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RESUMO
O objetivo deste estudo foi determinar a biodegradabilidade do produto
FLUIDO DE PERFURACAO BR-MUL - COD. 1.1.6 (9077/2004) em agua marinha.
A concentragdo 2 mg/lL do produto apresentou biodegradag@o em meio marinho apos o

periodo de 28 dias de incubago. sob temperatura de 24,0 = 0,0 °C e no escuro.

ABSTRACT
This study was carried out to determine the biodegradability of the product
FLUIDO DE PERFURACAO BR-MUL - COD. 1.1.6 (9077/2004) in seawater. The
concentration 2 mg/L. of the sample was biodegradable in seawater after the period of 28

days of incubation, under temperature of 24.0 4 0.0 °C in the dark.

RLYOTT-04BDM
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INTRODUGAO

O objetivo deste estudo foi avahar a biodegradabilidade do produte FLUIDO
DE PERFURACAO BR-MUL - COD. 1.1.6 em agua marinha. O método consiste na
diluigio de uma concentragio pré-estabelecida do produto, segnida de exposicio a
microorganismos presentes em dgua marinha natural filtrada, A solugdo € mantida em
[rascos de DBO fechados. no escuro, sob temperatura constante, e a degradacio ¢
acompanhada por analises da concentragdo de oxigénio dissolvido durante um periodo
de 28 dias. Tal procedimento permite determinar a porcentagem de biodegradagho do

produto apos 28 dias.

MATERIAIS E METODOS

A metodologia adotada segue a norma QOECD 306 - Biodegradabillity in
Seawater (OECD, 1992). Conforme estabelecido nesta norma, a avaliacio deve ser feita
a partir de uma solugio de 2 mg/L do produto, podendo ser de até 10 mg/L em casos
especials.
1. Dados da substincia-teste
Nome comereial: FLUIDO DE PERFURACAO BR-MUL - COD, 1.1.6.
Protocole n®: 9077/2004.
Data de entrada: 09/12/2004,
N"do Lote: ndo informado.
Acondicionamento: frasco de vidro,
Estado Fisico: Liquido.
Demanda quimica de oxigénio (DQO): 59966 mg/kg.
2. Dados dos organismos-teste
Foram utilizadas varias espécies de microorganismos naturalmente presentes

na agua marinha, ndo identificadas individualmente. No inicio ¢ durante o teste foram

RL9077-4BDM




[ECAM

TECNOLOGIA AMBIENTAL CONFIDENCIAL i

realizadas andlises microbioldgicas da dgua, através do método de contagem padrio de
bactérias heterotroficas,
3. Agua de dilui¢io
Para o preparo das solugdes-teste foi utilizada agua marinha natural filtrada,
enriquecida com nutrientes minerais.
A dgua marinha foi coletada em 28/12/04, na praia de Guaeca, na cidade de
Sdo Sebastido (SP). A qualidade desta dgua foi caracterizada através das seguintes
analises:
. Salinidade: 335 %e
. Demanda quimica de oxigénio (DQO): 1003 mg/L
. Nitrato: 0,6 mg/L
. Amoma: <0,01 mg/L
. Fastoro total: 0,09 mg/L
. Contagem padriio de bactérias: 420 UFC/mL
Apds a coleta, a dgua foi mantida no laboratério por 15 dias, sob aeragdo suave, na
mesma temperatura de teste e no escuro. Antes de ser utilizada no teste, foi filtrada em
papel de filtro para remover particulas grosseiras e organismos planctomcos. Em
sepuida, foram adicionados nutrientes (nitrogénio e fosforo) para garantir a
sobrevivéncia dos microorganismos.
4. Preparo das solucgdes
Foi preparada uma solugdo de 2 mg/L do praoduto com agua de dilui¢do em
volume suficiente para preencher oito frascos de incubagdo (dois frascos para cada dia
de leitura). Para avaliar a atividade dos microorganismos presentes na agua foi preparada
uma solugdo 2 mg/lL com a substiincia de referéncia, benzoato de sodio, Foram, também,
preparados um controle somente com agua marinha enriquecida (controle branco) e
outro 1déntico & solugdo do produto, porém sem atividade microbiologica devido a
adigio de cloreto de mercario (controle fisico-quimico). A ocorréncia de efeitos

inibitorios devido a toxicidade do produto foi avaliada através do preparo de uma

RLS0T7-04BDM
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solugio de 2 mg/L da substancia de referéncia com 2 mg/L do produto (controle de
toxicidade).

Portanto, para o presente teste, foram preparadas as seguintes solugoes:

T

- Amostra (2 mg/L): 6 mg do produto + 3000 mL de dgua de diluigio.

o

. Substdncia de referéncia (2 mg/L): 6 mg da substancia de referéncia + 3000 mL de

dgua de diluigéo.

C. Controle branco: somente agua de diluigao.

D. Controle fisico-quimico: 6 mg do produto + cloreto de mercurio + 3000 mL de agua
de diluigio.

E. Controle de toxicidade: 6 mg do produto + 6 mg da substincia de referéneia + 3000

mL de agua de diluigao.

o

. Condigies de teste e procedimentos

O teste teve inicio em 12/01/05 e término em 09/02/05, No inicio do teste, as
solugdes foram transferidas para os frascos de incubagfo, mantidos em ambiente escuro,
com temperatura de 24,0 £ 0.0 °C, durante 28 dias.

A concentragio de oxigénio dissolvido de cada tratamento foi analisada em
frascos duplicados, no micio do teste e apds 3, 15 ¢ 28 dias de teste. Nas mesmas datas,
foram fettas andlises de contagem padrio de bactérias heterotroficas e de DQO no inicio
do teste.

6. Tratamento dos resultados

Para cada dia de analise foi calculado o consumo liquido de oxigénio como a
diferenga no consumo de oxigénio do controle branco e da solugdo do produto. nas
condigies de teste, e o resultado foi expresso em mg Ox/mg de amostra. A
biodegradagdo foi calculada como a razfio entre este consumo liquido ¢ a DQO do
produto, expressa em porcentagem.

Para verificar se o produto foi téxico para os microorganismos durante o
teste, foi comparado o consumo liquido de oxigénio do controle de toxicidade com a

soma dos consumos das solugbes do produto e da substincia de referéncia.

RLS0T7-04BDM
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RESULTADOS

Os resultados do teste com o produto FLUIDO DE PERFURACAO BR-
MUL - COD. 1.1.6 estdo apresentados nas Tabelas 1 ¢ 2 ¢ o consumo real de Ox1génio
de todas as solugOes preparadas esta representado graficamente na Figura 1. Na Figura 2
esta apresentada a curva de biodegradacdo do produto.

As solugdes apresentaram variagdo nos valores imiciais de DQO e na
quantidade de bactérias heterotroficas ao longo do teste (Tabela 1), A presenga destes
organismos e a concentragdo de oxigénio dissolvido nos frascos-teste indicaram que os
compostos orgdnicos presentes nas solugdes poderiam ser degradados por via aerobica.
A excegdo prevista foi o controle fisico-quimico, no qual nde havia microorganismos
durante o teste.

Fai verificado que houve consumo de oxigénio no controle branco, porém a
porcentagem foi inferior ao limite recomendado de 30% de consumo para aprovagio da
agua de diluigio (OECD, 1992).

Os resultados obtidos indicaram que o produto apresentou certa toxicidade
a0s mMicroorganismos, uma vez que o consumo de oxigénio do contrele de toxicidade
(contendo amestra e substancia de referéncia) foi cerca de 53 vezes inferior 4 soma do
consumo separado de cada uma destas solugdes (Tabela 2). Além disso, o consumo
observado no controle fisico-quimico indicou que ndo houve degradagao abidtica na
solugdo do produto. A presenga de compostos nitrogenados no produto pode também ter
afetado os resultados do teste. A curva de consumo de oxigénio da substincia de
referéncia indicou que os microorganismos presentes na agua marinha estiveram aptos a
degradar a matéria organica presente nas diversas solugdes preparadas (Figura 1),

A curva de biodegradagdo do produte indicou uma degradagdo muito rapida ¢

100% da concentragdo 2 mg/L foi biodegradada apds 1 a 2 dias de incubagdo

(Figura 2).

RLYOTT-D4BDM
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CONCLUSAO

A concentragio 2 mg/L do produto FLUIDO DE PERFURACAO BR-
MUL - COD. 1.1.6 apresentou biodegradagdo apés 28 dias de exposigdo em meio

marinho.

REFERENCIA BIBLIOGRAFICA

OECD Guidelines for the testing of chemicals. Biodegradability in Seawater. 306, 27
p., 1992,

Tabela 1 — Analises de demanda quimica de oxigénio inicial (DQO) e contagem padrio
de bactérias das solugdes preparadas para o Teste de Biodegradabilidade em

Agua Marinha para o produte FLUIDO DE PERFURACAO BR-MUL -

COD. 1.1.6.

Solugio DOQO inicial Contagem padrio de bactérias (UFC/mL)
_ (mgkg) Dia0  Dia5 Dia 15  Dia28
Controle branco 1217 =3600 >5600 434 378
Amostra 3404 =5600 =5600 980 200
Controle fisico-quimico 1542 <] <] <1 =1
Controle de toxicidade 1697 =5600 =5600 >5600 =3600
Substincia de referéncia 1537 >5600 >5600 266 122

UFC = unidades formadoras de coltnias,

Tabela 2 — Consumo de oxigénio e biodegradagdo apos 28 dias das solugoes preparadas
para o Teste de Biodegradabilidade em Agua Marinha para o produto

FLUIDO DE PERFURACAO BR-MUL - COD. 1.1.6.

Consumo liguido de oxigénio

Solugdo (ing O./mg de amostra) Biodegradagio
Dia 3 Dia 15 Dia 28 (%)
Amostra 1,33 1.50 1,15 100
Controle fisico-quimico 0,00 0,00 0,00 0
Controle de toxicidade 0,93 0.81 0,66 38
Substancia de referéncia 1,23 1,35 1,35 80

RLOOTT-04BDM
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Consumo de oxigénio dissolvdo
{mg O2/mg amostea)

Dia

- —&-- Amoslra —- - —- Controk: Msko-quimee — 8- - Controle de texickdade ——— Substancia de referéncs |

Figura 1 - Consumo liquido de oxigénio dissolvido das solugbes preparadas para o
Teste de Biodegradabilidade em Agua Marinha para o produto FLUIDO
DE PERFURACAO BR-MUL - COD. 1.1.6.
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Figura 2 - Curva de biodegradagiio em agua marinha do produto FLUIDO DE
PERFURACAO BR-MUL - COD. 1.1.6.
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RESUMO
O objetivo deste estudo foi determinar a biodegradabilidade do produto
FLUIDO DE PERFURACAO BR-ESTER - COD. 1.2.2 (9079/2004) em dgua
marinha. A concentragdo 2 mg/L do produte apresentou biodegradagio em meio
marinho apos o periodo de 28 dias de incubacéo, sob temperatura de 24,0 = 0.0 *C ¢ no

CSCuro.

ABSTRACT
This study was carried out to determine the biodegradability of the product
FLUIDO DE PERFURACAO BR-ESTER - COD. 1.2.2 (9079/2004) in seawater. The
concentration 2 mg/L of the sample was biodegradable in seawater after the period of 28

days of incubation, under temperature of 24.0 = 0.0 °C in the dark.

RLOOTS-04BDM
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INTRODUCAO

() objetivo deste estudo foi avaliar a biodegradabilidade do produte FLUIDO
DE PERFURACAOQO BR-ESTER - COD. 1.2.2 em dgua marinha. O método consiste
na diluigdo de uma concentragdo pré-cstabelecida do produto, seguida de exposigio a
microorganismos presentes em agua marinha natural filtrada. A solugéo ¢ mantida em
frascos de DDBO fechados, no escuro, sob temperatura constante, ¢ a degradagiio ¢
acompanhada por analises da concentragdo de oxigénio dissolvido durante um periodo
de 28& dias. Tal procedimento permite determinar a porcentagem de biodegradagio do

produto apos 28 dias.

MATERIAIS E METODOS

A metodologia adotada segue a norma OQECD 306 - Biodegradabillity in
Seawater (OECD, 1992), Conforme estabelecido nesta norma, a avaliago deve ser feita
a partir de uma solugiio de 2 mg/L do produto, podendo ser de até 10 mg/L. em casos
especials.
1. Dados da substincia-teste
Nome comercial: FLUIDO DE PERFURACAO BR-ESTER - COD. 1.2.2.
Protocolo n® 90792004,
Dala de entrada: 09/12/2004,
N”do Lote: ndo informado.
Acondicionamento: frasco plastico, sob refrigeragio.
Estado Fisico: Liquido.
Demanda quimica de oxigénio (DQO): 128286 mg/kg.
2. Dados dos organismos-teste
Foram utilizadas varias espécies de microorganismos naturalmente presentes

na 4gua marinha, ndo identificadas individualmente. No inicio e durantc o teste foram

RLO079-04BDM
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realizadas andlises microbiologicas da dgua, através do método de contagem padrio de
bactérias heterotroficas.
3. Agua de diluicio
Para o preparo das solugdes-teste foi utilizada agua marinha natural filtrada.
enriquecida com nutrientes minerais.
A dgua marinha foi coletada em 28/12/04, na praia de Guaecd, na cidade de
Sdo Sebastiio (SP). A qualidade desta dgua loi caracterizada através das seguintes
analises:
. Salinidade: 35 %o
. Demanda quimica de oxigénio (DQQO): 1003 mg/L
. Nitrato: 0,6 mg/L
cAmonia: <0,01 mg/L
. Fosforo total: 0,09 mg/l.
. Contagem padraio de bactérias: 420 UFC/mL
Apos a coleta, a dgua foi mantida no laboratério por 135 dias, sob aeragio suave, na
mesma temperatura de teste ¢ no escuro. Antes de ser utilizada no teste, foi filtrada em
papel de filtro para remover particulas grosseiras ¢ organismos plancténicos. Em
seguida, foram adicionados nutrientes (nitrogénio e fosforo) para garantir a
sobrevivéncia dos microorganismos.
4. Preparo das solucgdes
Foi preparada uma solugio de 2 mg/L. do produto com dgua de diluigio em
volume suficiente para preencher oito frascos de incubagdo (dois frascos para cada dia
de leitura). Para avaliar a atividade dos microorganismes presentes na agua foi preparada
uma solugio 2 mg/L com a substéncia de referéncia, benzoato de sodio. Foram, também,
preparados um controle somente com dgua marinha enriquecida (controle branco) ¢
outro idéntico a solugo de produto, porém sem atividade microbiolégica devido a
adigio de clorcto de mercirio (controle fisico-quimico). A ocorréncia de efeitos

inibitorios devido & toxicidade do produto foi avaliada através do preparo de uma

RL2079-04BDM
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solugdo de 2 mg/l. da substincia de referéncia com 2 mg/L do produto (controle de
toxicidade).

Portanto, para o presente teste, foram preparadas as seguintes solugdes:

A. Amostra (2 mg/L): 6 mg do produto + 3000 mL de dgua de diluigdo,

B. Substancia de referéncia (2 mg/L): 6 mg da substancia de referéncia + 3000 mL de
agua de diluigdo.

C. Controle branco: somente agua de diluigio.

D. Controle fisico-quimico: 6 mg do produto + clorete de mercirio + 3000 mlL de dgua
de diluicao.

E. Controle de toxicidade: 6 mg do produto + 6 mg da substincia de referéncia + 3000
mL de dgua de diluigio.

5. Condigdes de teste e procedimentos

O teste teve inicio em 12/01/05 e término em 09/02/05. No inicio do teste, as
solugdes foram transferidas para os [tascos de incubag@o, mantidos em ambiente escuro,
com temperatura de 24,0 + 0,0 *C. durante 28 dias.

A concentracio de oxigénio dissolvido de cada tratamento foi analisada em
frascos duplicados, no inicio do teste e apos 5, 15 e 28 dias de teste. Nas mesmas datas,
foram feitas andlises de contagem padrdo de bactérias heterotroficas e de DQO no inicio
do teste,

6. Tratamento dos resultados

Para cada dia de andlise [oi caleulado o consumo liquido de oxigénio como a
diferenga no consumo de oxigénio do controle brance e da solugdo do produto, nas
condicdies de teste, ¢ o resultado foi expresso em mg Oxmg de amostra. A
biodegradagdio foi calculada como a razdo entre este consumo liquido e a DQO do
produto, expressa em porcentagem.

Para verificar se o produto foi toxico para os microorganismos durante o
teste. foi comparado o consumo liquido de oxigénio do controle de toxicidade com a

soma dos consumos das solugdes do produlo e da substancia de referéncia.

RLS0OT79-04BDM
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RESULTADOS

Os resultados do teste com o preduto FLUIDO DE PERFURACAO BR-
ESTER - COD. 1.2.2 estio apresentados nas Tabelas 1 ¢ 2 ¢ o consumo real de
oxigénio de todas as solug@es preparadas esta representado graficamente na Figura 1. Na
Figura 2 estd apresentada a curva de biodegradagio do produto.

As solugbes apresentaram variagdo nos valores iniciais de DQO ¢ na
quantidade de bactérias heterotroficas ao longo do teste (Tabela 1), A presenca destes
organismos ¢ a concentrago de oxigénio dissolvido nos frascos-teste indicaram que os
compostos orgdnicos presentes nas solugdes poderiam ser degradados por via aerdhica,
A excegdo prevista foi o controle fisico-quimico. no qual nao havia microorganismos
durante o teste.

Foi verificado que houve consumo de oxigénio no controle branco, porém a
porcentagem foi inferior ao limite recomendado de 30% de consumo para aprovagio da
agua de diluigdo (OECD, 1992).

Os resultados obtidos indicaram que o produto apresentou certa toxicidade
aos microorganismos. uma vez que o consumo de oxigénio do controle de toxicidade
(contendo amostra e substincia de referéncia) foi cerca de 26 vezes inferior 4 soma do
consumo separado de cada uma destas solugdes (Tabela 2). Além disso, o consumo
observado no controle fisico-quimico indicou que ndo houve degradagdo abidlica na
solugiio do produto. A presenca de compostos nitrogenados no produto pode tambeém ter
afetado os resultados do teste. A curva de consumo de oxigénio da substancia de
referéncia indicou que os microorganismos presentes na dgua marinha estiveram aptos a
degradar a matéria orgdnica presente nas diversas solugdes preparadas (Figura 1).

A curva de biodegradagio do produto indicou uma degradagio inicial
negativa ¢, 2 medida que os microorganismos sc adaptaram ao produto, a degradagao foi
relativamente riapida e 100 % da concentragio 2 mg/L do produto foi biodegradada apos

1 a2 dias de incubagio (Figura 2).

RLS079-04BDM
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CONCLUSAO
A concentracio 2 mg/l. do produto FLUIDO DE PERFURACAO BR-

ESTER - COD. 1.2.2 apresentou biodegradagio apds 28 dias de exposicdo em meio

marinho,

REFERENCIA BIBLIOGRAFICA

OECD Guidelines for the testing of chemicals. Biodegradability in Seawater. 306, 27
p.. 1992,

Tabela 1 — Andlises de demanda quimica de oxigénio inicial (DQO) e contagem padriio
de bactérias das soluedes preparadas para o Teste de Biodegradabilidade em

Agua Marinha para o produto FLUIDO DE PERFURACAO BR-ESTER -

CcoOD. 1.2.2,

Solugio DQO inicial Contagem padrio de bactérias (UFC/mL)
(mg/Kg) Dia 0 Dia 5 Dia 15 Dia 28

Controle branco 1217 =5600 =5600 434 378

Amostra 1313 1414 =35600 476 156

Controle fisico-quimico 1254 <l <] <] <]

Controle de toxicidade 976 =5600 =5600 =3600 29

Substincia de referéncia 1537 =>5600 =5600 266 122

UFC = unidades formadoras de colonias.

Tabela 2 — Consumo de oxigénio e biodegradacfo apds 28 dias das solugdes preparadas
para o Teste de Biodegradabilidade em Agua Marinha para o produto

FLUIDO DE PERFURACAO BR-ESTER - COD. 1.2.2.

Consumo liquido de oxigénio

Solugdo (g Oy/mg de amostra) Biodegradagio
Dia 5 " Dia 15 Dia 28 (%)
Amostra 1.48 1,28 1,20 100
Controle fisico-quimico (.00 0,00 0,00 0
Controle de toxicidade 0,98 0,88 0.71 39
Substancia de referéncia 1,23 1,35 1,35 80
RLO0T9-04BDM
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{mg Or/mp amostra)
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JFigura 1 - Consumo liquido de oxigénio dissolvido das solugbes preparadas para o
Teste de Biodegradabilidade em Agua Marinha para o produto FLUIDO DE
PERFURACAO BR-ESTER - COD. 1.2.2.
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Figura 2 - Curva de biodegradagio em 4dgua marinha do produto FLUIDO DE
PERFURACAO BR-ESTER - COD. 1.2.2,
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NOME TRADICIONAL : FLUIDO DE PERFURACAO BR-ESTER
CODIGO DA AMOSTRA PARA TESTE TOXICIDADE : 1.2.3

COMPOSICAO DO FLUIDO

NOME DO FUNCAO CONCENTRACAO
PRODUTO Porcentagem

Oleato de Etil- Fase continua 100 %
hexanol
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RESUMO
O objetivo deste estudo foi determinar a biodegradabilidade do produto
FLUIDO DE PERFURACAO BR-ESTER - COD. 1.2.3 (9075/2004) em agua
marinha. A concentragdo 2 mg/L do produto apresentou biodegradagio em meio
marinho apos o periodo de 28 dias de incubagdo, sob temperatura de 24,5 + | °C e no

C5CUro.

ABSTRACT
This study was carried out to determine the biodegradability of the product
FLUIDO DE PERFURACAQ BR-ESTER - COD. 1.2.3 (9075/2004) m seawater.
The concentration 2 mg/L of the sample was biodegradable in seawater after the period

of 28 days of incubation, under temperature of 24 5 + 1 °C in the dark.

RLO075-04BDM
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INTRODUCAO

O objetivo deste estudo foi avaliar a biodegradabilidade do produto FLUIDO
DE PERFURACAO BR-ESTER - COD. 1.2.3 em agua marinha. O método consiste
na diluigdo de uma concentragdo pré-estabelecida do produto, seguida de exposigio a
microorganismos presentes em dgua marinha natural filtrada. A solugio é mantida em
frascos de DBO fechados, no escuro, sob temperatura constante, ¢ a degradagio ¢
acompanhada por analises da concentragio de oxigénio dissolvido durante um periodo
de 28 dias, Tal procedimento permite determinar a porcentagem de biodegradagio do

produto apos 28 dias.

MATERIAIS E METODOS

A metodologia adotada segue a norma OECD 306 - Biodegradabillity in
Seawater (OECD, 1992). Conforme estabelecido nesta norma, a avaliagio deve ser feita
a partir de uma solugdo de 2 mg/L do produto, podendo ser de até 10 mg/L em casos
gspeciais.
1. Dados da substincia-teste
Nome comercial: FLUIDO DE PERFURACAO BR-ESTER - COD. 1.2.3.
Protocolo n®: 9075/2004.
Data de entrada: 09/12/2004.
Acondicionamento: garrafa de vidro.
Estado Fisico: Liquido.
Demanda quimica de oxigénio (DQO): 102192 mg/kg.
2. Dados dos organismos-teste

Foram utilizadas varias espécies de microorganismos naturalmente presentes
na agua marinha, nio identificadas mdividualmente. No inicio ¢ durante o teste foram
realizadas analises microbioldgicas da agua, através do método de contagem padrio de

bactérias heterotroficas,

RLOOT5-04BDM
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3. Agua de diluicio
Para o preparo das solugbes-teste foi utilizada dgua marinha natural filtrada.
enriquecida com nutrientes minerais. A dgua marinha foi coletada em 28/12/04, na praia
de Praia de Guaeca na cidade de Sdo Sebastido (SP). A qualidade desta 4gua foi
caracterizada atraveés das seguintes andlises;
. Salinidade: 35 %e
- Demanda quimica de oxigénio (DQO): 1003 mg/L
- Nitrato: 0,6 mg/L
- Aménia; <0,01 mg/L
. Fasforo total: 0,34 mg/L
. Contagem padrio de bactérias: 420 UFC/mL
Apos a coleta, a agua foi mantida no laboratério por 15 dias. sob aeracio
suave, na mesma femperatura de teste e no escuro. Antes de ser utilizada no teste, foi
filtrada em papel de filtro para remover particulas grosseiras ¢ organismos planctonicos.
Em seguida, foram adicionados nutrientes (nitrogénio e fosforo) para garantir a
sobrevivencia dos microorganismos,
4. Preparo das solugdes
Foi preparada uma solugdo de 2 mg/L do produto com agua de diluigdo em
volume suficiente para preencher oito frascos de incubagio (dois frascos para cada dia
de leitura). Para avaliar a atividade dos microorganismos presentes na agua foi preparada
uma solugdo 2 mg/L com a substincia de referéncia, benzoato de sddio, Foram, também,
preparados um confrole somente com Adgua marinha enriquecida (controle branco) e
outro idéntico 4 solugdo do produto, porém sem atividade microbiologica devido a
adigdo de cloreto de mercario (controle fisico-quimico). A ocorréncia de efeitos
inibitérios devido a toxicidade do produto for avaliada através do preparo de uma
solugio de 2 mg/L da substancia de referéncia com 2 mg/L. do produto (controle de
toxicidade).
Portanto, para o presente teste, foram preparadas as seguintes solugdes:

AL Amostra (2 mg/L): 6 mg do produto + 3000 mL de dgua de diluigio.

RLA0O75-04BDM
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B. Substancia de referéncia (2 mg/L): 6 mg da substdncia de referéncia + 3000 mL de
agua de diluigio,

C. Controle branco: somente dgua de diluigdo.

D. Controle fisico-quimico: 6 mg do produto + cloreto de mercirio + 3000 mL de dgua
de diluigdo.

E. Controle de toxicidade: 6 mg do produto + 6 mg da substincia de referéncia + 3000
mL de dgua de diluigio.

5. Condigdes de teste e procedimentos

O teste teve inicio em 12/01/2005 e término em 09/02/2005. No inicio do
teste, as solugdes foram transferidas para os frascos de incubagdo, mantidos em
ambiente escuro, com temperatura de 25 + 1 °C, durante 28 dias,

A concentragdo de oxigénio dissolvido de cada tratamento foi analisada em
frascos duplicados, no inicio do teste e apas 3, 15 e 28 dias de teste. Nas mesmas datas,
foram feitas analises de contagem padrio de bactérias heterotréficas e de DQO no inicio
do leste.

6. Tratamento dos resultados

Para cada dia de analise foi calculado o consumo liquido de oxigénio como a
diferenga no consumo de oxigénio do controle branco e da solugdo do produto, nas
condigdes de teste, ¢ o resultado foi expresso em mg Oymg de amostra. A
biodegradagdao foi calculada como a razdo entre este consumo liquido e a DQO do
produto, expressa em porcentagem,

Para verificar se o produto foi toxico para os microorganismoes durante o
teste, foi comparado o consumo liquido de oxigénio do controle de toxicidade com a

soma dos consumos das solugdes do produto e da substincia de referéneia.

RLO0OT5-(4 BDM
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RESULTADOS

Os resultados do teste com o produto FLUIDO DE PERFURACAO BR-
ESTER - COD. 1.2.3 estio apresentados nas Tabelas 1 e 2 ¢ o consumo real de
oxigénio de todas as solugdes preparadas estd representado graficamente na Figura [. Na
Figura 2 estd apresentada a curva de biodegradagio do produto.

As solugdes apresentaram variagdo nos valores imiciais de DQO e na
quantidade de bactérias heterotroficas ao longo do teste (Tabela 1). A presenga destes
organismos e a concentragdo de oxigénio dissolvido nos frascos-teste indicaram que os
compostos orgdnicos presentes nas solugdes poderiam ser degradados por via aerobiea,
A excegdo prevista foi o controle fisico-quimico, no qual havia uma quantidade nunto
reduzida de microorganismos durante o teste. Foi verificado que houve consumo de
oxigénio no controle branco, porém a porcentagem fo1 inferior ao limite recomendado de
30% de consumo para aprovagao da agua de diluigdo (OECD, 1992).

0Os resultados obtidos indicaram que o produto apresentou certa toxicidade
A0S MICroorganismos, uma vez que o consumo de oxigénio do controle de toxicidade
(contendo amostra ¢ substiancia de referéncia) foi cerca de 30 vezes inferior 4 soma do
consumo separado de cada uma destas solugoes (Tabela 2). Além disso, o consumo
observado no controle fisico-quimico indicou que ndo houve degradagio abiotica na
solugdo do produto. A presenga de compostos nitrogenados no produto pode também ter
afetado os resultados do teste. A curva de consumo de oxigénio da substincia de
referéncia indicou que os microorganismos presentes na dgua marinha estiveram aptos a
degradar a matéria orgfinica presente nas diversas solugdes preparadas (Figura 1),

A curva de biodegradagdo do produto indicou uma degradagdo inicial
negativa e, 4 medida que os microorganismos se adaptaram ao produto, a degradagio foi
relativamente rapida e 100 % da concentragdo 2 mg/L do produto foi biodegradada apos
2 dias de incubagdo (Figura 2). No final do periodo de 28 dias de mcubagio, a

biodegradagio da amostra foi estimada em 100 %. Este resultado permite caracterizar o

produto como sendo biodegradavel em agua marinha, conforme estabelecido pela norma

OECD (OECD, 1992).

RL9075-M4BDM
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CONCLUSAO

A concentragdo 2 mg/l. do produto FLUIDO DE PERFURACAQO BR-
ESTER - COD. 1.2.3 apresentou biodegradagio apés 28 dias de exposi¢do em meio

marinha.

REFERENCIA BIBLIOGRAFICA
OECD Guidelines for the testing of chemicals, Biodegradability in Seawater, 306, 27
p.. 1992,

Tabhela 1 — Analises de demanda quimica de oxigénio inicial (DQQ) e contagem padriio
de bactérias das solugdes preparadas para o Teste de Biodegradabilidade em

Agua Marinha para o produto FLUIDOQ DE PERFURACAQO BR-ESTER -

coD. 1.2.3.

Solugio DQO inicial  Contagem padrio de bactérias (UFC/mL)

B (mg/kg) Dia 0 Dia 5 Dia 15  Dia28
Controle branco 1217 >5600 =5600 434 378
Amostra 224 =5600 =5600 304 i
Controle fisico-quimica 3719 =1 <] < <l
Controle de toxicidade 3298 =5600 1344 3 188
Substincia de referéncia 1537 >5600  >5600 266 122

UFC = umdades formadaoras de colonias.

Tabela 2 — Consumo de oxigénio e biodegradagio apds 28 dias das solugdes preparadas
para o Teste de Biodegradabilidade em Agua Marinha para o produto

FLUIDO DE PERFURACAO BR-ESTER - COD. 1.2.3,

Consumo liquido de oxigénio

Solugdo fmg Oulimp: de-amestes) Biodegradagdo
Dia 5 Dia 15 Dia 28 (%)
Amostra 0,40 1,00 1,25 100
Controle fisico-quimico 0.00 0,00 0,00 0
Controle de toxicidade 0.78 0.88 0,76 43
Substincia de referéncia 1,23 1,35 1,35 80

RL9OT5-04BDM
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Figura 1 - Consumo liquido de oxigénio dissolvido das solugdes preparadas para o
Teste de Biodegradabilidade em Agua Marinha para o produto FLUIDO
DE PERFURACAO BR-ESTER - COD. 1.2.3.
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Figura 2 - Curva de biodegradagdo em agua marinha do produto FLUIDO DE
PERFURACAO BR-ESTER - COD. 1.2.3.
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RESUMO
O objetivo deste estudo foi determinar a biodegradabilidade do produto
FLUIDO DE PERFURACAOQ BR-MUL - COD. 1.10 (9076/2004) em agua marinha.
A concentragao 2 mg/lL do produto ndo apresentou biodegradagdo em meio marinho

apos o periodo de 28 dias de incubagio, sob temperatura de 24,0 + 0.0 °C ¢ no escuro.

ABSTRACT
This study was carried out to determine the biodegradability of the product
FLUIDO DE PERFURACAO BR-MUL - COD. 1.10 (9076/2004) in seawater. The
concentration 2 mg/L of the sample was not biodegradable in seawater after the period

of 28 days of incubation, under temperature of 24.0 + 0.0 °C in the dark.
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INTRODUCAQ

O objetivo deste estudo foi avaliar a biodegradabilidade do produto FLUIDO
DE PERFURACAO BR-MUL - COD. 1.10 em agua marinha, O método consiste na
diluigdo de uma concentragdo pré-estabelecida do produto, seguida de exposicio a
microorganismos presentes em dgua marinha natural filrada. A solugio ¢ mantida em
frascos de DBO fechados, no escuro, sob temperatura constante, € a degradagdo é
acompanhada por analises da concentragio de oxigénio dissolvido durante um periodo
de 28 dias. Tal procedimento permite determinar a porcentagem de biodegradagio do

produto apés 28 dias,

MATERIAIS E METODOS

A metodologia adotada segue a norma OECD 306 - Biodegradabillity in
Seawater (OECD, 1992). Conforme estabelecido nesta norma, a avaliagio deve ser feita
a partir de uma solugdo de 2 mg/L do produto, podendo ser de até 10 mg/L em casos
especiais,
1. Dados da substincia-teste
Nome comercial: FLUIDO DE PERFURACAO BR-MUL - COD, 1.10,
Protocolo n®: 9076/2004.,
Data de entrada: 09/12/2004,
N"do Lote: ndo informado.
Acondicionamento: frasco de vidro,
Estado Fisico: Liguido.
Demanda quimica de oxigénio (DQO): 508755 mg/kg.
2. Dados dos organismos-teste
Foram utilizadas varias espécies de microorganismos naturalmente presentes

na agua marinha, nao identificadas individualmente, No inicio e durante o teste foram
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realizadas analises microbiologicas da agua. atraves do método de contagem padrio de
bactérias heterotroficas.
3. Agua de diluigio
Para o preparo das solugdes-teste foi utilizada dgua marinha natural filtrada,
enriquecida com nutrientes minerais.
A dgua marinha foi coletada em 28/12/04, na praia de Guaeca, na cidade de
Sdo Sebastido (SP). A qualidade desta agua foi caracterizada através das seguintes
analises:
. Salinidade; 33 %o
. Demanda quimica de oxigémo (DQO): 1003 mg/L
. Nitrato: 0,6 mg/L
Amonia; <0,01 mg/L
. Fostoro total: 0,09 mg/L
. Contagem padrio de bactérias: 420 UFC/mL
Apos a coleta, a agua foi mantida no laboratorio por 15 dias, sob aeragdo
suave, na mesma temperatura de teste e no escuro. Antes de ser utihzada no teste, fo1
filtrada em papel de filtro para remover particulas grosseiras e organismos planctonicos.
Em seguida, foram adicionados nutrientes (nitrogénio e fosforo) para garantir a
sobrevivéncia dos microorganismos.
4. Preparo das solugoes
Foi preparada uma solu¢do de 2 mg/L do produto com agua de diluigdo em
volume suficiente para preencher oito frascos de incubagfo (dois frascos para cada dia
de leitura). Para avaliar a atividade dos microorganismos presentes na agua foi preparada
uma solugio 2 mg/L com a substincia de referéncia, benzoato de sédio, Foram, tambem,
preparados um controle somente com fAgua marinha enriquecida (controle branco) e
outre idéntico 4 solugio do produto, porém sem atividade microbiolégica devido a
adicdo de cloreto de mercirio (controle fisico-quimico). A ocorréncia de efeitos

inibitérios devido a toxicidade do produto foi avaliada através do preparo de uma
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selugdo de 2 mg/LL da substincia de referéneia com 2 mg/L do produto {controle de
toxicidade).

Portanto, para o presente teste, foram preparadas as seguintes solugdes:

g

- Amostra (2 mg/L): 6 mg do produto + 3000 mL de agua de diluigéo.
B. Substincia de referéncia (2 mg/L): 6 mg da substincia de referéncia + 3000 mL de

dgua de diluicao.

—

" Controle branco: somente dgua de diluigio.
. Controle fisico-quimice: 6 mg do produto + cloreto de mercario + 3000 mL de 4gua

de diluigdo,

. Controle de toxicidade: 6 mg do produto + 6 mg da substincia de referéncia + 3000
mL de agua de diluigao.
5. Condigoes de teste e procedimentos

O teste teve nicio em 12/01/05 e término em 09/02/05. No inicio do teste, as
solugbes foram transferidas para os frascos de incubagdo, mantidos em ambiente escuro,
com temperatura de 24,0 + 0,0 °C, durante 28 dias.

A concentragio de oxigénio dissolvido de cada tratamento foi analisada em
frascos duplicados, no inicio do teste e apos 5, 15 e 28 dias de teste. Nas mesmas datas,
foram feitas analises de contagem padrio de bactérias heterotrdficas e de DQO no inicio
do teste.

6, Tratamento dos resultados

Para cada dia de andlise foi calculado o consumo liguido de oxigénio como a
diferenca no consumo de oxigénio do controle branco e da solugdo do produto, nas
condigdes de teste, e o resultado foi expresso em mg Os/mg de amostra. A
biodegradagio foi calculada como a razdo entre este consumo liquido e a DQO do
produto, expressa em porcentagem.

Para verificar se o produto foi téxico para os microorganismos durante o
teste, foi comparado o consumo liquido de oxigénio do controle de toxicidade com a

soma dos consumos das solugdes do produto e da substineia de referéneia.
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RESULTADOS

Os resultados do teste com o produto FLUIDO DE PERFURACAO BR-
MUL - COD. 1.10 estdo apresentados nas Tabelas 1 e 2 e o consumo real de oxigénio
de todas as solugdes preparadas esta representado graficamente na Figura 1. Na Figura 2
estd apresentada a curva de biodegradagdo do produto.

As solugdes apresentaram variagio nos valores iniciais de DQO e na
quantidade de bacténas heterotréficas ao longo do teste (Tabela 1). A presenca destes
organismos ¢ a concentragdo de oxigénio dissolvido nos frascos-teste indicaram que os
compaostos orginicos presentes nas solugdes poderiam ser degradados por via aerdbica.
A excegdo prevista foi o controle fisico-quimico. no qual ndo havia microorganismos
durante o teste.

Foi verificado que houve consumo de oxigénio no controle branco, porém a
porcentagem foi inferior ao limite recomendado de 30% de consumo para aprovagio da
agua de diluigdo (QOECD, 1992).

Os resultados obtidos indicaram que o produto apresentou certa toxicidade
405 MICroorganismos, uma vez que o consumo de oxigénio do controle de toxicidade
(contendo amostra e substincia de referéncia) foi cerca de —0,12 inferior & soma do
consumo separado de cada uma destas solugdes (Tabela 2). Além disso, o consumo
observado no controle fisico-quimico indicou que ndo houve degradagio abidtica na
solugdo do produto, A presenga de compostos nitrogenados no produto pode também ter
atetado os resulfados do teste. A curva de consumo de oxigénio da substincia de
referéncia indicou que os microorganismos presentes na agua marinha estiveram aptos a
degradar a matéria orgdnica presente nas diversas solugdes preparadas (Figura 1),

O consumo de oxigénio na selugio da amostra foi similar ao do controle
branco. indicando que a amostra ndo sofreu degradagdo microbiana. Ao final do periodo
de 28 dias de incubagdo, a biodegrada¢do da amostra foi estimada em 0 %, valor este
inferior ao limite recomendado pela norma OECD para considerar um composto

biodegradavel em agua marinha (OECD, 1992).
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CONCLUSAO

A concentragdo 2 mg/L do produte FLUIDO DE PERFURACAO BR-

MUL - COD. 1.10 niio apresentou biodegradagao apds 28 dias de exposigio em meio

marinho.
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Tabela I — Analises de demanda quimica de oxigénio inicial (DQO) e contagem padrio

de bactérias das solugdes preparadas para o Teste de Biodegradabilidade em
Agua Marinha para o produto FLUIDO DE PERFURACAQO BR-MUL -
COD. 1.10.

Solugdo DQO inicial _ Contagem padrao de bactérias (UFC/mL)
(mg/kg) Dia 0 Dia 5 Dia 13 Dia 28
Controle branco 1217 =3600 =5600 434 378
Amostra 235 =5600 =5600 1008 336
Cantrole fisico-quimico 1040 <l <1 <l <l
Controle de toxicidade 710 1092 =560 644 21
Substancia de referéncia 1537 =>5600 =3600 266 122

UFC = unidades formadoras de colénias,

Tabela 2 — Consumo de oxigénio e biodegradagio apos 28 dias das solugdes preparadas

para o Teste de Biodegradabilidade em Agua Marinha para o produto

FLUIDO DE PERFURACAO BR-MUL - COD, 1.10,

Consumo liquido de oxigénio

Solugdo (mg Oy/mg de amostra) Biodegradagio
Dia 5 Dia 15 Dia 28 (%8)
Amostra 0,00 0,00 0,00 0
Controle fisico-quimico 0,00 0,00 0.00 0
Controle de toxicidade 0.50 0,56 0.60 27
Substancia de referéncia 1,23 1,35 1,35 80
RLOOT6-D4BDM
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Consuma de oxigénio dissolvide
(mg f).u"mg amostra)

Dia

| ==&~ Amostra =~ Controk {Bsico-quimica — --® -+~ Controle de toxicidade —»—— Substinci de referéneia

Figura 1 - Consumo liquido de oxigénio dissolvido das solugdes preparadas para o
Teste de Biodegradabilidade em Agua Marinha para o produte FLUIDO
DE PERFURACAO BR-MUL - COD. 1.10.
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