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AGUA — DETERMINACAO DE
SULFETO

Método de Ensaio

Esta Norma substitui e cancela a sua revisao anterior.

Toda esta Norma foi alterada em relagdo a revisao anterior.

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

CONTEC Requisito Mandatdrio: Prescricdo estabelecida como a mais adequada e que deve ser
el utilizada estritamente em conformidade com esta Norma. Uma eventua resolugéo de ndo
COI’T]ISS&!O de Normas segui-la ("ndo-conformidade”’ com esta Norma) deve ter fundamentos técnico-gerenciais
Teécnicas 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
condigdes previstas por esta Norma, mas que admite (e adverte sobre) a possibilidade de
aternativa (no escrita nesta Norma) mais adequada a aplicac@o especifica. A dternativa
adotada deve ser aprovada e registrada pelo Orgdo da PETROBRAS usuério desta
Norma. E caracterizada pelos verbos: “recomendar”, “poder”, “sugerir’ e “aconselhar”
(verbos de caréter ndo-impositivo). E indicada pela expressio: [Pratica Recomendadal].

SC- 20
Técnicas Analiticas Copias dos registros das "ndo-conformidades' com esta Norma, que possam contribuir
de L aboratério para o aprimoramento da mesma, devem ser enviadas para a CONTEC - Subcomisséo
Autora.

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

“A presente Norma é titularidade exclusiva da PETROLEO BRASILEIRO
S.A. - PETROBRAS, de uso interno na Companhia, e qualquer reproducao
para utilizagdo ou divulgacdo externa, sem a prévia e expressa autorizagao
da titular, importa em ato ilicito nos termos da legislacdo pertinente,
através da qual serdo imputadas as responsabilidades cabiveis. A
circulagdo externa sera regulada mediante cladusula propria de Sigilo e
Confidencialidade, nos termos do direito intelectual e propriedade
industrial.”

Apresentacao

As normas técnicas PETROBRAS sao elaboradas por Grupos de Trabalho —
GTs (formados por especialistas da Companhia e das suas Subsidiarias), so 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 Orgdos da Companhia e as Subsidiarias) e
aprovadas pelo Plenario da CONTEC (formado pelos representantes das Superintendéncias dos
Orgdos da Companhia e das suas Subsidiarias, usudrios das normas). Uma norma técnica
PETROBRAS esta sujeita a revisdo em qualquer tempo pela sua Subcomissao Autora e deve ser
reanalisada a cada 5 (cinco) anos para ser revalidada, revisada ou cancelada. As normas técnicas
PETROBRAS sdo €elaboradas em conformidade com a norma PETROBRAS N -1. Para
informacBes completas sobre as normas técnicas PETROBRAS, ver Catélogo de Normas Técnicas
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1 OBJETIVO
Esta Norma prescreve uns métodos para determinacao titulométrica e colorimétrica de sulfeto
total e sulfeto dissolvido em &guas naturais, de abastecimento, industriais e residuais.

2 CAMPO DE APLICACAO

2.1 O método titulométrico aplica-se para determinagdes de sulfeto em concentragcdes acima
de 1 mg/L, desde que sejam eliminados os interferentes e evitada a perda de sulfeto.

2.2 O método colorimétrico do azul de metileno aplica-se para determinacdes de sulfeto entre
0,1e20 mg/L.

3 RESUMO DOS METODOS

3.1 Método Titulométrico

O sulfeto, presente na amostra, reage com o iodo em acido, sendo oxidado a enxofre. O iodo
remanescente é determinado por titulagdo com tiossulfato de sodio, em presenca de amido.

3.2 Método Colorimétrico do Azul de Metileno

O sulfeto, presente na amostra, reage com a solucéo de acido amino-sulfurico, na presenca de
cloreto férrico, fornecendo uma coloragdo azul devido a formagdo do azul de metileno. A
intensidade da cor, proporcional a concentracéo de sulfeto, € medida por espectrofotometria.

4 DEFINICOES

Para efeito desta Norma s&o adotadas as seguintes definigoes.

4.1 Sulfetos Totais

Sulfetos constituidos por H,S dissolvido, HS- dissolvido e sulfetos metdlicos do material em
suspensdo, sollveis em meio &cido. O fon S* é desprezivel, constituindo menos do que 0,5%
dos sulfetos soliveis em pH 12, e menos do que 0,05% em pH 11. Os sulfetos de cobre e de
prata sdo tdo insollveis que ndo sdo detectados pelos procedimentos analiticos e podem ser
desprezados para efeito pratico.

4.2 Sulfetos Dissolvidos

Sulfetos que Permanecem na amostra apds remocao do material em suspensdo, por floculacéo
e sedimentacéo.
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5 SIGNIFICADO E USO

5.1 O sulfeto esta freglientemente presente em éguas subterréneas, especialmente em fontes
guentes, sendo comum em &guas residuais, como resultado da decomposicdo da matéria
organica, algumas vezes de despejos industriais, principalmente pela reducéo bacteriol bgica
do sulfato.

5.2 Despgjos aguosos contendo sulfetos contaminam a atmosfera com gas sulfidrico,
causando odores desagradaveis. O géas sulfidrico € muito téxico e tem causado a morte de
operadores em decantadores de esgotos. Ataca diretamente os metais e, indiretamente,
provoca severa corrosdo no concreto dos decantadores de esgotos, pois € oxidado
biologicamente a acido sulfurico nas paredes das tubul agoes.

6 INTERFERENTES
6.1 Método Titulométrico

6.1.1 O método iodimétrico sofre interferéncia de quaisquer substancias redutoras que reajam
com o iodo, incluindo tiossulfato, sulfito e diversos compostos organicos, tanto solidos como
dissolvidos.

6.1.2 Sulfetosinsollveis em meio &cido ndo sdo determinados.
6.2 Método Colorimétrico do Azul de Metileno

6.2.1 Agentes redutores fortes interferem nos ensaios colorimétricos, por inibic¢éo da cor azul.
O tiossulfato, em concentragdes acima de 10 mg/L, pode retardar a formacdo da cor ou
impedi-la totalmente. O iodeto, normalmente presente em &guas produzidas junto com o
petréleo, pode diminuir a cor desenvolvida, se sua concentracdo exceder a 2 mg/L. Estes
agentes redutores podem ser removidos por precipitacdo do sulfeto como sulfeto de zinco e
separacédo do sobrenadante que contém os interferentes.

6.2.2 O sulfeto, por si sO, impede a reacdo, quando em concentracdo na faixa de algumas
centenas de mg/L. Ensaiar qualitativamente, pelo méodo do antimbénio (item 11.2.1), os
despejos industriais que provavelmente contenham sulfeto, mas ndo desenvolvem a coloragéo
azul, para evitar resultados falso—negativos. Amostras com concentracoes de sulfeto
superiores a 100 mg/L, devem sofrer diluicdo, de modo a eliminar estainterferéncia.

6.2.3 Ferrocianetos produzem coloracao azul, interferindo, portanto, positivamenteDo cuments

—-_-mharing Hub
3

Full document details: PETROBRAS N-1802 C 2007


http://avadocuments2026.com/doc/petrobras-n-1802-c-2007
http://avadocuments2026.com/doc/petrobras-n-1802-c-2007

Ll PETROBRAS N-1802 REV. A DEZ /93

6.2.4 Sulfetosinsoltveis em, &cido, tais como, o sulfeto de cobre e o sulfeto de prata, ndo séo
determinados.

6.3 PréTratamento da Amostra para Remover Interferentes ou Concentrar Sulfetos

Para concentrar sulfetos ou para remover sulfitos, tiossulfatos, iodetos e alguns interferentes
solavels, precipitar os sulfetos como sulfeto de zinco, acidificar com acido sulfdrico
concentrado e, com auxilio de um gas de arraste, fixar o sulfeto em um outro frasco contendo
acetato de zinco, conforme item 11.3.

7 DOCUMENTOS COMPLEMENTARES
7.1 Foi baseadano Standard Methods - 16" Edition - 1985.

7.2 Naaplicacdo desta Norma € necessario consultar:

PETROBRAS N-1351a - Agua Reagente;
PETROBRASN-2350 - Classificacdo, Armazenamento Temporario e Transporte de
Residuos Industriais e Comerciais;
ACS - American Chemical society Specifications- COMMITTEE ON ANALYTICAL
REAGENTS.

8 PRECAUCOES DE SEGURANCA E COM O MEIO AMBIENTE

8.1 Antesdeiniciar qualquer manuseio com reagentes, materiais e equipamentos, consultar e
aplicar os procedimentos apropriados de seguranca e de operacéo dos equipamentos e das
aparelhagens.

8.2 O descarte de produtos de laboratdrios deve seguir a legislacdo ambiental vigente e a
norma PETROBRAS N-2350.

8.3 O ANEXO A contém algumas informagdes de seguranca referentes aos reagentes a serem
utilizados pel os métodos.

9 APARELHAGENS E MATERIAIS
9.1 Método Titulométrico
9.1.1 Frascos de vidro, com rolha esmerilhada, de 100, 300, 500 e 1000 mL de capacidade.
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9.1.2 Frascos lavadores de gas de forma alta, com junta esmerilhada e com capacidade de 250
ou 500 mL.

9.1.3 Balbes volumétricos de 500 e de 1000 mL de capacidade.

9.1.4 Funil de separacdo de 100 mL de capacidade.

9.1.5 Tubo de latex com didmetro interno de aproximadamente 5 mm.
9.1.6 Erlenmeyer de 500 mL de capacidade.

9.1.7 Bureta graduada de vidro neutro, com torneira de politetrafluoretileno (TEFLON) e
50 mL de capacidade.

9.1.8 Baldo de fundo chato com capacidade de 500 mL.

9.1.9 Funil defiltracéo.

9.1.10 Papel defiltracéo rapida.

9.1.11 Frasco Kitasato.

9.1.12 Vécuo.

9.2 Método Colorimétrico

9.2.1 Frascos de vidro, com rolha esmerilhada, de 100, 300, 500 e 1000 mL de capacidade.

9.2.2 Frascos lavadores de gés de forma alta, com junta esmerilhada e com capacidade de
250 ou 500 mL.

9.2.3 Balbes volumétricos de 500 e de 1000 mL de capacidade.

9.2.4 Funil de separacéo de |00 mL de capacidade.
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9.2.5 Tubo de latex com diametro interno de aproximadamente 5 mm.

9.2.6 Espectrofotébmetro de absorcdo molecular, para operar em 625 hm, provido de cubetas
de 10 mm de caminho ético (NOTA 1).

Nota 1: Alternativamente, pode-se usar um fotémetro de filtro adequado para leituras na faixa
de 600 e 700 hm.

9.2.7 Ba&o de fundo chato com capacidade de 500 mL.
9.2.8 Funil defiltracéo.

9.2.9 Papel defiltracdo rapida.

9.2.10 Frasco Kitasato.

9.2.11 Vé&cuo.

9.2.12 Baldo volumétrico de 100 mL.

10 REAGENTES, SOLVENTES e SOLUCOES

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

10.1 Méodo Titulométrico

10.1.1 Solucéo de Hidroxido de Sodio 6 N

Dissolver 240 g de hidroxido de sodio (NaOH) em agua e diluir a 1000 mL.

10.1.2 Solucéo de Cloreto de Aluminio6 N

Dissolver 100 g de cloreto de aluminio hexahidratado (AlCl3.6H,0) em 144 mL de agua
(NOTA 2).

Nota 2: Devido ao cloreto de aluminio ser higroscépico, recomenda-se que o contelido do
frasco deste reagente seja totalmente utilizado.
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10.1.3 Solucdo de AcetatodeZinco2 N
Dissolver 220 g de acetato de zinco dihidratado (Zn(C;H30)..2H,0) em aproximadamente
870 mL de &gua e avolumar para 1000 mL.

10.1.4 Acido sulfdrico (H2S0O4) concentrado.

10.1.5 GéasdeArraste

Utilizar nitrogénio (Ny).

10.1.6 Solucéo de Dicromato de Potassio 0,025 N

Dissolver 1.226g de dicromato de potassio (K.Cr,0;), previamente seco a 105 + 5°C por 2 h,
em égua e avolumar a 1000 mL.

10.1.7 Solucdo de &cido salicilico a 1,25 g/L ou tolueno.
10.1.8 lodeto de potassio (K1).
10.1.9 lodo (12).

10.1.10 Solucéo delodo 0,025 N

Dissolver 20 a 25 g de iodeto de potassio (K1) em cerca de 100 mL de &gua e adicionar 3,2 ¢
de iodo. Apds dissolucdo, avolumar a 1000 mL com agua. Padronizar por titulagdo com
solucdo de tiossulfato de sddio, utilizando solugdo indicadora de amido.

10.1.11 Solucgéo Indicadora de Amido

Preparar uma pasta com 5 g de amido soltivel em quantidade minima de &gua e adicion&la a
800 mL de &gua fervendo, agitando sempre. Diluir a 1000 mL, deixar ferver por alguns
minutos e manter em repouso por uma noite, coberto. Usar o sobrenadante, preservando-o
com algumas gotas de solucdo de acido salicilico a 1,25 g/L ou tolueno.

10.1.12 Solucdo-Estoque de Tiossulfato de Sodio 0,10 N

Dissolver 24,82 g de tiossulfato de sodio pentahidratado (NaS;03.5H,0) em &agua
recentemente fervida e resfriada. Preservar pela adicdo de 5 mL de clorof6rmio ou 1,5 mL de
solucéo de hidréxido de sddio 6 N e avolumar a 1000 mL.
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