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Método de Ensaio

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

CONTEC Requisito Mandatorio: Prescricdo estabelecida como a mais adequada e que deve ser
. utilizada estritamente em conformidade com esta Norma. Uma eventual resolucéo 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 caréter impositivo.

Préatica Recomendada (ndo-mandatoria): Prescricdo que pode ser utilizada nas
condiges 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 caréter ndo-impositivo). E indicada pela expressio: [Prética

SC =20 Recomendada].

Copias dos registros das "ndo-conformidades’ com esta Norma, que possam contribuir
para 0 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 sd0 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 reproducéo
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,
Divisdes 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 gqualquer 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 Catélogo de Normas Técnicas
PETROBRAS Documents
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PRODUTO DE PETROLEO - N- 1975A

| C |
== | DETERM NAGAO DE CLORETO TOTAL |
| POR POTENCI OMVETRI A |
| | FEV/ 1991
PETROBRAS I Mét odo de Ensai o |
1 OBJETI VO

Esta Nornma prescreve o nétodo potencionmétrico para determ nacdo de
cloretos totais e inorganicos e calcular os cloretos organicos em
produt os de petrdl eo.

2 CAWPO DE APLI CACAO

2.1 O nmétodo é aplicavel para anpbstras com concentracdo de cloreto

mai or ou igual a 1ng/g. Para niveis mais bai xos ver norma PETROBRAS
N-1722a.

2.2 Bronetos e iodetos, raramente presentes na anostra, sao
determi nados conb cloretos. Anpbstras que se polinerizam pela acdo da
difenila de sodi o ndo devem ser anal i sadas por este nétodo.

3 RESUMO

3.1 Para deternminacdo do cloreto total, unma massa conhecida de
anostra é transferida para um funil de separacao, contendo tolueno. O
reagente difenila de sédio é adicionado para pronover rapida converséao
do hal ogéni o orgéani co em i norgéani co.

3.2 O excesso de reagente difenila de sd6dio é deconposto, a nmistura
acidi fi cada e as fases separadas.

3.3 A fase aquosa é acidificada, concentrada, acetona é adicionada e
a solucdo titulada potencionetricanente.

3.4 A determinacdo de cloretos inorganicos € idéntica a de cloreto
total, exceto que a adicao do reagente difenila de sédio é omtida. O
cloreto orgéanico é calculado pela diferenca entre a determ nacdo do
cloreto total e inorganico.

Oigem CONTEC - Subcom ssdo n° 20 - Técnicas Analiticas de
Laborat ério
Foi baseada no UOP 588/88 - Total, Inorganic and
Organinc Chloride in Petroleum Q| s.

Li nha vertical na margem da pagina assinala trecho desta Norma
alterado da anterior para a presente revisdo. A alteracdo pode
ser: nodificacao, insercdo ou supressdo do trecho.

Toda Norna € dinéamica, estando sujeita a revisdes. Conentarios e
sugest 6es, para seu aprinoramento, devem ser encam nhados a
Com ssédo de Normas Técni cas da PETROBRAS - CONTEC.
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2 N-1975a

4 | NTERFERENCI A

4.1 A presenca de conpostos sulfurados interfere na dosagem
pot enci ométrica do ion cloreto e, por esta razao, devem ser elim nados
conp H,S por aqueci nento.

4.2 Os ions iodeto e broneto, porventura presentes na anpbstra, séo
det er m nados cono cl oretos.

4.3 O nmétodo ndo é aplicavel a anpbstras que contenham substancias
cono estireno que se polinerizam pela acdo da difenila de sd&dio,
reagi ndo viol entanente, ou que possuam hidrogénio ativo que conduz a
deconposi ¢cdo do reagente.
5 NORMAS E/ OU DOCUMENTOS COVPLEMENTARES
Na aplicacdo desta Norna é necessario consultar:

N-1351a - Agua reagente - Especificacéo;

N-1722a - Produto de petroéleo, determ nacdo de cloreto total por

colorinetria;
ACS - Anerican chenical society especifications - COMW TTEE on
Anal yti cal Reagents.

6 PRECAUCCES DE SEGURANCA
6.1 Antes de iniciar qualquer manuseio com reagentes, materiais e
equi panentos, consultar e aplicar os procedinentos apropriados de
seguranca e de operacdo dos equi pament os.
6.2 O ANEXO A contém al gumas i nformacfes de seguranca referentes aos
reagentes a seremutilizados pel o nétodo.
7 APARELHAGEM (Notas 1, 2, 3 e 4)
7.1 Funis de separacdo de 125 e 250 ni.
7.2 Pipetas volungetricas de 10, 20 e 50 ni.
7.3 Bureta de 10 ni.
7.4 Provetas de 10, 100 e 500 m.
7.5 Becheres de 10 e 250 mi.
7.6 Erlenmeyer de 500 nL ¢/ rol ha esneril hada.

7.7 Tubo para agente secante.
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N-1975a 3

7.8 Baldo de 1 litro com 1 boca.

7.9 Baldo de 1 litro com 2 bocas.

7.10 Bal des vol ungetricos de 100, 500 e 1000 nL.

7.11 Aparel ho Dean Stark.

7.12 Manta de aquecinento para balédo de 1 litro.

7.13 Titul ador potencionmétri co.

7.14 Eletrodo de prata/cloreto de prata (ver ANEXO B).

7.15 Eletrodo de vidro.

Nota 1: Nao usar materiais contendo rolhas e torneiras de nmteria
hal ogenado, tal conp o teflon

Nota 2: As rolhas esneril hadas e as torneiras dos funis devem ser bem
| ubrificadas com graxa de silicone. Esta deve ser aplicada com
espatul a para evitar contam nacdo de cl oretos.

Nota 3: O funil de separacdo, usado na etapa de conversdo de cloreto
organi co, deve ser dinensionado de maneira que o volume de ar, acinm
da superficie do |iquido, seja m nino.

Nota 4: Toda vidraria deve ser exclusivanente reservada para esta
analise e, antes do uso, lavada com agua destilada seguida por
acet ona.

8 REAGENTES, MATERI Al'S E SOLUCOES

Todos os reagentes devem ser de grau p.a, equivalente a especificacéo

ACS. Qual quer referéncia a agua deve ser entendi da conp &agua reagente
tipo I'l, conforme nornma PETROBRAS N- 1351a.

8.1 Solucédo de acido nitrico, 5 N

8.2 Alcool isopropilico, isento de hal etos.
8.3 Sodio netdlico.

8.4 Difenila.

8.5 Nitrogénio seco.
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4 N-1975a

8.6 |Isooctano, isento de hal etos (ANEXO F).

8.7 Coreto de céalcio.

8.8 Cloreto de potassio.

8.9 1,2 - Dinmetoxietano, seco (ANEXO C).

8.10 Tolueno seco, isento de hal etos (ANEXO D).
8.11 Difenila de s6dio (DFS) (Nota 5).

8.12 Sol ugcao-padrédo de cloreto de sédio, 0,1 N

Transferir quantitativanente para bal do de 1L, exatanente 5,8448 g de
cloreto de so6dio, previanmente seco a 250°C por 1 hora, utilizando
pequenas porc¢des de agua. Conpletar o volunme com agua.

8.13 Sol ucao-padréo de cloreto de sédio, 0,01N

Pi petar 50,0 nL da solucdo do item8.12 e transferir para bal do de 500
nm.. Conpletar o vol ume com agua.

8.14 Sol ucédo-padréao de nitrato de prata, 0,1N

8.14.1 Transferir para bal do volunmétrico de 1 L aproxi nadanente 16,9 g
de nitrato de prata. Dissolver com80 nL de 4gua e conpletar o volune
com al cool isopropilico.

8.14.2 Pipetar 5,0 nL da solucédo-padrédo de cloreto de sédio 0,1 N do
item 8.12 para bécher de 250 nmL, diluir com 100 nL de &gua e adi ci onar
1 nmL de HNG; concentrado. Titular potencionetricanente com a sol ucéo
de nitrato de prata e deterninar a normal i dade desta.

8.15 Sol ucéo-padréao de nitrato de prata, 0,01lN

8.15.1 Pipetar 10,0 m. da solucdo de nitrato de prata do item 8.14
para bal ao de 100 ni, adicionar 8 nL de agua e conpletar o volunme com
al cool isopropilico.

8.15.2 Pipetar 5,0 nL da solucao-padrdo de cloreto de s6dio 0,01 N do
item 8.13 para bécher de 250 nL, diluir com 100 nL de &gua e adi ci onar
1 mL de HNG; concentrado.

8.15.3 Titular potencionetricanente coma solucdo de nitrato de prata
(item 8.15) e determ nar a nornualidade desta.
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N-1975a 5

8.16 Acetona, isenta de hal etos

Nota 5: Opcional nente esse reagente pode ser preparado em | aboratoéri o,
conf orme ANEXO D.

9 EXECUCAO DO ENSAI O
9.1 Cloreto total

9.1.1 Colocar 50 nL de tolueno em funil de separacdo de 250 nL e
adi ci onar uma massa de anobstra (Nota 6), com precisdo de 0,01 g de
acordo com a quanti dade de cloreto estinmada (ver TABELA 1).

TABELA 1 - Sel ecdo da quanti dade de anpbstra e concentracdo de reagente

Concent ragao Massa de anostra Nor mal i dade do reagente
esti mada, (ny/g) (9) nitrato de prata, (N)
1-5 50 - 100 0, 01
5- 10 25 - 35 0, 01
5000 - 10.000 3-5 0,1

9.1.2 Colocar 50 nL de tolueno emfunil de separacdo de 250 nL para o
ensaio em branco. As instrucdes a seguir devem ser adotadas para o
branco e anostra.

9.1.3 Pipetar, para o funil contendo a anobstra, 20 nL do reagente
DFS, agitar e deixar em repouso por um nminuto. A solucdo ou suspensao
deve desenvol ver uma col oracdo verde-azul ada, caso contrario,
adi ci onar nova porcédo de reagente (Nota 7).

9.1.4 Ap6s agitar, deixar em repouso por 10 minutos, para que a
reacdo se conplete. Adicionar 5 nL de alcool isopropilico e agitar,
suavenente, o funil destanpado até que o0 excesso do reagente seja
destruido (nmudanca da cor verde-azul ada para branco).

9.1.5 Adicionar 20 nL de agua, tanpar o funil e agitar, suavenente,
por aproxinmadanmente 1 minuto, aliviando o excesso de pressao pela
torneira

9.1.6 Adicionar 10 nL de acido nitrico 5 N Agitar, suavenente,
al i viando o excesso de pressdo pela torneira.

9.1.7 Transferir a fase aquosa para outro funil de separacdo contendo
50 nL de isooctano isento de haletos, agitar, deixar separar as fases
e transferir a fase aquosa para um bécher de titulacao de 250 ni.
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6 N-1975a

9.1.8 Lavar a fase organica contida no prineiro funil de separacdo
(item 9.1.6) com 25 nL de &agua acidulada com 6 gotas de sol ucdo HNG;
5N. Agitar, deixar separar as fases e transferir a fase aquosa para o
funil de separacdo do item9.1.7, contendo isooctano. Agitar, permtir
a separacdo das fases e drenar a fase aquosa para o bécher de
titulacdo (item 9.1.7), contendo a &agua da 12 extracdo. Desprezar a
fase organica.

9.1.9 Testar a fase aquosa com papel tornassol, evitando perda, para
assegurar que esteja acida. Caso contrario, colocar nmais acido nitrico
em porcBes de 5 nlL, até que a fase se torne acida e a cor azul seja
obti da no papel tornassol.

9.1.10 Evaporar a fase aquosa, em placa de aqueci nento, a tenperatura
proxima a ebulicdo (Nota 8), até um volune de 30 nlL aproxi madanente
(Nota 9). Esfriar e adicionar 100 nL de acetona.

9.1.11 Efetuar a titulacdo potencionétrica do ion cloreto com a
sol ucdo padronizada de nitrato de prata, O0,0LN ou 0,1N (TABELA 1),
utilizando o par de eletrodos de vidro e prata/cloreto de prata.

9.1.12 Registrar o volune gasto da solucdo de AgNG; para al cangcar o
ponto final da titulacdo (Nota 10).

Nota 6: Para anobstras solidas ou nmuito viscosas, aquecer em estufa ou
em banho de aqueci nento, até torna-la fluida. Honogeneizar a anostra
antes da determ nacdo da nmssa.

Nota 7: Caso a cor ndo seja obtida ap6s adicdo da 2% porcédo do
reagente, reiniciar o ensaio com nenor quanti dade de anobstra.

Nota 8: Perdas de cloreto podem ocorrer, caso a tenperatura de
ebulicdo for atingida ou se o volume final for reduzido a nenos de
25 L.

Nota 9: Esta etapa de evaporacdo elimna H,S e nmercaptans porventura
presentes na anostra original

Nota 10: Ap6s o térmno de cada analise, os eletrodos devem ser
| avados com agua.

9.2 doreto inorgéanico

9.2.1 Seguir o procedinento descrito para cloreto total, sem adic¢éao
do reagente difenila de sédio a anostra e ao branco.

9.3 dCdoreto organico
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