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TESTE DE TOXICIDADE DO FLUIDO ALPHADRIL - AMOSTRA N" 161
UTILIZANDO Mysidopsis juniae (CRUSTACEA-MYSIDACEA)

SOLICITANTE:

M-I Drilling Fluids do Brasil Ltda
Rua 19 de Fevereiro, 30 - 4° Andar
Rio de Janeiro - RJ
CEP: 22280-030

Executado por:

LABTOX — Laboratorio de Andlise Ambiental Lida
Av. 24, s/n° - Pélo Bio-Rio - Laboratorio - 4
Cidade Universitaria — [lha do Fundio
Tel: (21) 3867-5651 / 3867-5501 ramal 220
e-mail: labtox@labtox.com.br
CEP: 21941-590
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Objective
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ENGLISH SUMMARY

The purpose of this study was to determine the acute toxicity of the fluid ALPHADRIL (Sample
161) to mysids (Mysidopsis juniae), submitted by M-I Dnlling Fluids do Brasil Ltda. in a test conducted on
January 14", 2005,

Methods

The sample was delivered to Labtox on January 12", 2005, The sample was stored at 1-4°C.

At the time of the test, the drilling fluid was homogenized using an industrial mixer for 30 minutes at
1,500 rpm. Then, a 19 ratio of dnlling flud scawater slurry was prepared by adding 600 mL of
homogenized sample to 5,400 mL of a natural filtered scawater The solution preparation was mixed for five
minutes at 150 rpm and allowed to settle for one hour.

The suspended particulate phase (SPP) was decanted, leaving settled particles on the botton of the
flask. The SPP used as the 1,000,000 ppm test concentration. An aliquot of the SPP was then added to each
3000 mL volumetric flasks with the proper volume of natural seawater. The SPP was added to each replicate
in increasing order of concentration, beginning with the 7.812-ppm concentration and ending with the
250.000-ppm concentration. A control group was included containing only 1000 mL of the dilution water per
test chamber,

SUMMARY OF TEST CONDITIONS

1. Test bype: Acute

2. Temperature: 25x1.0°C

3. Photoperiod: 12 h light, 12 h darkness

4. Test chamber size: 1004 mL

5. Test solution volume: 1000 mL

6 Organisms origin: Labtox

7. Age of test organisms: 1 — 3 days

8. No. organisms per test chamber: 10

9. No. replicate chambers per concentration: 3

10. No. of concentrations: 6 + 1 control

11, No organisms per concenfration: 30

12. Feeding regime: Artemia nauplii once daily

| 3. Test duration: 96 hours

14. Dilution water Natural filtered seawater

15. Salinity: 34 = 1%

16. Endpoint: Mortality (LC(1)50)

| 7. Analytical Method: Trimmed Spearman-Karber (Hamilton ef af., 1977)

1 8. Test acceptability eriterion: 90% or greater survival in controls

19. Reference substance: Zinc

20. Range of sensitivity: 0.21 — 0,41 mgZn.L"
Testresal

LC(T) 50; 96h 68,551,56 ppm
Reference substance: LC(1)30; 96h: 0,27 mg,L" (CL: 0,25 -0.31 mg_I."]

Control survival: 100 %
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LAUDO DE TOXICIDADE

Orgdo requisitante: M-I Drilling Fluids do Brasil Ltda

Téenico requisitante: José Franga
Enderego: Rua 19 de Fevereiro, n” 30 — 4" andar

Tel.: (21) 2537-2288

LITS2MIA

Avaliagiio solicitada: Teste de toxicidade aguda com microcrustaceo misidiceo.

Organismo teste: Myvsidopsis juniae

Tipo de teste: Agudo

Resposta do teste: Efeitos sobre a sobrevivéncia

Responsavel pelo preparo da amostra: M-1 Drilling Fluids do Brasil Lida

Local de preparo da amosira: Rua Jesus Soares Pereira, 507 - Costa do Sol - Macaé — RJ

Identificaglio da amostra pelo solicitante: Fluido Alphadril
Amostran” 161

Data de preparo: 10/01/2005

Codigo de entrada no Labtox: L175205
Data de entrada no Labtox: 12/01/2005
Data de inicio do teste: 14/01/2005
Data de término do teste: 18/01/2005

Composigiio da amostra:

PRODUTO
Agun industrial
Kl
Na(’l
Polysafe 600
Polvpac UL
Puovis
Carbonato de cilcio 2-44
MI-BR Alpha free
Ultracap
Lilirahib
Adido Citrico
Bicarbomato sodio
M-I Lube LpH
Rarita
M-I Cide
EMI-176

CONCENTRACAD
0.87
15
50

UNIDADE
kbl
Ihv'ivbl
Ib/bhl
Ib/bbl
1b/bbl
Ib/bbl
Ib/bbl
IvBbi
Ib/hbl
Ib/bbl
Ib/bbl
Ib/bhbl
Ihhshl
[bbl
[bvbbl
[bbl
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RESULTADOS

CL{1)50; 96 horas: 68.551,56 ppm da FPS

Intervalo de confianga
IC: 59.692,94 — 78.724,83 ppm da FPS

Sobrevivéncia no controle: 100 %

Zinco: CL(50: 027 me.L™" (1C: 0,25 - 0,31 me.L.™")
mg v . ng.

1 - OBJETIVO

Hste teste, realizado de 14 a 18 de janeiro de 2005, teve como objetivo determinar a
toxicidade aguda do fluido Alphadril (Amostra n” 161), sobre o microcrustaceo Mysidopsis

Juniae.

2 -METODOLOGIA

A determinagio da toxicidade aguda em relagio a4 M junige seguiu a metodologia
deserita em CETESB (1992).

Jovens de M. juniae com 1 a 3 dias de idade, foram expostos a diferentes diluigoes da
amostra, num sistema estatico por um periodo de 96 horas.

A toxicidade foi medida em termos de efeitos sobre a sobrevivéncia. em leituras do

teste a cada 24 horas.

PREPARO DA AMOSTRA

A amostra do fluido foi mantida em temperatura aproximada de 4°C até a realizagfio
do teste e sua preparagio foi realizada com base nas metodologias propostas por API (1984);
Duke ef al. (1984) e Veiga (1998). Assim, a amostra foi homogeneizada em misturador
industrial por 30 minutos a uma velocidade de 1.500 rpm e preparou-se um extrato aquoso na
proporgdo de 1:9, utilizando-se 600 mL da amostra homogeneizada e 5400 ml. de 4gua do
mar. O extrato foi homogeneizado em misturador industrial por 5 minutos a 150 rpm e
decantado por | hora, Apds este periodo, a fragdo particulada suspensa (FPS) foi retirada e a
partir dela (solugio-estoque de 1.000.000 ppm) foram preparadas as solugdes-teste. sendo
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testadas as seguintes diluigdes: 7.812; 15.625; 31.250: 62.500; 125.000 ¢ 250.000 ppm
(Fichas em anexo). Nas diluigdes de 500.000 e [.000.000 ppm 0s organismos morreram

durante a montagem do teste.

VALIDADE DO TESTE
O teste ¢ considerado valido quando o percentual de sobrevivéncia no controle ¢ maior
ou igual a 90%,
RESUMO DAS CONDICOES DE TESTE

B T ET—————. agudo
Temperatura de incubaglo: ————-— e 25 1,0°C
Luminosidade; -« s e 12 horas claro/1 2 horas escuro
e L — béquer de 1000 ml.
Volume de soluglio-teste: ————-mmmmmmmm e memmmmmmemacaas | 000 ml,
Origem dos organismos: ———---=-—--—- TR TR cultivo Labtox
Idade dos organismos: ———-—--emmmmmemeeeee s emmmmeemmeeemeeeeea | a 3 dias
N de organismos / frase0: —— e e 10
N° de réplicas / diluigo; ———mm—mmmmmmeeeeeeeeo -- =3
N de diluigbes: --=-mmnamv el ¢ Tl IV 4111 7] ol
Alimentago: ——--eeeeeemeee--20 niuplios de Artemia sp. recém eclodidos/misidaceo/dia

Agua de diluigio: - mmmmemmenneeeeee——dgua do mar natural filtrada
Salinidade das solugies-1es1e: ————mmmmmmm e —mmmmemee= 34| Y0
Duragiio do teste: - - -— 96 horas
L £ e - mmmmmmm e mn e e e e e mortalidade
Valor medido: -- CL(1)50; 96h (dilui¢do inicial letal a 50%

dos organismos em teste, em 96h)
Meétodo de céleulo: - Trimmed Spearman-Karber (Hamilton et al., 1977)

* Controle: exposigao do organismo a agua de diluigio (4gua do mar natural) nas mesmas condigtes
da amostra.

CONTROLE DOS TESTES DE Mysidopsis juniae

Mensalmente € realizado um teste de toxicidade com o padrdo, zinco (Zn), na forma
de sulfato de zinco heptahidratado, com o objetivo de verificar se os organismos cultivados no
Labtox estio respondendo dentro da faixa de toxicidade previamente estabelecida para a
espécie pelo laboratério, que é de 0,21 2 0.41 mg.L™".

O resultado da CL{I)50; 96h obtido no teste realizado. em janeiro de 2005, com o
zinco foi 0,27 mg L' (IC: 0,25 - 0,31 mg L)

Avenida 24, s/n® - Polo Bio-Rio - Loboratono 4 - Cidade Universitiria - [Tha do Fundio
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3 - RESULTADOS

A tabela I apresenta o percentual de mortalidade e o nimero de misidiceos vivos

LI752MIA

durante a leitura realizada a cada 24 horas, nas diferentes diluigoes testadas.
A CL(I)50:96h obtida com o fluido Alphadril (Amostra n° 161) foi de 68.551,56 ppm
da FPS (IC: 59.692,94 — 78.724,83 ppm da FPS). A sobrevivéncia no controle foi de 100%,
Os valores de salinidade, pH e oxigénio dissolvido, medidos no inicio ¢ no final do

teste, encontram-se listados na ficha em anexo.

Tabela | - Resultados de sobrevivéncia ¢ do percentual de mortalidade de misidiceos durante a leitura
realizada a cada 24 horas, no teste conduzido com o fluido Alphadril -Amostra n” 161.

Diluigdio da FPS N e e v Mortalidade
apds Séh
(ppm) 0h 24h 48h 72h 96h (%)
o I 10 1 10
Controle il i 10 10 10 i
] 10 10 1 1]
1] 1 10 10 10
T.812 ] 1] 1o 1o 10 {1
1 1 10 1a 10
1o 10 10 10 10
15.625 1 10 10 10 10 0
1o 1o 10 o 10
1] 10 10 10 8
31.250 o 14 10 10 7 20
10 1o 10 o 9
10 10 10 9 7
62500 1o g 10 10 9 16,7
(11] 11 10 1a 9
10 7 2 0 0
125.000 1o 8 4 [i] i 100
1] 3 1 ] 0
10 0 0 L] 0
250.000 10 0 0 a 0 100
0 | o 0 o | 0
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ANALISE ESTATISTICA

Test Type: Agudo  Duration: 96 hours  Concentration Unit: ppm

Raw Data:

Concentration: 15625 31250 62500 125000 250000
Number Exposed: 30 30 30 30 30
Mortalities: ] {] 5 30 30
SPEARMAN-KARBER TRIM: 0%

SPEARMAN-KARBER ESTIMATES: LCS0: 68.551,56
05% Lower Conlidence: 59.692.94
95% Upper Conlidence: 78.724.83
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Rio de Janeiro, 18 de janciro de 2005.
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Teste 4352 - M 5~

Hora; _g2' 2o Término: LE [ <Ll OS
Operador(es): _T£6(DERIA | caprrele

Data Inicio: 44 /oL jOS

Organismo-teste: 1)) vuruc:

/
Tipo de amostra: .,J,imd;:, Céd. entrada 4135205 Salinidade: __ 2% _ %o pH 2 £S5

Solucdo-estoque:__&oo  mL (mg) da substancia (amostra bruta) + _saco mL de agua de diluigéo

Concentragéo final da solugao-estoque: _A0uooCO (rRgi—5%)
Ajuste da salinidade: Vol. &gua destilada - mL Vol de salmoura: - mL
mL Salinidade final da amostra__— %0 Conc. final da amostra: __ — !

Salinidade: - %e  pH: —

Vol amostra -
Salmoura: Método: =

___— pL de NaOH pH final: =
Agua de diluigéo: Lote: 033 Salinidade: 33 % pH:_0, 25 oD God mglL”
Origem dos organismos: Cultivo Labtox ; Lote: o) F2.6 Idade: __ Lo Do
Teste: Com aeragéo (<) Sem aeragdo ( ) Estatico () Semi-estatico () renovagéo: _ — h
Vol da solugéo-teste por béquer: A’  mbL N°® de organismos por béquer. __ A9
t réplicas por diluigéo: 3

tencdo do teste: Temperatura 2521°C  Fotoperiodo: 12:12 h

Ajuste do pH: — pL de HCI

PREPARO DAS SOLUGOES-TESTE
* Avolumado para 3000 mL
Diluigao Vol. sol. estoque Béquer
e mL* n°
Q.0 - 1-3
=942 Ea;hq '['-1“ G
15625 4, 28 ¥-9
3250 a3 35 o -1
(2a00 423 5 1215
A25C00 3735 A6 - 1%
250000 as0 6. &k
T o ——

OBS: Nloy bl o S00.090 o 1L.000 .00 bpmrg;. QL?ML-@ME"I
1 ]
reovsaomy  climande @ wgm{'“‘?f"“ cto Ts 0.
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ACOMPANHAMENTO DO TESTE

Fe A3s2
Teste Mgaer Micer

béquer N° de org. mortos béquer N° de org. mortos
ne 24h | 48nh | 72h | 96h n° 24h | 48h | 72h | 96h
d 4 [ 6 | 0 s | M 2 | 4 —
i g | ¢ [ ¢ | /o] o -
3 i ¢ ¢ g 2 | lo
1 & | 4 ¢ | & | 21 | \o =
5 i ¢ I N
o ( ¢ ¢ 0 R
% & ¢ | & | ¢ 5
% Q [ ¢ | b ¢ o
= ¢ lp & [ : N
Ip & g & & N
l:& ;‘} ; ﬁ 7 \\
! .
316 | ¢ i | L L
It e
S i\ y : ‘
b | 3 | & 2 = ps
x 1 2 4 4 ==

'Vol. da sol. de Atémia sp.. Oh _335 pL 24h 395 pl 48h B%5 pL 72h 4ss  pL
4SS

PARAMETROS FISICOS E QUIMICOS DAS SOLUGOES-TESTE

Sobrevivéncia no controle: JE}G 0

: Inlcio Término
Diluigao Total de | Mortalidade s oD S QD Bequer
{ o] meortas (%) %e {mgLl")| pH %o (mg.L") | pH n°
0.0 ‘ ) 33 |ece [eps | 3W |c2n ] B2 [T
Az | @ i 33 less [gas | 24 - | 203 | § IL] 4
- asers | @ O 55 | con | %20 34 | 04 | gns | F
31290 | & %0 23 e [%3s| 24 [ op3 | <10 | o
_easoo | 5 16, % 75 | 6abl ¢z ] 34 G; 60 {3?15 3
_nesoco 130 | foo | 33 | 2024 3791 34 ¢ | 91¥[16
25000 | .50 {o0 3 | ca3|gm| 35 6,20 | } ¥y IS 6%
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