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w PETROBRAS

DETERMINACAO DE TRACOS DE Fe, Cu,
Pb, Zn E Na EM QUEROSENE E NAFTA

M étodo

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
PETROBRAS Documents
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m PETROBRAS Nov 89

DETERM NACAO DE TRACOS DE Fe, Cu, Pb, Zn E Na

EM QUEROSENE E NAFTA
(mét odo)

1 OBJETIVO

Esta Norma prescreve o nétodo de determ nacdo de tracos de Fe, Cu,
Pb, Zn e Na, na faixa de concentracdo de ng/kg em querosene e nafta,
por extracdo acida e técnica de espectrofotonmetria de absorcéao
at om ca.

2 NORMAS A CONSULTAR
Da ASTM (Anerican Society for Testing and Material s)

(a) D-4306 - Standard Practice for Avi ati on Fuel Sampl e
Cont ai ners for Tests Af f ect ed by Trace
Cont ami nati on.

(b) D-4057 - Standard Practice for Manual Sanpling of Petroleum
and Petrol eum Products.

(c) D-1193 - Specification for Reagent Water.

3 RESUMO
Cs nmetais sao inicialnmente extraidos da nafta ou querosene de
avi acdo com solucado de &cido nitrico em presenca de brono. Este

extrato é, ent do subneti do a anal i se dos net ai s por
espectrofotonetria de absorcéao atém ca.

4  APARELHAGEM
4.1 Para a extracdo da anostra (Anexo |).

4.1.1 Baldo de fundo redondo de 1000 nL de capacidade com boca
esmeril hada e junta-padrdo interna de 24/ 40.

Propri edade da PETROBRAS Pal avras-chave: Traco de Metal
- Extracdo Acida
- Absorcdo AtoOm ca
- Querosene - Naf-
tas.
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4.1.2 Condensador com 400 mm de conprinmento e junta-padrdo inferior
externa de 24/ 40.

.1.3 Reservatério para bromp com tanpa, graduado com subdivi sées de
,2 mL e com capaci dade de 10 nL (ANEXO I1).

H» OPN

.1.4 Manta de aqueci mento para bal &0 de 1000 nL de capaci dade.
4.1.5 Agitador magnético.

4.1.6 Funil de separacdo de 250 nL de capaci dade.

4.1.7 Becher de 250 nL de capaci dade.

4.1.8 Vidro de rel é6gio.

4.1.9 Placa de aqueci nento.

4.1.10 Bal do volunétrico de 25 nL de capaci dade.

4.2 Para Determ nacdo dos Metais

4.2.1 Becher de 250 nL de capaci dade.

4.2.2 Balao volunétrico de 1000 nL de capaci dade.

4.2.3 Pipeta volumétrica de 5 nL de capaci dade.

4.2.4 Pipeta volumétrica de 10 nL de capaci dade.

4.2.5 Frasco em polietileno.

4.2.6 Espectrofotdonetro de absorcdo atdnica incluindo as | anpadas de
catodo oco de Fe, Cu, Pb, Zn e Na e queimdor para cham de
ar/ acetil eno.

Nota 1: Toda a aparel hagem de vidro deve ser |lavada trés vezes com

solucdo 1:1 de &cido nitrico p.a e depois enxaguada abundantenente
coma nesnma agua utilizada para a anali se.

5 EXECUCAO

5.1 Precaucdes de Seguranca

5.1.1 Procedirento adequado para operar com o espectrofoténetro de
absorcdo atoénmica deve ser descrito e seguido para assegurar nao
apenas a confiabilidade dos resultados conp tanmbém a seguranca do
operador. Explosédo resultante do retorno da chama pode ser elim nada
guando o quei nador apropriado € utilizado e a sequUéncia correta de
operacdes é segui da.
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5.1.2 Antes de iniciar qualquer manuseio com reagentes e materiais
consultar e aplicar os procedinentos apropriados de seguranca
(Anexo 111).

5.2 Materiais, Reagentes e Sol ucbes

Todos o0s reagentes usados neste nmeétodo, exceto quando
nmenci onado, devem ser do grau pr 6-anali se, equi val ente a
especi ficacao ACS. Qual quer referéncia a agua deve ser entendida conp
agua tipo Il conforno ASTM D-1193.
5.2.1 Acido nitrico ultrapuro.

5.2.2 Solucao 1:99 de &cido nitrico.

Diluir 10 nL de acido nitrico a 1000 nL com a nesma &gua
utilizada para fazer o branco e a anostra.

5.2.3 Acido cloridrico concentrado.

5.2.4 Solucédo de acido cloridrico I:1.

5.2 5 Tetracloreto de carbono ou cloroférm o.
5.2.6 Brono.

5.2.7 Solugdo de bromp 1:1 em tetracloreto da carbono ou
cl orof 6rm o.

M sturar 100 g de bromb com 100 g de tetracloreto de carbono
ou clorof 6rm o. CGuardar em frasco de vidro escuro, sob refrigeracao.

5.2.8 Ciclo hexeno.
5.2.9 Ferro emfio (99% de pureza m ninm).
5.2.10 Solucdo estoque de ferro (1000 ng/L)

Tomar a nmssa de 1,000 g de ferro em fio para becher de
250 mL. Juntar 100 nL de éagua e |0 n de acido cloridrico
concentrado. Cobrir e aquecer suavenente até conpleta dissolucdo do
netal. Deixar esfriar, transferir quantitativamente para bal o
vol umétrico de 1000 nL e avolumar com &agua. Esta solucdo é estavel
por 6 neses e deve ser estocada emfrasco de polietileno.

5.2.11 Cobre emfio (99% de pureza nininm)
5.2.12 Solucdo estoque de cobre (1000 ng/L)

Tomar a nmssa de 1,000 g de cobre em fio para becher de
250 nmL. Adicionar 100 nL de agua e 20 nL de éacido nitrico e aquecer
até conpleta dissolucdo do netal. Dei xar esfriar, transferir
guantitativanente para baldo volumétrico de 1000 nL e avolumar com
agua. Esta solucdo é estavel por 6 neses e deve ser estocada em
frascos de polietileno.
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