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ANALISE DE TEOR DE OLEO E GRAXAS POR
ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCAO
MOLECULAR

1. INTRODUCAO E DEFINICAO

Um processo de producdo de 6leo gera diversos efluentes, dentre eles
o de maior volume e controle é a agua “Overboard” que, em suma, trata-se
de uma mistura entre dgua de formacdo e agua de injecdo. Esta sempre
contém 0Oleo, sais, compostos quimicos, solidos e metais em solucédo. A agua
produzida é o produto primario para descarte, resultante principalmente da
separacdo do 6leo, gds e &gua de uma instalacdo de producdo e,
normalmente, sua qualidade (em termos de teor de Oleos e graxas) é
monitorada por meio da andlise diaria da concentracdo em ppm (partes por
milh&o).

Inimeros métodos sao utilizados como referéncia para esse tipo de
analise (Gravimetria — EPA 1664, Absorcdo em Infravermelho — ASTM
D7066 e Contagem Geral de Particulas, etc), porém sdo impeditivos em
fatores como tempo e preco para a utilizacédo destes.

A resolucdo CONAMA n° 393 de 08 de Agosto de 2008 atualiza as

normas brasileiras a serem seguidas para descarte, sdo elas:

“Art 5° : O descarte de agua produzida devera obedecer a
concentracdo meédia aritimética simples mensal de 6leos e graxas de
até 29mg/L, com valor maximo diario de 42mg/L”;

“Art 6° : A concentracdo de Oleos e graxas a que se refere o art.5°

desta Resolucéo devera ser determinada pelo método gravimétrico;
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§ 1° O o6rgéo ambiental podera aceitar outras metodologias de
analise, desde que apresentem correlacdo estatisticamente significativa
com o método gravimétrico”.

O teor de dleos e graxas é muitas vezes utilizado para se quantificar o
rendimento de Equipamentos de Tratamento de Agua e para avaliacdo de
rendimento na quebra de emulsdes de Oleo em Agua.

Este documento contém o procedimento requerido para determinacao
de teor de Oleos e graxas por Espectroscopia de Absorcdo Molecular. Esta
analise indica a concentracao de 6leos e graxas contidos na agua produzida

pelo processo para posterior descarte ao meio ambiente.
2. ESCOPO:

2.1. As amostras deverao ser coletadas de acordo com o “Service
Plan” proposto para o projeto. Em geral, utiliza-se amostrar nas linhas de
saida de agua dos separadores bem como a montante e jusante em
equipamentos especificos de tratamento de agua (Skim Vessel, Degasser,
Hidrociclones, CPI, Flotation Cell, etc.) ;

2.2. Frequéncia de Andlise recomendada : Segundo o acordado com
Cliente no “Service Plan”;

2.3. Devera se criar junto ao campo um plano de acdo para
amostragem de agua overboard com o intuito de se quantificar o teor de
Oleos e graxas por gravimetria (EPA 1664) e subsequente comparacédo de

resultados por Espectrofotometria de Absor¢céo Molecular.
3. REFERENCIAS :

3.1. PE-3ED-01388-F “Determinacdo do teor de o6leo e graxa por

espectrofotometria de absor¢cédo molecular”;
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3.2. Resolucdo CONAMA n° 393/07 — “Dispde sobre o descarte
continuo de agua de processo ou de producédo em plataformas maritimas de

petréleo e gas natural, e da outras providéncias”;

3.3. EPA 1664 - “N-Hexane Extractable Material (HEM; Oiland
Grease) and Silica Gel Treated N-Hexane Extractable Material (SGTHEM,;

Non-polar Material) by Extraction and Gravimetry”.

4. SEGURANCA E MEIO AMBIENTE :

Para coleta e execucdo da analise, alguns cuidados deverdo ser
tomados:

E obrigatorio o uso dos seguintes EPI's: capacete, Oculos de
seguranca, protetor auricular, macacao, luvas apropriadas e botas. A analise
devera ser feita dentro da capela de exaustao, para que vapores e fumos nao
sejam liberados ao ambiente. Posicionar-se de modo que a circulacdo de ar
arraste 0s vapores provenientes da amostragem em dire¢do contraria ao
amostrador. Os residuos dessa analise deverdo ser descartados em
recipiente apropriado e enviado para empresa especifica para correto
descarte.

A leitura da Ficha de Informacdo de Seguranca dos Produtos
Quimicos(MSDS) envolvidos € extremamente importante. Todas as MSDS
devem estar disponiveis e atualizados no Laboratério, nos setores de Saude

a bordo e no Departamento de Producéo.
Nota 1: Atentar para o alto grau de risco no contato com

Cloroformio (Organoclorado com altas possibilidades de efeitos

cancerigenos).
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Antes de iniciar a coleta da agua, checar se existe algum trabalho ou
algo que possa trazer risco, proximo a area de coleta. Caso positivo,
comunicar ao CCR (Sala de controle) e cancelar a amostragem até que se
elimine o fator de risco, como soldas, chamas etc. Prosseguir com a
amostragem assim que a area estiver livre com os riscos controlados.

Qualquer duvida sobre os itens de seguranca devera ser discutida

com o Supervisor de Producéo ou suporte SH&E Nalco.

5. EQUIPAMENTOS E REAGENTES UTILIZADOS:
5.1. Equipamentos:

» Frasco de vidro transparente com tampa(120mL);
» Funil de separacéo;

> Baldo volumétrico de fundo chato com certificado de calibracao
rastreavel a RBC (100,00mL / 50,00mL);

Papel de filtro whatmam;

Funil de vidro haste longa;

Proveta graduada (1000mL);

Espectrofotdmetro;

Cubeta;

Pissetes;

Suporte universal;

YV V. V V V V V V

Garras

Nota 2: Para envio de amostras On-Shore, os materias sao:
Frasco de vidro ambar com tampa e batoque com 1000mL de
capacidade contendo HCI para preservacéo, caixa de isopor, etiquetas

para frascos, gelo para preservar a amostra e sacos plasticos
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5.2. Reagentes:
» Cloroférmio PA.
> Sulfato de Sédio PA.

6. PROCEDIMENTO:

6.1. Fazer a coleta de amostra (Pelo menos 100mL) no devido ponto
de amostragem, tomando o cuidado de drenar até verificar aumento de
temperatura na linha;

6.2. Levar a amostra ao laboratorio e, dentro da capela de exaustéo
transferir todo contetdo do frasco de amostra para o funil de separacéao;

6.3. Lavar o frasco amostrador com um pouco de cloroférmio,
transferindo em seguida o contetdo da lavagem para o funil de separagéo
gue contém a amostra. Repetir a lavagem até que o frasco esteja
completamente limpo;

6.4. Fechar o funil e agitar a amostra com cuidado, abrindo sempre o
mesmo para eliminar os vapores;

6.5. Deixar em repouso por alguns segundos até que ocorra a
separacao da fase cloroférmio/agua;

6.6. Preparar funil de vidro com papel de filtro contendo sulfato de
sédio PA para retencdo de umidade (Obs.: Adicionar o equivalente a 2/3 do
volume do funil em massa de sulfato de sodio);

6.7. Drenar a fase cloroférmio/6leo para o baldo de fundo chato
(200,00mL/50,00mL), através do funil de haste longa. Repetir a lavagem da
amostra por pelo menos 3 veses consecutivas (Recomenda-se dividir o
volume em pequenas por¢des. Por exemplo 40ml, 30mL e 30mL), até
garantir gue a mesma esteja isenta de 6leo;

6.8. Lavar o papel de filtro com cloroformio. Completar o volume do
baldo até a marca de 100,00mL/50,00mL com cloroférmio e homogeneizar a

mesma.
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6.9. Zerar o espectofotdbmetro com cloroférmio limpo (E muito
importante utilizar a mesma cubeta para todos os “brancos” e sempre manter
cloroférmio novo para cada analise). Transferir a amostra do balédo
volumétrico para a cubeta e realizar a leitura da concentracdo no
espectrofotometro onde estd inserida a curva de calibracio a um
comprimento de onda de 340nm e anotar o resultado.

6.10. Transferir a amostra de agua do funil de separacdo para uma

proveta graduada (1000mL), anotar o volume para célculo posterior.

Nota 3: Nas amostras enviadas ao laboratério onshore,
programar transporte aéreo com antecedéncia junto ao responsavel.
Preparar material para coleta e preservacdo das amostras. Limpar a
linha de amostragem externamente e purga-la por no minimo 2 minutos.
Fechar a valvula e colocar a extremidade da linha no interior do frasco
de vidro, preparado para amostragem. Encher o frasco completamente
da garrafa de vidro de cor ambar. Fechar frasco garantindo perfeita
vedacao (verificar vazamentos);

As Amostras enviadas ao laboratério onshore, devem ser
acondicionadas em caixa térmica, identificadas, embaladas em sacos
plasticos, e devem estar envoltas em gelo/gelox para desembarque da
mesma. As amostras devem estar com o pH <2 (O pH 2,0 na amostra
garante uma totalidade da extracdo de todos os compostos organicos

da solucéo).

7. Célculos:

mg/L de 6leo = Leitura x Volume do Baldo Volumétrico (mL)

Volume da amostra do funil de separagéo (mL)
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Nota 4: Caso a leitura da amostra em espectrofotbmetro esteja

fora da faixa de leitura, providenciar diluicdo da mesma e multiplicar

posteriormente pelo fator de diluigdo.

8. DISPOSICAO DOS RESIDUOS/LIMPEZA DE MATERIAL:

O cloroférmio nédo possui legislacdo propria para descarte em drenos

abertos, sendo obrigatéria a incineracdo do mesmo.

Limpar as vidrarias com agua e detergente apropriado. Rinsar com

agua destilada e secar em estufa.

9. CALIBRACAO:

Plano de Calibracao:

Equipamento Frequéncia Empresa Responsavel
Espectrofotdmetro Anual Fabricante
Curva de Calibracao Semestral Laboratorio (Anexo 1)
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ANEXO 1: METODO DE PREPARO DA CURVA DE CALIBRACAO
OBJETIVO:
Preparar curva de calibracdo que sera posteriormente utilizada na
Analise de “Oil in Water” em plataforma off-shore, seguindo procedimentos

padroes.

EQUIPAMENTOS/VIDRARIAS

1. Espectrofotometro (Especificar modelo);

2. Cubeta de Quartzo 1cm;

3. Pipetas Volumétricas de: 1,00mL, 2,00mL, 5,00mL, 10,00
mL, 20,00mL e 50,00mL - Todas com Certificado de Calibragéao
rastredvel a RBC;

4, Pré-Pipete;

5. Baldo Volumétrico de 1000,00mL e 200,00mL e 100,00mL
rastredveis a RBC;

REAGENTES

1. Cloroformio P.A,;
2. Padréo de Oleo - Oleo de Exportacédo da unidade contendo

minimo de agua possivel).
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PROCEDIMENTO:

1. Determinar a densidade da Amostra de Oleo na temperatura
do Laboratoério usando método padrdo ASTM D-1298;

2. Pipetar 1,00 mL da amostra de Oleo para um baldo de
1000,00mL;

3. Completar o baldo com Cloroférmio;

4, Fechar e Agitar. Essa solucdo tera a concentracdo de
1000ppmyv;

5. Pipetar 20,00mL da solucdo de 1000 ppmv para um baldo
de 200,00mL;

6. Essa solucédo tera a concentracao de 100 ppmv;

7. Pipetar da Solucdo de 100 ppmv os seguintes volumes:
1,00mL, 2,00 mL, 5,00mL, 10,00mL, 20,00mL e 50,00mL em Baldo de
100,00mL;

8. Avolumar cada balédo para 100,00mL com Cloroférmio;

9. As concentracfes das solucbes-padrdo que teremos serao:
1ppmv, 2ppmv, S5ppmyv, 10ppmv, 20ppmv, 50ppmv e 100ppmyv;

10. Multiplicando as concentracdes em “ppmv” pela densidade e
Concentragdo do 6leo encontrada, encontra-se a concentragdo em
“mg/L”.

11. Plotar Grafico, utilizando a Concentragdo (mg/L) no eixo “Y”
e a Absorbancia a 340nm no eixo “X”; O Grafico apresentara a forma

abaixo representada na figura 1
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12.  Adicionar linha de tendéncia para Equacéo do 1° Grau do
tipo Y = bx (intersec¢éo com a origem 0,0);

13. A Equacdo serd considerada aceitavel quando o R? for
maior ou igual a 0,99;

14.  Adicionar as leituras no Espectrofotbmetro ou inserir

Equacéao da Reta diretamente ao equipamento;

Curva de Calibracgéo - Espectrofotdmetro DR 2800 - FPSO Polvo(24/03/11)
Next Calibration: 24/03/12
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Figura 1: Curva de Calibracdo para Espectrofotdmetro Hach A = 340nm
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