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Petroleo e Derivados -
Determinacao de Metais e Silicio
pelas Técnicas de AAS e ICP - AES

Método de Ensaio

Esta Norma substitui e cancela a sua revisao anterior.

Cabe a CONTEC - Subcomisséo Autora, a orientagdo quanto a interpretacédo do
texto desta Norma. A Unidade da PETROBRAS usuaria desta Norma € a
responsavel pela adocdo e aplicacdo das suas secdes, subsecbes e
enumeracoes.

Requisito Técnico: Prescricdo estabelecida como a mais adequada e que
CONTEC deve ser utilizada estritament_e em conformida_lde com esta Norma. Uma

eventual resolucdo de ndo segui-la (“ndo-conformidade” com esta Norma) deve
ter fundamentos técnico-gerenciais e deve ser aprovada e registrada pela
Unidade da PETROBRAS usuéria desta Norma. E caracterizada por verbos de
carater impositivo.

Comisséo de Normalizagéo
Técnica

Pratica Recomendada: Prescricdo que pode ser utilizada nas condicdes
previstas por esta Norma, mas que admite (e adverte sobre) a possibilidade de
alternativa (ndo escrita nesta Norma) mais adequada & aplicacéo especifica. A
alternativa adotada deve ser aprovada e registrada pela Unidade da
PETROBRAS usuéria desta Norma. E caracterizada por verbos de caréater
n&o-impositivo. E indicada pela expresséo: [Pratica Recomendada].

Cépias dos registros das “ndo-conformidades” com esta Norma, que possam
contribuir para o seu aprimoramento, devem ser enviadas para a
SC-20 CONTEC - Subcomissédo Autora.

Técnicas Analiticas de As propostas para revisdo desta Norma devem ser enviadas a CONTEC -
Laboratério Subcomissdo Autora, indicando a sua identificacdo alfanumérica e revisdo, a
secdo, subsecdo e enumeracdo a ser revisada, a proposta de redacdo e a
justificativa técnico-econdmica. As propostas sdo apreciadas durante o0s

trabalhos para alteragéo desta Norma.

“A presente Norma é titularidade exclusiva da PETROLEO BRASILEIRO
S.A. - PETROBRAS, de uso interno na PETROBRAS, e qualquer
reproducdo para utilizagdo ou divulgagcdo externa, sem a prévia e
expressa autorizagdo da titular, importa em ato ilicito nos termos da
legislagcdo pertinente, através da qual serdo imputadas as
responsabilidades cabiveis. A circulagdo externa serd regulada mediante
clausula prépria de Sigilo e Confidencialidade, nos termos do direito
intelectual e propriedade industrial.”

________________________________________________________________________________________________________________________________|]
Apresentacéo

As Normas Técnicas PETROBRAS sao elaboradas por Grupos de Trabalho
- GT (formados por Técnicos Colaboradores especialistas da Companhia e de suas Subsidiarias), sao
comentadas pelas Unidades da Companhia e por suas Subsidiarias, sdo aprovadas pelas
Subcomissdes Autoras - SC (formadas por técnicos de uma mesma especialidade, representando as
Unidades da Companhia e as Subsidiarias) e homologadas pelo Nucleo Executivo (formado pelos
representantes das Unidades da Companhia e das Subsidiarias). Uma Norma Técnica PETROBRAS
esta sujeita a revisdo em qualquer tempo pela sua Subcomissdo Autora e deve ser reanalisada a
cada 5 anos para ser revalidada, revisada ou cancelada. As Normas Técnicas PETROBRAS séao
elaboradas em conformidade com a Norma Técnica PETROBRAS N-1. Para informa¢des completas
sobre as Normas Técnicas PETROBRAS, ver Catalogo de Normas Técnicas PETROBRAEDocuments
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1 Escopo

1.1 Esta Norma descreve o método para determinacédo de silicio (Si), aluminio (Al), ferro (Fe), cobre
(Cu), niquel (Ni), vanadio (V), sodio (Na) e zinco (Zn) em petréleo e derivados por espectrofotometria
de absorcdo atbmica (AAS) ou espectrometria de emissdo atdmica por plasma indutivamente
acoplado (ICP-AES), em meio aquoso. Os elementos bario (Ba), molibidénio (Mo), chumbo (Pb),
calcio (Ca), cromo (Cr), magnésio (Mg), potassio (K), antiménio (Sb), titanio (Ti), manganés (Mn),
estanho (Sn), estroncio (Sr) e litio (Li) também podem ser quantificados por este método.

1.2 O método € aplicavel as amostras de petréleo, 6leo leve de reciclo, 6leo desasfaltado, gaséleo,
6leo combustivel, 6leo lubrificante e residuos de petrdleo.

1.3 O método € aplicavel as concentracbes acima de 1 mg/kg para todos os elementos por AAS e
por ICP-AES.

NOTA Para concentracdes abaixo de 1 mg/kg, utilizar o método por ICP-AES.

1.4 Esta Norma néo se aplica:
a) para produtos especificados pela ANP;
b) para especificacdo de 6leo combustivel maritimo (“Bunker”), neste caso seguir a

ISO 8217 ou Resolugédo ANP 52 de 2010;
c) para determinacgdo de Si na forma volatil.

1.5 Esta Norma se aplica a métodos iniciados a partir da data de sua edicéo.
1.6 Esta Norma contém Requisitos Técnicos e Praticas Recomendadas.

2 Referéncias Normativas
Os documentos relacionados a seguir sdo indispensaveis a aplicacdo deste documento. Para
referéncias datadas, aplicam-se somente as edi¢des citadas. Para referéncias ndo datadas, aplicam-
se as edicdes mais recentes dos referidos documentos (incluindo emendas).

Resolugdo ANP 52 de 2010;

PETROBRAS N-2549 - Seguranca em Laborat6rio Quimico;

ISO 8217 - Petroleum Products - Fuels (Class F) - Specifications of Marine Fuels;

ASTM D 1193 - Standard Specification for Reagent Water;

ASTM D 5184 - Standard Test Methods for Determination of Aluminium and Silicon in Fuel

Oils by Ashing, Fusion, Inductively Coupled Plasma Atomic Emission Spectrometry, and

Atomic Absorption Spectrometry;

ASTM D 5708 - Standard Test Methods for Determination of Nickel, Vanadium, and Iron in
Crude Oils and Residual Fuels by Inductively Coupled Plasma (ICP) Atomic Emission
Spectrometry;

ASTM D 5863 - Standard Test Methods for Determination for Nickel, Vanadium, Iron, and
Sodium in Crude Oils and Residual Fuels by Flame Atomic Absorption Spectrometry;
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ASTM D 7260 - Standard Practice for Optimization, Calibration, and Validation of Inductively
Coupled Plasma-Atomic Emission Spectrometry (ICP-AES) for Elemental Analysis of
Petroleum Products and Lubricants

3 Termos e Definicdes

Para os efeitos deste documento aplicam-se os termos e definicbes das ASTM D 5184, D 5708 e
D 5863 e o0s seguintes.

3.1
AAS
Espectrometria de Absor¢édo Atdmica com Chama

3.2
ICP-AES
Espectrometria de Emissao Atdmica por Plasma Indutivamente Acoplado

NOTA  Espectrometria de Emissdo Atdmica por Plasma Indutivamente Acoplado (ICP-AES) é

também denominada Espectrometria de Emissdo Otica por Plasma Indutivamente Acoplado
(ICP-OES).

3.3

padréo de verificacao

padréo cujo valor de concentragdo esteja no meio da curva analitica

4 Resumo

A amostra é incinerada e as cinzas obtidas sdo mineralizadas. A solugdo aquosa resultante é
analisada pelas técnicas de AAS ou ICP-AES. Se houver necessidade de determinar Si e Al, é
efetuada a fusé@o das cinzas, utilizando-se uma mistura fundente. Os demais elementos podem ser

determinados também nesta solu¢éo, com excec¢do dos metais alcalinos em concentragfes proximas
a 1 mg/kg.

5 Precaucdes de Seguranca

5.1 Antes de iniciar qualquer manuseio com reagentes, materiais e equipamentos, aplicar os
procedimentos apropriados de seguranca e de operacao dos equipamentos.

5.2 A PETROBRAS N-2549 contém principios de seguranca, meio ambiente e salide que devem ser
observados no desenvolvimento das atividades de laboratério.

6 Aparelhagem e Materiais

6.1 BalGes volumétricos de vidro e/ou de polietileno com capacidade de 25 mL, 50 mL, 100 mL e
1 000 mL ou tubos volumétricos de polipropileno com capacidade de 15 mL, 30 mL ou 50 mL.

6.2 Béqueres de politetrafluoretileno.

6.3 Béqueres de vidro termo-resistentes. DOCU ments
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