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DECLARACAOQO

O presente estudo com o produte FLUIDO PARA ALTA
TEMPERATURA COM FORMIATOS - CODIGO 4.4 foi requerido pela
empresa PETROBRAS - PETROLEO BRASILEIRO S/A e contém
informagoes estritamente confidenciais.

O estudo descrito nesse relatorio final foi conduzido de acordo com o
protocolo previsto sob a orientagdo e supervisdo do Diretor de Estudo. O relatorio
final representa um registro preciso e verdadeiro dos resultados obtidos. Nao foram
observados desvios ou ndo-conformidades que afetem a qualidade do estudo. Os
dados brutos do estudo encontram-se a disposigdo da empresa solicitante no
endere¢co do TECAM - TECNOLOGIA AMBIENTAL LTDA, a R. Tavares Bastos,
937. §. Paulo - SP,

Sédo Paulo, 14 de agosto de 2001.

/w; L {/ w

chma Sawaia Safadi (MSc)
Diretor de Estudo
CRB 06126-01
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RESUMO

O objetivo deste estudo foi determinar a toxicidade aguda do produto
FLUIDO PARA ALTA TEMPERATURA COM FORMIATOS - CODIGO 4.4
(T12746-01) para Mysidopsis juniqe. Fol preparada uma mistura 1:9 do fluido com agua
marinha ¢ a fase de solidos suspensos (FSS) foi utilizada para preparar as seguintes
concentragdes do produto: 8000 ppm; 27000 ppm; 90000 ppm; 300000 ppm e 1000000
ppm. Trés réplicas de dez animais cada foram expostas a um controle com 4gua marinha
e a cada concentragdo de FSS por 96 horas. Apds 96 horas de exposigio, foi observado
um aumento da mortalidade dos animais expostos com o aumento da concentragao. Com
os dados de mortalidade, a concentragdo letal mediana apos 96 horas de exposigio
(CL50; 96h) e respectivo intervalo de 95% de confianga foram estimados através do
metodo Spearman Karber modificado (Hamilton et alii, 1986). A CL50: 96h da FSS, nas
condigoes de teste, foi estimada em 30000 ppm, com intervalo de 95% de confianca de

23700 a 38000 ppm.

ABSTRACT

This study was carmied out to determine the acute toxicity to Aysidopsis
Junige of the product FLUIDO PARA ALTA TEMPERATURA COM
FORMIATOS - CODIGO 4.4 (T12746-01). A 1:9 flmid to seawater mixture was
prepared and the suspended particulate phase (SPP) solution was diluted to the
following concentrations: 8000 ppm; 27000 ppm; 90000 ppm; 300000 ppm and 1000000
ppm. Three replicates with ten animals were exposed to control (synthetic seawater) and
gach SPP concentration for 96 hours. After a 96-hour exposure, the median lethal
concentration (96-h LC50) and 95% confidence limits were estimated using the trimmed
Spearman Karber method (Hamilton et alii, 1986). Under the test conditions, the 96-h
LC50 of the SPP was estimated in 30000 ppm, with 95% confidence limits of 23700 to
38000 ppm.
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SUMARIO

DADOS GERAIS
Empresa Solicitante: PETROBRAS - PETROLEO BRASILEIRO S/A.

Nome do Produto: FLUIDO PARA ALTA TEMPERATURA COM FORMIATOS -
CODIGO 4.4.

Codigo Tecam: T12747-01,

Teste: Toxicidade Aguda com Mysidopsis juniae.
Metodologia: CETESB, 1992; USEPA, 1993.
Diretor de estudo: Regina Sawaia Safadi (MSc).

DADOS DA AMOSTRA
Data de entrada: 25/07/01.
Tipo: Fluido de perfuragéo.
Estado Fisico: Liquido.

CONDICOES DE TESTE

Data de inicio: 06/08/01.

Data de término: 10/08/01.

Espécie: Mysidopsis juniae.

Alimentacio: nauplios de Artemia.

Duracio: 96 horas.

Temperatura média da agua: 24.2 + 0,3 °C.
Fotoperiodo: 12 horas de luz e 12 horas de escuro.
Renovacio do meio: sem renovagio (teste estatico).
Aeracio: sim.

Agua de diluiciio e controle: dgua marinha sintética (salinidade 32 — 35 %o).
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Concentracdes (diluicdo da fase de sélidos suspensos): 8000 ppm; 27000 ppm; 90000
ppm; 300000 ppm; 1000000 ppm.

CONCLUSAO

A concentragio letal mediana e o intervalo de 95% de confianga (entre parénteses) da
fase de solidos suspensos (FSS) do produto FLUIDO PARA ALTA
TEMPERATURA COM FORMIATOS - CODIGO 4.4 (T12746-01), nas condicdes

de teste, foram estimados em:

CL50; 96 h = 30000 ppm FSS (23700 - 38000 ppm FSS)
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SUMMARY

GENERAL DATA

Sponsor: PETROBRAS - PETROLEO BRASILEIRO S/A.

Product: FLUIDO PARA ALTA TEMPERATURA COM FORMIATOS -
CODIGO 4.4.

Tecam Code: T12747-01.

Test: Acute toxicity with Mysidopsis juniae.

Methodology: CETESB, 1992; USEPA, 1993.

Study Director: Regina Sawaia Safadi (MSc).

PRODUCT DATA
Received: 07/25/01.
Type: Drilling fluid,
Physical state: Liquid.

TEST CONDITIONS

Initial date: 08/06/01,

Ending date: 08/10/01.

Specie: Mysidopsis juniae.

Feeding: Ariemia nauphi.

Duration: 96 hours.

Average water temperature: 24203 °C,
Photoperiod: 12 hours light and 12 hours darkness.
Solution renewal: stafic test,

Aeration: yes,

Dilution water and control: synthetic seawater (salinity 32 — 35 %o).
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Concentrations (dilutions of suspended particulate phase): 8000 ppm; 27000 ppm:
90000 ppm; 300000 ppm; 1000000 ppm.

CONCLUSION

The median lethal concentration and 95% confidence limits of the suspended particulate
phase (SPP) of the product FLUIDO PARA ALTA TEMPERATURA COM
FORMIATOS - CODIGO 4.4, under the test conditions, were estimated in:

96-h LC50 = 30000 ppm SPP (23700 - 38000 ppm SPP)
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PROCEDIMENTOS

1. Sistema teste
A especie utilizada foi Mysidopsis juniae (Crustacea, Mysidacea). Os jovens
foram obtidos junto ao Laboratorio de Ecotoxicologia da Cetesb e aclimatados as

condigdes do laboratério por no minimo 24 horas antes do inicio do teste,

2. Preparo da amostra e solugdes

Os procedimentos utilizados para o preparo das diluigdes de teste seguiram a
metodologia padronizada pela EPA para testes com fluido de perfuragdo, do qual se
prepara uma diluigdo 1:9 com dgua marinha e se expbe os organismos a diluicdes da
fase de solidos suspensos (FSS) da mistura (USEPA, 1993).

O produto foi homogeneizado com agitador industrial por 30 minutos e o pH
fo1 ajustado para = 0,2 unidades do pH da agua de diluicdo (dgua marinha sintética).
Uma aliquota de 200 mL foi retirada, diluida com 1800 mL de agua marinha (dilui¢do
1:9) e a mistura fo1 mantida sob agitagdo magnetica por 5 minutos, com pH ajustado
para 7.8 + 0,1. Esta mistura foi mantida em repouso para decanta¢do por 1 hora, na
mesma temperatura de teste. A fase de solidos suspensos (FSS) obtida foi
cuidadosamente retirada e as seguintes solugdes teste foram preparadas:

A. 1000000 ppm: 300 mL da FSS em cada frasco-teste.

B. 300000 ppm: 300 mL da FSS + agua de diluigdo ate 1000 mL.
C. 90000 ppm: 90 mL da FSS + agua de diluigdo até 1000 mL.
D. 27000 ppm: 27 mL da FSS + &agua de diluigdo até 1000 mL.,
E. 8000 ppm: 8 mL da FSS + agua de diluigdo até 1000 mL.

3. Condigdes de teste
Jovens com 3 a 5 dias idade foram transferidos aleatoriamente, com auxilio

de uma pipeta Pasteur. para béqueres de 30 mL com pequeno de volume de agua
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marinha e adicionados aleatoriamente aos frascos teste com cerca de 250 mL de solucio
teste. Foram colocados dez jovens em cada frasco, com trés réplicas em cada
concentragdo das solugdes teste. Um controle com trés réplicas e somente com dgua de
dilui¢do foi preparado da mesma forma,

O teste foi incubado a 24,2 + 0,3 °C, em ambiente com fotoperiodo de 12
horas de luz e 12 horas de escuro, com aeragio suave e continua em todos os frascos. Os
animais foram alimentados diariamente com duas gotas de suspensdo concentrada de
nduplios de Artemia recém-eclodidos por frasco. A cada 24 horas foram contados os
animais vivos ¢ 0s mortos foram removidos. Para as solucdes com turbidez elevada ou
com material decantado a contagem dos animais foi realizada somente no final do teste,
apos 96 horas de exposigio.

Diariamente foram realizadas analises de pH. salinidade e oxigénio

dissolvido de uma réplica do controle e de cada concentracio.

4. Substincia de referéncia

Periodicamente, os organismos sdo submetidos a um teste de sensibilidade
com a substancia de referéncia, sulfato de zinco. A concentragdo letal mediana (CL50;
96h) média, utilizando dados acumulados de varios testes, € de 0.53 mg Zn/L., com

limites de controle (média + 2.desvio padrdo) de 0,40 a 0,65 mg Zn/L.

5. Analise estatistica
A concentragdo letal mediana apos 96 horas de exposigdo - CL30; 96h - ¢
respectivo intervalo de 95% de confianga foram estimados através do método Spearman-

Karber modificado (Hamilton et alii, 1977).
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RESULTADOS E CONCLUSAO

O resultado do teste com o produto FLUIDO PARA ALTA
TEMPERATURA COM FORMIATOS - CODIGO 4.4 esta apresentado na Tabela 1,
com dados de mortalidade e analises fisicas e quimicas efetuadas durante o teste.

Foi observado um aumento da mortalidade dos animais expostos com o
aumento da concentragdo do produto. Nas concentragdes 300000 e 1000000 ppm FSS
foi registrada mortalidade de todos os animais apos 24 horas de exposicéo, enquanto que
na concentragdo 90000 ppm FSS for registrada apos 48 horas de exposigdo. A
concentragdo letal mediana da fase de solidos suspensos do produto. nas condigdes de

teste, foi estimada em 30000 ppm, com intervalo de 95% de confianga de 23700 a 38000
ppm.
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Tabela 1 — Mortalidade e analises fisicas e quimicas (média + desvio padrio) obtidas no
teste de toxicidade aguda com Mysidopsis juniae para o produto FLUIDO
PARA ALTA TEMPERATURA COM FORMIATOS - CODIGO 4.4,

apos 96 horas de exposigio.

Concentragdo Mortalidade pH Salinidade  Oxigénio dissolvido
(%a) (%) (mg O2/L)
Controle 3 8.0+ 0,0 33+1 56+03
8000 ppm FSS 3 8,04 0,1 331 58+0.2
27000 ppm FSS 47 8001 3441 56=073
90000 ppm FSS 100 7.9+0,1 331 5801
300000 ppm FSS 100 7.9+ 0,0 340 57403
1000000 ppm FSS 100 7.9+ 0,0 38+ 0 53+04
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