Ll PETROBRAS N-2320 SET /89

DETERMINAGAO DE ALUMINIO
EM OLEO COMBUSTIVEL

Método

Cabe a CONTEC - Subcomissdao Autora, a orienta¢cdo quanto a interpretagdo do texto
desta Norma. O Orgdo da PETROBRAS usudrio desta Norma é o responsdvel pela
adog¢do e aplicagdo dos itens da mesma.

C 0 NTEC quuisito Mgndat(’)rio: Prescrig:ﬁo. estabelecida como a mais adequada e que deve ser
utilizada estritamente em conformidade com esta Norma. Uma eventual resolucdo de

Comisséo d.e Normas ndo segui-la ("ndo-conformidade" com esta Norma) deve ter fundamentos técnico-
Técnicas gerenciais e deve ser aprovada e registrada pelo Orgﬁo da PETROBRAS usuario desta

2 < LIS

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

Pratica Recomendada (ndo-mandatdria): Prescricio que pode ser utilizada nas
condicdes previstas por esta Norma, mas que admite (e adverte sobre) a possibilidade
de alternativa (nfo escrita nesta Norma) mais adequada a aplicacdo especifica. A
alternativa adotada deve ser aprovada e registrada pelo Orgdo da PETROBRAS usudrio

desta Norma. E caracterizada pelos verbos: “recomendar”, “poder”, “sugerir” e
“aconselhar” (verbos de cardter ndo-impositivo). E indicada pela expressdo: [Pratica

SC - 20 Recomendadal.

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

Técnicas Analiticas
de Laboratério

As propostas para revisdo desta Norma devem ser enviadas a CONTEC - Subcomissao
Autora, indicando a sua identificacdo alfanumérica e revisdo, o item a ser revisado, a
proposta de redagdo e a justificativa técnico-econdmica. As propostas sdo apreciadas
durante os trabalhos para alteracdo desta Norma.

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

__________________________________________________________________________________________________________________________|
Apresentagdo

As normas técnicas PETROBRAS sdo elaboradas por Grupos de Trabalho —
GTs (formados por especialistas da Companhia e das suas Subsididrias), sdo comentadas pelos
Representantes Locais (representantes das Unidades Industriais, Empreendimentos de Engenharia,
Divisoes Técnicas e Subsididrias), sdo aprovadas pelas Subcomissées Autoras — SCs (formadas por
técnicos de uma mesma especialidade, representando os Orgdos da Companhia e as Subsididrias) e
aprovadas pelo Plendrio da CONTEC (formado pelos representantes das Superintendéncias dos
Orgdos da Companhia e das suas Subsididrias, usudrios das normas). Uma norma técnica
PETROBRAS estd sujeita a revisdo 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 sdo elaboradas em conformidade com a norma PETROBRAS N-1. Para
informagoes completas sobre as normas técnicas PETROBRAS, ver Catdlogo de Normas Técnicas
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Lli PETROBRAS 7225358

DETERM NACAO DE ALUM NI O EM OLEO COMBUSTI VEL
(mét odo)

1 OBJETI VO

Esta Norma prescreve o nétodo de determi nacdo de aluminio, na faixa
de concentracdo de 3 a 50 ng/L, em 6leo conbustivel, incluindo 6leo
conbustivel residual, pela técnica da espectrofotonetria de absorcéo
at om ca.

2 NORVMAS A CONSULTAR

2.1 Da PETROBRAS

N-2293 - Anpstragem Manual de Petrol eo, seus Derivados e Al cool

2.2 Da ASTM (Anmerican Society for Testing and Materials)

D 1193 - Specification for Reagent Water.

3 RESUMO

Um massa conhecida da anostra, previ anente honpgenei zada, é
transferida para uma capsul a de pl ati na.

O material conbustivel €é renovido pela queima e o carbono ¢é
final mente elimninado por aquecinmento em nufla a uma tenperatura de 550

+ 25°C. O residuo é dissolvido comuma mstura de acidos cloridrico e
fluoridrico e uma solucdo de acido bérico é adicionado para evitar o
ataque do acido fluoridrico ao vidro. Adiciona-se, finalnmente, unma
sol ucdo de potassi o usada conp supressor de ionizacéo.

A solucao final é aspirada passando pela chana do espectrofoténetro
de absorcdo atémica, e a absorcdo da |inha de ressonancia do al umnio
€ nedida e conparada com as obtidas com as solucdes padrdes de

al um ni o.
Propri edade da PETROBRAS Pal avras-chave: Alunminio - Qeo
Conbust i vel -
Absor cao At Om ca.
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4  APARELHAGEM
4.1 Capsula de platina com capaci dade entre 50 e 100 niL.
4.2 Pipeta ajustavel de 5 nL de capaci dade com ponteira pl asti ca.

4.3 Agitador elétrico comhaste e hélice.

4.4 Mifla capaz de manter a tenperatura em 550 + 25°C, de preferéncia
possui ndo orificios de nbdo a permitir uma suave corrente de ar.

4.5 Espectrofoténmetro de absorcdo atémica, incluindo a | anpada de
catodo oco de aluminio e queinmador apropriado para a chama de Oxido
nitroso/ acetil eno.

4.6 Bal des vol ungetricos de 100 nL.

4.7 Pipetas volunétricas com capaci dades de 1, 2, 5, 10, 20 e 25 ni.
4.8 Provetas graduadas com capaci dades de 10, 25 e 50 ni.

4.9 Basté&o de PTFE.

4.10 Frasco de polietileno com capaci dade de 100 ni.

Nota 1: Todo o mmterial de vidro deve ser cuidadosanente |inpo para
el i m nar contam nagdo. Lavar todo o material de vidro e platina com
solucdo de acido cloridrico 1:1 a quente e enxaguar, conpletanente,
com agua.

5 EXECUCAO

5.1 Precaucdes de Seguranca

5.1.1 Antes de iniciar qual quer manusei 0 com reagentes, materiais e
equi panentos, consultar e aplicar os procedi nentos apropriados de
seguranca descrito no Anexo e de operacdo do equi pamento. O manusei o
com os acidos e o tolueno deve ser realizado em capel a.

5.1.2 Procedimrento adequado para operar com o espectrofoténetro de
absorcdo atodnica deve ser descrito e seguido conforme nanual de
operacao para assegurar ndo apenas a confiabilidade dos resultados
conp tanbém a seguranca do operador. Explosdo resultante do retorno da
chama pode ser evitado quando é utilizado o quei nador apropriado e a
sequéncia correta de operacbes é seguida.
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5.2 Materiais, Reagentes e Sol ucbes
Todos o0s reagentes devem ser do grau proé-analise equivalente a

especi ficacao ACS. Qual quer referéncia a agua deve ser entendida conp
agua Tipo Ill conforme ASTM D 1193.

5.2.1 Acido cloridrico concentrado
5.2.2 Acido fluoridrico 48%

5.2.3 Alcool isopropilico (2-propanol).
5.2.4 Tol ueno.

5.2.5 Solucdo de acido bérico 4%

Di ssol ver 40g de acido bérico em cerca de 800 nL de agua, com
aquecimento, e diluir a 1 L com agua.

5.2.6 Solucdo estoque de alumnio (1000 ngy/L)

Di ssolver 1,000g de aluninio netéalico 99,99% em 20 nL de acido
cloridrico concentrado. Adicionar 0,1g de nercario (em forma de sal)
para catalisar a reacdo. Transferir para bal do volumétrico de 1000 ni
e avol umar com agua.

5.2.7 Solucédo de potéassio 10000 ng/L

Di ssol ver 19,07g de KCL emagua e diluir a 1 litro com agua.

5.3 Anostragem

Proceder de acordo coma N-2293.

5.4 Procedi nento
5.4.1 Preparacao dos padrdes de al uninio
5.4.1.1 Preparar uma solucdo-padrao de 100 ng/L de alunmnio pela

diluicdo de 10 nL da solucdo estoque de 1000 ng/L de alum nio, em um
bal &0 vol umétrico de 100 nL com &gua.

5.4.1.2 Em seis baldes volumétricos de 100 ni, adicionar 10 nL de
acido cloridrico concentrado, 50 nmL de solucao de é&cido bérico e 10
nm. de solucdo de potassio e 2nL de acido fluoridrico.
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