fortes e fracos presentes em um grama de amostra. A presenca de &cidos
fortes geramente resulta de algum processo de producéo, como por exemplo, a acidificacéo
dos pogos com &cido cloridrico.
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5.4 Indice de Acidez Forte
E a massa de base, expressa em miligramas de hidroxido de potéssio, necessaria para
neutralizar os acidos fortes presentes em um grama de amostra.

6 PRECAUCOES DE SEGURANCA

6.1 Para a execucao do ensaio, devem ser aplicados os procedimentos apropriados
de segurancga, manuseio dos reagentes e operacao dos equi pamentos.

6.2 O ANEXO A contém agumas informagdes de seguranca referentes aos
reagentes utilizados pelo método.

7 APARELHAGEM E MATERIAIS

7.1 Titulador Potenciométrico

Pode ser utilizado um voltimetro ou potencidmetro, manual ou automatico, com capacidade
para operar, com uma precisdo de aproximadamente 0,005V e uma sensibilidade de
aproximadamente 0,002 V, em umafaixade - 700 a+ 700 mV, ou 0 a 14 de pH.

Nota: Para a instalagdo e operacdo desses equipamentos, seguir as instrugdes do
fabricante.
7.2 Célula de Titulagéo

Caso sgja utilizado um titulador manual (FIGURA 1), este deve consistir das seguintes partes.

7.2.1 Eletrodo indicador de vidro.
7.2.2 Eletrodo de referéncia de calomelano.
Nota: Os eletrodos combinados, por serem de respostas lentas, devem ser usados

apenas com tituladores com velocidade de adi¢do controlada, para permitirem a
estabilizagdo da leitura do eletrodo. O ANEXO B apresenta informagoes sobre
0s cuidados e manutencéo de eletrodos.
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" BURETA

ELETRQDO DE

REFERENCIA
ELETRODO DE VIDRO
.© ELETRODO DE BECHER DE TITULAGAO
" CALOMELANO
[
]
L
ol AGITADOR
\ y A |
FIGURA 1 - CELULA DE TITULACAO
7.2.3 Agitador

Pode ser utilizado um agitador mecénico equipado com palheta de agitacéo de vidro tipo hélice
ou agitador magnético.
7.2.4 Bureta Graduada

Com capacidade de 20 mL, em subdivisdes de 0,05 mL, calibrada com precisdo de 0,02 mL.
Calibrar conforme norma ABNT MB-31109.
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7.2.5 Bécher de Titulacao

Deve ser de vidro borossilicato e com capacidade de 100 mL.

7.2.6 Suporte.

8 REAGENTES, SOLVENTES E SOLUCOES

Todos os reagentes devem ser de grau p.a, equivalente a especificagdo ACS. Quaquer
referéncia a agua deve ser entendida como agua reagente tipo Il, conforme norma
PETROBRAS N-1351a.

8.1 Solucéo Alcodlica de Hidroxido de Potéssio 0,1 N

Uma solucéo acodlica de hidroxido de potéssio sofre variagBes em sua concentracdo com o
decorrer do tempo, devido a formacdo de carbonato de potéssio pela absor¢éo de dioxido de
carbono atmosférico; portanto, deve-se fatoréla semanalmente, sendo que solugdes com mais
de 15 dias devem ser descartadas.

8.1.1 Adicionar, aproximadamente, 3,59 de hidroxido de potassio a 400 mL de
acool isopropilico anidro. Efetuar a dissolugdo em atmosfera de nitrogénio, sem agueci mento.
Juntar 20 mL de metanol e avolumar para 500 mL com alcool isopropilico anidro. Deixar a
solugdo repousar em frasco ambar por 48 horas. Caso ocorra precipitagdo de carbonato de
potéssio, separ&lo por meio de sifonacdo, utilizando um tubo de vidro. O carbonato,
juntamente com peguena gquantidade da solugdo em contato com este, devem ser desprezados.
N&o filtrar a solucdo, para evitar contato com 0 CO» da atmosfera. A solugdo ndo deve entrar
em contato com rolha de cortica, borracha ou graxa lubrificante saponificavel. Armazenar a
solugdo em frasco ambar de vidro borossilicato, em temperatura ambiente, e proteger da
atmosfera por meio de um tubo de vidro contendo cal sodada ou drierite.

8.1.2 Padronizagéo

Padronizar a solugdo de KOH, potenciometricamente contra mistura de 4,0 mL de solucéo
0,1 N de &cido benzbico e 50 mL de solvente de titulagdo. Efetuar esta padronizagdo em
duplicata. Realizar um ensaio em branco, utilizando 50 mL de solvente de titulagdo. Calcular a
normalidade da solucéo de KOH, de acordo com a equac&o abaixo.
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