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1. INTRODUCAO

Este documento define os requisitos de qualificacao de inibidor de incrustacao para aplicagao em
sistemas de injecdo quimica em unidades de producao com dosagem nas instalacdes de superficie e/ou
nos pogos produtores.

2. REFERENCIAS NORMATIVAS

Os documentos relacionados a sequir sao citados no texto e contém prescricoes validas para a presente
Especificacao Técnica.

e ABNT NBR 14725: Produtos quimicos - Informacdes sobre segurancga, salde e meio ambiente -
Aspectos gerais do Sistema Globalmente Harmonizado (GHS), classificacao, FDS e rotulagem de
produtos quimicos;

e |S0 3696: Water for analytical laboratory use - Specification and test methods;
e ABNT NBR 7353: Solug6es aquosas - Determinagao do pH com eletrodos de vidro;
e ASTM D1293: Standard Test Methods for pH of Water,

e ASTM D1976: Standard Test Method for Elements in Water by Inductively-Coupled Argon Plasma
Atomic Emission Spectroscopy;

e ASTMD405¢2: Standard Test Method for Density, Relative Density, and API Gravity of Liquids by Digital
Density Meter,;

e ASTM D7315: Standard Test Method for Determination of Turbidity Above 1 Turbidity Unit (TU) in
Static Mode;

e ASTME70: Standard Test Method for pH of Aqueous Solutions with the Glass Electrode;
e NR-26: Sinalizagao de seguranga.

Para referéncias ndo datadas, aplicam-se as edi¢des mais recentes dos referidos documentos (incluindo
emendas).

3. REQUISITOS INICIAIS

O fornecedor deve apresentar relatorio de testes com o inibidor de incrustacao de acordo com a
metodologia descrita nessa especificagao técnica. Além dessas informagoes, o relatorio deve conter, no
minimo:

e |dentificacao do responsavel técnico pela realizacao dos ensaios;

e Dados dainstituicao responsavel pela execugao dos ensaios;

e Data de emissao do relatério;

e |dentificacao do produto avaliado.

Caso haja necessidade de entrega de amostra do produto para realizacao de testes pela PETROBRAS,
conforme oportunidade, os seguintes requisitos devem ser atendidos:

e Entregar 250 mL de amostra em recipiente compativel com o fluido, integro, sem vazamentos,
estufamento ou qualquer tipo de degradacao;
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e (O rotulo do produto quimico deve ser confeccionado em material que resista as condicdes normais
de uso, transporte e armazenagem dentro do prazo de validade do produto;

e Todas as informagbes de seguranca constantes no rotulo de produto quimico comercializado no
mercado nacional devem estar redigidas no idioma nacional;

e Deacordo comaNR-26, arotulagem de produto quimico deve seguira Norma ABNT NBR 14725;

e Incluir no rétulo do recipiente o nimero sequencial do cenario de pré-qualificacdo/licitacao definido
na oportunidade a que a amostra se relaciona;

e Providenciar a assinatura do protocolo de recebimento de amostras pelo responsavel da
PETROBRAS, coletando assinatura e a data da entrega;

e Entregar copia da Ficha com Dados de Seguranca (FDS), em conformidade com a Norma ABNT NBR
14725.

Apos o recebimento, a amostra devera ser verificada visualmente quanto a formacao de borras,
precipitados, turvacao e separacao de fases. Caso alguma dessas caracteristicas seja identificada, o
produto sera reprovado.

4. REQUISITOS PARA QUALIFICACAO DO INIBIDOR DE INSCRUTAGAO

A sequir sao apresentados procedimentos de forma a orientar a realizacao dos ensaios de desempenho
do inibidor de incrustacao.

4.1. Informagdes minimas sobre o cenario da oportunidade

A especificagao técnica do cenario, conforme oportunidade, deve conter informages minimas para a
execugao dos testes estaticos e dinamicos, conforme a sequir:

e Teste de compatibilidade estatica:

- Composicao da salmoura, em miligrama por litro (mg/L);

- pH da salmoura sem bicarbonato e sulfato (item 4.3.4);

- Temperatura do teste (< 90 °C);

- Limite de dosagem do inibidor de incrustacao, em miligrama por litro (mg/L).

e Teste de eficiéncia estatica:

- Composicao da salmoura, em miligrama por litro (mg/L);

- pH da agua de anions sem bicarbonato (4.3.3);

- Necessidade ou ndo de ajuste do pH da agua de cations (item 4.3.1);

- Temperatura do teste (< 90 °C);

- Limite de dosagem do inibidor de incrustacao, em miligrama por litro (mg/L).

o Testes de eficiéncia e compatibilidade dinamica:

- Composicao da salmoura, em miligrama por litro (mg/L);

- pH da agua de anions (item 4.3.2);

- Necessidade ou ndo de ajuste do pH da agua de cations (item 4.3.1);

- Temperatura do teste (°C);

- Pressao do teste (psi ou bar);

- Limite de dosagem do inibidor de incrustacao para eficiéncia (MIC), em miligrama por litro (mg/L);
- Limite de dosagem do inibidor de incrustacao para compatibilidade (maltiplos da MIC até 10x).
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A Tabela |l resume as solugoes aquosas que devem ser preparadas e 0s testes onde serao utilizadas.

Tabela | - Resumo da necessidade de solugdes aquosas por tipo de teste.

TIPO DETESTE FLUIDO DE TESTE

Compatibilidade estatica Salmoura sem bicarbonato e sem sulfato

Eficiéncia estatica Agua de cations + Agua de anions sem bicarbonato
Eficiéncia dinamica Agua de cations + Agua de anions

Compatibilidade dinamica Agua de cations + Agua de anions

4.2. Preparo das salmouras

Definem-se as fracdes volumétricas das salmouras de cations e anions na mistura, ¢c e o¢a,
respectivamente, com as equacoes 1e 2.

Volume da agua de cations

dc Eq. (1)

- (Volume da agua de cations + Volume da dgua de anions)

Volume da dgua de anions

ba Eq. (2)

- (Volume da agua de cations + Volume da dgua de anions)

Preparam-se as seguintes salmouras:
4.2.1. Aqua de cations

Tomando como base a composicao da salmoura informada no cenario, expressa em miligrama por litro
(mg/L), substituir as concentracdes dos anions, com excec¢ao do cloreto, por 0 mg/L e as concentragoes
dos cations, com excegao do sodio, pelas calculadas com a equacao 3.

. _ .. Concentragdo do cation i no Cenario
Concentracio do cation i = Eqg. (3)

dc

4.2.2. Agqua de anions

Tomando como base a composicao da salmoura informada no cenario, expressa em miligrama por litro
(mg/L), substituir as concentragdes dos cations, com excecao do sédio, por O mg/L e as concentracdes
dos anions, com excecao do cloreto, pelas calculadas com a equacao 4.

Concentragdo do anion i no Cenario

ba

Concentragdo do anion i = Eq. (4)
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4.2.3. Aguade anions sem bicarbonato

Tomando como base a composigao da salmoura informada no cenario, expressa em miligrama por litro
(mg/L), substituir as concentragdes de bicarbonato e dos cations, com excegao do s6dio, por 0 mg/L e as
concentracoes dos demais anions, com excegao do cloreto, pelas calculadas com a equagao 5.

. . .. Concentragdo do anion i no Cendrio
Concentracio do dnion i = Eq. (5)

$a

4.2.4. Salmoura sem bicarbonato e sem sulfato

Tomando como base a composigao da salmoura informada no cenario, expressa em miligrama por litro
(mg/L), substituir as concentragdes de bicarbonato e de sulfato, por 0 mg/L.

Os ifons dos acidos organicos — formiato (CHO="); propionato (CsHsO:="); butirato (CsH-02") e lactato
(CsHs0s7) —sdo convertidas em acetato (acetato equivalente — CzHs0 utilizando a equagao 6.

_ Acido organico "i
CAcetato* - CAcetato + Z (MM j X MMAcetato Eq (6)
Acido organico "i"

Onde:

Cacetatox € @ CONCeNtracao de acetato equivalente apos a conversao das demais espécies “i”, expressa em
miligrama por litro (mg/L);

Cacetato € @ cONncentracao de acetato informada na salmoura do cenario, expressa em miligrama por litro
(mg/L);

CAcido organico " € @ CONCentragao do acido organico " informada na salmoura do cenario, expressa em
miligrama por litro (mg/L);

"en

MM ido organico "i» € @ Massa molar do acido organico “i" (Tabela Il), expressa em grama por mol (g/mol);

MMy etato © @ Massa molar do acetato (Tabela Il), expressa em grama por mol (g/mol).

Tabela Il - Massas molares dos anions dos acidos organicos.

ANALITO MM (g/mol)
Acetato 59,04402
Formiato (CHO2") 45,0169
Propionato (CsHs0z7) 73,0705
Butirato (C4H-02") 87,0973
Lactato (CsHsOs") 89,0695

4.2.5. Consideragoes complementares sobre o preparo das salmouras

Todas as salmouras devem ser preparadas com agua ultrapura tipo Il ou superior, sequndo a classificacao
da Norma ISO 3696 e, posteriormente, filtradas com membrana de acetato de celulose de 0,45 pm. O
Anexo B (arquivo “Anexo B - Preparo de aguas de cations e anions_ET-052 rev J.xlsx") apresenta uma
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memoria de calculo para auxiliar no preparo das aguas de cations e anions, partindo-se da composi¢ao da
agua do cenario.

A ordem de dissolucao dos sais na agua de cations deve ser: NaCl, KCl, BaClz.2H20, SrClz.6Hz20,
MgCl2.6H20 e CaClz.2H20. Para a agua de anions, deve-se adicionar primeiro o NaCl e os demais sais em
qualquer ordem. Apds cada sal adicionado é necessario aguardar a sua solubilizagao para adicao do
proximo sal.

Para o preparo da agua de cations e de anions, o NaCl deve ser pesado diretamente no bécher que sera
usado para o preparo de cada solugdo. Apos esta pesagem, adicionar um volume de agua tipo Il (ou
superior) de aproximadamente 40 % do volume total de solugao que sera preparada e submeter a mistura
a uma leve agitacao em placa com agitagdo magnética (por exemplo, para preparar 5 litros de agua de
cations, adicionar 2 litros de agua tipo Il ou superior a massa pesada de NaCl.

Ap6s adicao de todos os sais no preparo de cada agua de cations e de anions, adicionar agua tipo Il (ou
superior) sem completar o volume total que sera preparado. Agitar a solugdo para promover a dissolugao
dos sais e transferir a solugao para um balao volumétrico com capacidade da solucao desejada, e avolumar

com agua tipo Il ou superior.

Se amassa de algum sal estiver acima do seu limite de solubilidade, ajustar as fragoes volumétricas ¢c e
oA (item 4.2) para atender aos critérios de solubilidade dos sais.

4.3. Ajuste do pH das salmouras

Filtrar as salmouras e ajustar o pH conforme descrito nos itens a seguir. O ajuste deve ser feito o mais
proximo possivel do inicio dos testes.

4.3.1. Ajuste do pH da agua de cations
Caso a especificagao técnica do cenario nao indique necessidade de ajuste desse pH, o pH da agua de
cations (4.2.1) ndo é ajustado e deve estar entre 5 e 8. Caso o pH da agua de cations nao esteja nessa faixa,

aagua deve ser descartada e nova agua deve ser preparada.

Caso a especificacao técnica do cenario indique a necessidade de ajuste do pH da agua de cations,
borbulhar COz até atingir o pH alvo, considerando uma tolerancia de + 0,05.

Medir o pH da agua de cations e anotar o valor.

Nota 1: a necessidade de ajuste do pH da agua de cations é pertinente somente em cenarios especificos,
geralmente com alto teor de CO2 no gas e baixo pH.

4.3.2. Ajuste do pH da agua de anions
O pH da agua de anions (4.2.2) deve ser ajustado para o valor definido na especificacao técnica do cenario.

Caso o pH da agua de anions esteja abaixo do pH alvo, descartar essa agua e preparar uma nova agua,
convertendo total ou parcialmente o sal bicarbonato em NaOH conforme equacao 7.
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A conversao de bicarbonato em NaOH deve ser feita utilizando a equagao 7.
[NaOH] = [bicarbonato] X 0,66 Eq. (7)

Onde:
[NaOH] é a concentracdo de hidréxido de sodio, em miligrama por litro (mg/L);
[bicarbonato] é a concentragao do ion bicarbonato, em miligrama por litro (mg/L).

Caso o pH da agua de anions esteja acima do pH alvo, borbuthar COz até atingir o pH alvo. Considerar uma
tolerancia de + 0,05 para essa medida de pH.

Medir o pH da agua de anions e anotar o valor.

4.3.3. Ajuste do pH da agua de anions sem bicarbonato

O pH da agua de anions sem bicarbonato (4.2.3) deve ser ajustado para o valor definido na especificacao
técnica do cenario, adicionando, se necessario, solu¢cdes de HCl 10 % volume e NaOH 100 g/L. Considerar
uma tolerancia de + 0,05 para essa medida de pH.

4.3.4. Ajuste do pH da salmoura sem bicarbonato e sem sulfato

O pH da salmoura sem bicarbonato e sem sulfato (4.2.4) deve ser ajustado para o valor definido na
especificagcao técnica do cenario, adicionando, se necessario, solugoes de HCl 10 % volume e NaOH 100
g/L. Considerar uma tolerancia de + 0,05 para essa medida de pH.

44. Testes estaticos

Os testes estaticos descritos a sequir deverao ser realizados somente quando indicado na especificagao
técnica do cenario e para temperaturas inferiores ou iguais a 90 °C.

4.4.1. Compatibilidade estatica

Nesse teste é usada a salmoura sem bicarbonato e sem sulfato, preparada em 4.2.4, com ajuste de pH
conforme descrito em 4.3.4.

Esse procedimento deve ser realizado para cada concentracao de inibidor de incrustacao e condigdes de
aplicagao descritas na Tabela lll, sendo que, tomando a Tabela Il como referéncia, a maxima dosagem do
teste deve seraquela informada na especificacao técnica do cenario.

A salmoura sem bicarbonato e sem sulfato e o inibidor de incrustacao devem ser condicionados em
frascos separados em estufa na temperatura de teste informada na especificagao técnica do cenario, até
0 momento da mistura.

Adicionar ao frasco contendo a salmoura sem bicarbonato e sem sulfato um volume de inibidor de
incrustacao, de modo que a concentracao final do produto seja a definida na Tabela lll. Iniciar a
cronometragem.

PUBLICA




Ne: REV.

ESPECIFICACAO TECNICA ET-3010.00-1260-010-PNG-052 K

] CLIENTE: E&P FOLHA: 9 de 25

TITULO:

QUALIFICACAO DE INIBIDOR DE INCRUSTACAQ PARA | GPP-ESP/EAEP/PMPQ/GIPQ

PETROBRAS APLICACAO EM UNIDADES DE PRODUCAO DE PETROLEO PUBLICO

Tabela Ill - Concentragdes de inibidor de incrustacao para avaliagdo da compatibilidade com a dgua sintética.

Concentragao de inibidor de Aplicacao do produto em Aplicacao do produto em
incrustagdo (mg/L) sistemas de superficie sistemas submarinos

0 X X
10
25
50
100
250
500
1.000
2.000
2.500
5.000 X
10.000
20.000
50.000
100.000
200.000
300.000

X [ X | X | X

X X |X | X | X | X |X [X

X [X | X | X | X | X | X |X

Tirar foto de cada frasco contendo as misturas de inibidor de incrustacao e salmoura e registrara cor e o
aspecto visual de cada solugao, informando se esta turva, limpida ou se houve formagao de precipitados.

Acondicionar os frascos contendo as misturas de inibidor de incrustacao e salmoura em estufa na
temperatura de teste e repetir o registro da cor e o0 aspecto visual apos 24 horas de teste.

Apos o fim do ensaio com 24 horas de teste, aguardar resfriar até a temperatura ambiente, proxima de
25°C, e realizar a medida de pH final das solugoes conforme a Norma ABNT NBR 7353, anotando o valor.

Para produtos com aplicagao submarina, realizar também a medida de turbidez no tempo de 24 horas,
seguindo a Norma ASTM D7315.

O fornecedor deve apresentar os resultados de seu produto em todas as concentragdes solicitadas na
Tabela lll, conforme a aplicagao informada no cenario da oportunidade. O produto sera considerado
aprovado em compatibilidade estatica se, em todas as concentragdes até o limite de dosagem informado
no cenario, apresentar os sequintes resultados:

(@) Turbidez medida ap6s 24h doinicio do teste inferiora 10 NTU (somente para produtos com aplicacao
submarina);

(b) Auséncia de precipitado e sélidos sobrenadantes ou aderidos ap6s 24h do inicio do teste.
4.4.2. Eficiéncia estatica

Nesse teste sdo usadas a agua de cations (4.2.1) e a agua de anions sem bicarbonato (4.2.3), com ajuste
de pH conforme descrito em 4.3.3. Realizar o ensaio, no minimo, em triplicata.
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Preparar uma solugcdo aquosa estabilizadora a partir de aminotris (acido metilenofosfonico) (ATMP) P.A. a
200 mg/L utilizando agua ultrapura tipo Il ou superior.

Nos testes com inibidor de incrustacao, adicionar o produto na agua de anions sem bicarbonato (4.3.3), A
concentracao do inibidor de incrustagao na agua de anions é definida pela equacao 8.

Concentracgdo do inibidor ~ Concentragio definida pelo cenario (mg/L)

Eq. (8)

na agua de anions (mg/L) - ba

A agua de cations e a agua de anions devem ser condicionadas em frascos separados em estufa na
temperatura de teste informada na especificacao técnica do cenario.

Adicionar a agua de cations ao frasco contendo a agua de anions, agitar e iniciar a cronometragem.

Acondicionar os frascos contendo as misturas de agua de cations e de agua de anions em estufa na
temperatura de teste.

Retirar aliquotas das solugdes ap6s Th do inicio do ensaio e diluir com solugao aquosa estabilizadora. A
diluicao depende da concentracao dos ions que serao analisados.

Nota 2: somente para casos especificos, como aplicagao em processos com tempo de residéncia
superiores a Th, outro tempo de ensaio pode ser definido pela Petrobras.

Apos o fim do ensaio, aguardar resfriar até a temperatura ambiente, proxima de 25°C, e realizar a medida
de pH final das solucdes conforme a Norma ABNT NBR 7353, anotando o valor.

Quantificar os elementos bario e estroncio nas solugdes diluidas sequindo a Norma ASTM D1976.

A eficiéncia do inibidor de incrustacao deve ser calculada a partir da concentracao do cation precipitante
(bario ou estroncio) na mistura, conforme a equagao 9.

N . (Ca - Cb)
Eficiéncia (%) = ———=x 100 Eqg. (9)
Y TG -G d

Onde:

Ca = concentragao do cation (média das replicatas) precipitante em solugdo apés o ensaio com inibidor,
em miligrama por litro (mg/L);

Cb = concentragao do cation (média das replicatas) precipitante em solugdao no ensaio em branco (sem
inibidor), em miligrama por litro (mg/L);

Co = concentragao do cation (média das replicatas) precipitante na mistura, definido na especificacao
técnica do cenario, em miligrama por litro (mg/L).

O inibidor de incrustacao sera considerado aprovado em desempenho no teste de eficiéncia estatica se
obtiver no minimo 90 % de eficiéncia, em dosagem menor ou igual a dosagem maxima informada no
cenario. Se aprovado, anotar a concentragao minima de inibidor de incrustacao definida pelo fornecedor
e aprovada nesse teste.
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45. Testes dinamicos

Os testes descritos a sequir devem ser realizados para todos os cenarios de qualificagao. O ensaio do item
4.5.2 (Compatibilidade dindmica) pode ser dispensado nos cenarios com temperaturas inferiores ou iguais
a 90°C em que o ensaio do item 4.4.7 (Teste de compatibilidade estatica) for realizado. Nesse caso, a
dispensa do ensaio devera ser informada na especificacao técnica do cenario. Todos 0s ensaios deste
item devem ser realizados pelo menos em duplicata.

4.5.1.

Eficiéncia dinamica

Nesse teste sdo usadas a agua de cations (4.2.1) e a agua de anions (4.2.2), com ajuste de pH conforme
descritoem 4.3.1e 4.3.2.

O ensaio deve ser realizado em um equipamento de sistema de teste de precipitacao dinamica em capilar
(PDO), cujo esquema simplificado de funcionamento é apresentado na Figura 1.

Aguade
cétions | l

Bomba

Agua de
anions \

—

Aquisicao dos

dados de AP e

1

s
]

Transdutor de
pressao diferencial

Serpentinas
de
aquecimento

g

Capilar

de teste
Estufa

Vilvula
reguladora

M

Rejeito

Figura 1- Esquema simplificado do equipamento de Precipitagao Dindmica em Capilar, para avaliacao da eficiéncia
de inibidores de incrustacao.

A Tabela IV apresenta as condicdes operacionais utilizadas no teste de eficiéncia dinamica no PDC.

Tabela IV - Condigdes operacionais do sistema de teste PDC para o ensaio de eficiéncia dinamica de inibidores de

incrustacao.
PARAMETRO ESPECIFICACAO
Vazao da agua de cations (dcx 10) mL/min
Vazao da agua de anions (dax 10) mL/min
Diametro externo da serpentina de aquecimento 1/8 polegada
Comprimento da serpentina de aguecimento 6,0m
Diametro externo do capilar de teste* 1/16 polegada
Diametro interno do capilar de teste* 0,020 polegada (0,508 mm)
Comprimento do capilar de teste* 1.0m
Material (serpentina e capilar) Aco inox 316 ou superior

* Capilar de teste tipo cromatografico com diametro interno uniforme, corte via processo eletrolitico de precisao e
analiticamente limpo.
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Condicionar o equipamento na temperatura e pressao definida na especificacao técnica do cenario com
agua destilada.

Realizar um teste sem o inibidor de incrustacao (teste em branco) e com inibidor de incrustacdo. O teste
é realizado por meio do registro do diferencial de pressao entre a entrada e a saida do capilar. Também é
medido o pH da agua de anions a cada 15 min ao longo do teste. O valor medido deve ser igual ao pH
anotado no item 4.3.2, com uma tolerancia de +0,05. Caso o pH medido esteja fora da tolerancia, repetir
0 ensaio.

AFigura 2 ilustra uma curva tipica de resultado em branco de eficiéncia dinamica, com detalhes do tempo
de precipitacao, linhas base da agua destilada e da mistura das salmouras e o incremento de pressao.

No ensaio em branco, o diferencial de pressao entre a entrada e a saida do capilar deve ser monitorado e
registrado. Ap6s a identificacao da mistura das aguas no interior do capilar deve-se registrar o diferencial
de pressao estabelecendo-se assim uma linha base de mistura (a). Um acréscimo no diferencial de
pressao de 5 psi em relacdo a linha base de mistura indica a precipitacdo de incrustacao (b). O tempo de
ensaio entre a mistura das aguas no interior do capilar e esse incremento de diferencial de pressao (c)
define o tempo de branco.

12

Linha base
11 da agua destilada

;i
~10
0
0]
a
a
2
29
.g Linha base da
= Mistura das
g 8 salmoura
B
3 l(a)
Q

7

Tempo de Precipitagéo (c)
6

0 10 20 30 40 50 60
Tempo (min)

Figura 2- Exemplo de um resultado tipico de teste de eficiéncia dindmica para o ensaio em branco, com tempo de
precipitacao de aproximadamente 12 minutos.

Nos ensaios com inibidor de incrustacao, o produto deve ser previamente adicionado na agua de anions,
de modo que a concentracao final na agua de anions seja igual aquela calculada pela equacao 10. A
concentragdo definida pelo cenario deve estar expressa em mg/L.

Concentracgdo do inibidor ~ Concentragio definida pelo cenario (mg/L)

= Eq. (10)

na agua de anions (mg/L) - ba
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Para a adicao de inibidor de incrustagao na agua de anions, recomenda-se o sequinte procedimento:

e (oncentragdes que resultem em massas iguais ou superiores a 10 mg: realizar a pesagem direta do
inibidor de incrustacao utilizando uma balanca analitica, conforme fornecido. Adicionar o volume
desejado da agua de anions com o pH ajustado ao frasco em que foi feita a pesagem do inibidor.
Agitar a solugao até a sua completa homogeneizacao.

¢ (oncentragdes que resultem em massas inferiores a 10 mg: preparar uma solugao estoque com uma
concentragao de 20.000 mg/L. Para o preparo da solugdo estoque utilizar uma balanga analitica para
a pesagem da massa do inibidor de incrustagado. Adicionar agua ultrapura tipo Il (ou superior) e agitar
a solugao até sua completa homogeneizacao. Levar a solugao a um balao volumétrico e completar
com agua ultrapura tipo Il (ou superior) até o volume desejado.

Para o preparo da solucao estoque utilizar uma balanca analitica para a pesagem da massa do inibidor de
incrustacdo. Adicionar agua ultrapura tipo Il (ou superior) e agitar a solucdo até sua completa
homogeneizacao. Levar a solugdo a um baldo volumétrico e completar com agua ultrapura tipo Il (ou
superior) até o volume desejado.

Para cada concentragao de inibidor de incrustacao pode-se calcular a fragao volumétrica do inibidor de
incrustacao, ¢, coma equacao 11.

Concentracdo de inibidor de incrustagdo (mg/L)

ol Eq. (11)

~ Massa especifica do inibidor de incrustacgio (g/cm*)x1.000.000

Para concentragdes de inibidor de incrustacao iguais ou superiores a 20 g/L se faz necessario um ajuste
das fracoes volumeétricas ¢c e da em relacao aos valores adotados anteriormente, sequindo as equagdes
12 e 13. As vazoes das aguas de cations e anions na Tabela IV e a concentracao do inibidor na agua de
anions devem ser ajustados de acordo.

¢'c = e x (1 —dp) Eq. (12)

Pa=1-9'c Eq. (13)

A duracao do ensaio deve ser de, no minimo uma das duas opcdes abaixo, que devem ser definidas na
especificacao técnica do cenario:

e Trés vezes o tempo para que o diferencial de pressao do teste em branco seja alcancado, ou 70
minutos (o que for maior);

e 120 minutos.

Para que o inibidor de incrustacao seja aprovado, o diferencial de pressao no ensaio com inibidor de
incrustagao na dosagem indicada pelo fornecedor deve ser menor do que 0,50 psiemrelagao a linha base.
Além disso, a dosagem indicada pelo fornecedor devera ser inferior ou igual a dosagem maxima
informada no cenario para aprovacao no teste de eficiéncia dinamica. Essa dosagem deve ser definida
como sendo a Concentragao Inibitéria Minima (Minimum Inhibitory Concentration —MIQ).

Necessidades especificas de testes adicionais para a aprovagao do produto poderao ser identificadas pela
Petrobras, e serao informadas na especificagao técnica de cenario da oportunidade.
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Nota 3: ap6s cada ensaio, com ou sem inibidor de incrustacao, deve ser feita uma limpeza no sistema, tal
que o diferencial de pressao final ap6s a limpeza seja restabelecido, ficando igual ao da linha base com
agua destilada (Figura 2). A Petrobras utiliza o sequinte procedimento:

(@) Solucao de acido acético a 10 % em volume por 10 minutos, ou até reduzir o diferencial de pressao
para proximo da linha base da agua destilada (indica que houve dissolugao do precipitado formado),
o que for maior;

(b) Agua destilada por 5 minutos;
(c) Solucado de NaOH 50 g/L com EDTA 50 g/L por 10 minutos;
(d) Agua destilada por 60 minutos.

4.5.2. Compatibilidade dinamica

Realizar o ensaio descrito no item 4.5.1 (Teste de eficiéncia dinamica) com uma dosagem equivalente ao
nimero de vezes a MIC informada no cenario e registrar o resultado. Caso o diferencial de pressao no
ensaio com o produto nessa dosagem seja menor que 0,50 psi em relacao a linha base, o produto sera
considerado compativel nesta condigao.

Nota 4: geralmente esse nimero & no minimo 3 vezes a MIC e no maximo 10 vezes a MIC.
4.6. Demonstracao da viabilidade de determinacao do residual do inibidor

O fornecedor deve demonstrar a viabilidade de rastrear o inibidor de incrustacao na dosagem indicada
por um dos métodos abaixo.

(@) Caso o fornecedor indique a analise elementar de fosforo, esta devera ser feita sequindo a Norma
ASTM D1976. E necessario que o teor de fésforo na Concentracdo Inibitéria Minima (MIC) seja igual ou
superior ao limite de deteccao adotado pela Petrobras, que é 0,20 mg/L. Assim, o fornecedor deve
apresentar o calculo do teor de fosforo na MIC, conforme a equacao 14.

[P]inibidor
Pinibidor

[PImic = x MIC Eq. (14)

Onde:

[P]mic € o teor de fosforo na MIC, em miligrama por litro (mg/L);

[Plinibidor € 0 teor de fésforo noinibidor de incrustagdo, em miligrama por litro (mg/L);
Pinibidor € @ Massa especifica do inibidor de incrustagao, em miligrama por litro (mg/L);
MIC é a Concentracao Inibitéria Minima, em miligrama por litro (mg/L).

(b) Parainibidores poliméricos, o fornecedor podera utilizar a metodologia analitica mostrada no Anexo
A, que se baseia na reagao com o reagente Hyamine 1622. Caso o fornecedor indique esse método
analitico, ele devera comprovar que o método é capaz de determinar a concentracao de inibidor, na
faixa de concentracao da metade da MIC até o dobro da MIC, com um erro de até 10 % ou 3 mg/L, o
que for maior. As amostras utilizadas para esta comprovagao devem ser preparadas dosando inibidor
na salmoura sem bicarbonato e sulfato (item 4.2.4). O Fornecedor devera reportar, no minimo, os
resultados para as dosagens de metade da MIC, MIC e o dobro da MIC.

(c) Caso o produto seja de base mista, isto é, contendo matéria ativa base fésforo e polimérica, os itens
(a) e (b) anteriores devem ser realizados.
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5. APRESENTACAO DOS RESULTADOS

Deve ser apresentado relatério de testes do produto conforme instrugdes dos itens 3 (Requisitos iniciais)
e 4 (Requisitos de qualificacao do inibidor de incrustacao).

5.1. Apresentagao de registro fotografico do produto

Incluir no relatério de testes foto(s) do(s) produto(s) puro(s), onde seja possivel observar com clareza os
principais aspectos visuais, como cor e transparéncia. O registro fotografico deve ser colorido, em alta
resolugao, feito a curta distancia e com o produto armazenado em frasco de vidro transparente.

5.2. Apresentacao dos resultados de compatibilidade estatica

Os resultados dos testes de compatibilidade estatica (item 4.4.1) devem ser apresentados conforme
TabelaV, apresentando-se também o registro fotografico colorido e emalta resolucao conforme exemplo
da Figura 3. Assegurar que os frascos utilizados no ensaio estejam integros, sem arranhoes, manchas ou
outras avarias e detalhes que possam dificultar a visualizacao dos resultados.

Tabela V- Exemplo de apresentagao, em forma de tabela, dos resultados de compatibilidade de inibidores de
incrustagao com a agua, para cenarios de dosagem do produto em subsea: “Compatibilidade entre a agua sintética
do cenario [inserir o nome do cenario conforme oportunidade] e o inibidor de incrustacao [inserir o nome do inibidor
de incrustacao] a [inserir a temperatura de teste em °CJ".

Concentracio do ASPECTO VISUAL
inibidor de 24 horas
incrustacao Imediato Turbidez Presenca de Sélidos aderidos ou
(mg/L) (NTU) pH Precipitados? sobrenadantes?
Branco Limpida <10 6-7 Nao Nao
100 Limpida <10 6-7 Nao Nao
250 Limpida <10 6-7 Nao Nao
500 Limpida <10 6-7 Nao Nao
1.000 Limpida <10 6-7 Nao Nao
2.500 Limpida <10 6-7 Nao Nao
5.000 Limpida <10 6-7 Nao Nao
10.000 Limpida <10 6-7 Nao Nao
20.000 Limpida <10 6-7 Nao Nao
50.000 Limpida <10 6-7 Nao Nao
100.000 Limpida 20 6-7 Nao Nao
200.000 Limpida 35 6-7 Nao Nao
300.000 Limpida 70 6-7 Nao Nao
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Figura3 - Exemplo de apresentacdo, através de registro fotografico, dos resultados de compatibilidade de
inibidores de incrustacao com a agua, para cenarios de dosagem do produto em superficie: “Compatibilidade entre
a agua sintética do cenario [inserir o nome do cenario conforme oportunidade] e o inibidor de incrustagao [inserir o
nome do inibidor de incrustacao] a [inserir a temperatura de teste em °CJ".

5.3. Apresentacao dos resultados da eficiéncia estatica

Deve ser apresentado um grafico em barra com o percentual de eficiéncia do inibidor de incrustacao em
relacdo a sua dosagem, em mg/L, no tempo de Th, conforme exemplo da Figura 4.

Eficiéncia est@’\tica - CENARIQ XX
T=XX°C YY% AGUA1 : ZZ% AGUA 2

100 - CRITERIO DE APROVACAO 96 97 98
EFICIENCIA = 90%
(1 HORA DE ENSAIO)

83

70
60
%0 =1 HORA

40

30

Eficiéncia de inibicao de BaS04 (%)

20

10

20 30 50 75
Concentragédo do inibidor de incrustacédo (mgiL)

Figura 4 - Exemplo de apresentacao dos resultados de determinagao da MIC de inibidores de incrustagao pelo teste
estatico de inibigdo: “Eficiéncia estatica de inibi¢do do inibidor de incrustacao [inserir nome do produto] para a agua
sintética do cenario [inserir o nome do cenario conforme oportunidade], a [inserir a temperatura de teste em °CJ".
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5.4. Apresentacao dos resultados dinamicos

Deve ser apresentado um grafico comas curvas (cada réplica uma curva) do diferencial de pressao medido
durante o ensaio em relagao ao tempo, para os testes feitos com todas as dosagens de inibidor de
incrustagao avaliadas, em mg/L, com escala de 0,5 psi no eixo y, conforme exemplo da Figura 5.

EFICIENCIA DINAMICA DE INIBICAO - CENARIO 22
T=XX°C P =YYYY psi (ou bar)
NOME COMERCIAL DO INIBIDOR DE INCRUSTAGAO

11

Branco —3XMIC —MiIC <MIC
10

9
@
=
o
w
@
®»
£
T8
=
E
°
2
a
E . . AP > 0,5 psi

CRITERIO DE APROVACAQ:
7 AP = 0,5 psi em relagao a linha base da mistura
6 Vas
\ IINHA BASE DA MISTURA
5 :
0 10 20 30 40 50 60 70
Tempo (min)

Figura 5 - Exemplo de apresentacao dos resultados de determinagao da MIC de inibidores de incrustagao pelo teste
dindmico de inibi¢ao: “Diferencial de pressao do inibidor de incrustagdo [inserir nome do produto] para a agua
sintética do cenario [inserir o nome do cenario conforme oportunidade], a [inserir a temperatura (em °C) e a pressao
(bar ou psi) de teste]".

Os resultados de compatibilidade dinamica poderao ser apresentados tanto no mesmo grafico dos
resultados de eficiéncia dinamica, como o exemplo da Figura 5, como separados em graficos distintos,
como no exemplo da Figura 6.

Os valores encontrados do tempo de precipitacao do branco deverao ser explicitados no relatério no
formato mm:ss (por exemplo, 03:35 na corrida 1; 03:10 na corrida 2).
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9 x MIC
. MIC
0 120 T (min)

Figura 6 - Exemplo de uma rodada de ensaios de compatibilidade dinamica na qual a compatibilidade dinamica do
produto foi obtida num valor equivalente de 8 vezes a MIC.

5.5. Apresentagao da demonstracao da viabilidade de determinagao do residual do inibidor

Caso o método analitico indicado tenha sido a analise elementar de fosforo, basta apresentar as entradas
e o resultado da equagao 9, conforme exemplo da Tabela VI.

Tabela VI - Exemplo de tabela de resultados de demonstragao da viabilidade de determinacao do residual do inibidor
considerando analise elementar de fosforo.

PARAMETROS DE ENTRADA E RESULTADO VALORES
Teor de fésforo no inibidor de incrustacao, mg/L 44.000
Massa especifica do inibidor de incrustacdo, g/cm? 1,10
Concentragao Inibitéria Minima (MIC), mg/L 10
Teor de fosforo na MIC, mg/L

- 0,4
(calculado conforme equacao 9)

Para outros métodos analiticos, incluindo o do Hyamine 1622 (Anexo A), além de enviar o protocolo
utilizado em anexo, deve ser apresentada uma tabela de resultados em triplicata de determinacao de
residual de inibidor, conforme exemplo da Tabela VII.

Tabela VII - Exemplo de tabela de resultados, em triplicata, da determinagao de residual de inibidor com MIC de 20
mg/L na salmoura de teste.

CONCENTRACAO NOMINAL RESULTADO DO METODO ANALITICO
10 (metade da MIC) 8;9;10

20 (MIQ) 22;20; 21

40 (dobro da MIC) 39; 47; 40
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6.

CRITERIO DE APROVACAO

O inibidor de incrustacao sera considerado aprovado para uso em campo se atender aos critérios de
aceitacao dos seqguintes testes, quando aplicavel ao cenario da oportunidade:

Teste de compatibilidade estatica:

Apresentar, em todas as concentragoes até o limite de dosagem informado no cenario, 0s seguintes
resultados:

(@) Turbidez medida apés 24h do inicio do teste inferior a 10 NTU (somente para produtos com
aplicacao submarina);

(b) Auséncia de precipitado e sélidos sobrenadantes ou aderidos ap6s 24h do inicio do teste.

Teste de eficiéncia estatica:

Apresentar, no minimo, 90 % de eficiéncia em dosagem menor ou igual a dosagem maxima informada
no cenario.

Teste de eficiéncia dinamica:

Diferencial de pressao das duplicatas, na dosagem menor ou igual a dosagem maxima informada no
cenario, deve ser menor do que 0,50 psi em relacao a linha base.

Teste de compatibilidade dinamica:

Diferencial de pressao das duplicatas, na dosagem equivalente ao nimero de vezes a MIC informada
no cenario, deve ser menor do que 0,50 psi em relagao a linha base.

Demonstracao da viabilidade de determinacao do residual do inibidor:

Deve ser apresentado o método indicado para rastrear o inibidor de incrustacao na dosagem
indicada.

(@) Caso o método indicado seja analise elementar de fosforo, o teor de fosforo na MIC, [P]yc, deve
serigual ou superior a 0,20 mg/L;

(b) Caso o método indicado seja reagdo com reagente Hyamine 1622, devera ser comprovado que o
método é capaz de determinar a concentracao de inibidor, na faixa de concentragao da metade
da MIC até o dobro da MIC, com um erro de até 10 % ou 3 mg/L, o que for maior.

Adicionalmente, o relatorio de testes do produto deve ser reportado conforme instrucdes apresentadas
no item 5 (Apresentacao dos resultados).
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ANEXO A - METODO DO HYAMINE 1622

Método para determinacao do residual de inibidores de incrustagao em amostras de agua.

A.1. MATERIAIS E EQUIPAMENTOS

A1,
Al.e.

A.1.3.
A.1.4.
A.15.
A.1.6.

A7

A.1.8.

A.1.9.

A.1.10.

AT,
Al1e.

A113.

A1.14.
A.1.15.
A.1.16.

A7

Solucéo de cloreto de Benzetdnio (Hyamine 1622) 5 g/L;

Solugdo de citrato de sodio di-hidratado em agua deionizada 50 g/L com pH acima de 9,0,
ajustado com uma solugdo de hidroxido de potassio (KOH) 50 % massa;

Metanol (MeOH) P.A;
Solucao de metanol (MeOH P.A.) em agua deionizada 80 % volume;
Solugdo de hidréxido de sddio (NaOH P. A.) em agua deionizada 0,1 M;

Solucao tampao de borato de s6dio em agua deionizada 0,05 M com pH 9,0, ajustado com uma
solucao de hidréxido de sédio (NaOH P. A) 0,2 M em agua deionizada;

Agua deionizada com pH ajustado para 1,5: gotejar acido cloridrico P.A. (HCl 32 %) em agua
deionizada até atingir o pH entre 1,45 e 1,55;

Agua deionizada com pH ajustado para 2,0: gotejar acido cloridrico P. A. (HCl 32 %) em agua
deionizada até atingir o pH entre 1,95 e 2,05;

Solucao do inibidor de incrustagdo 50 mg/L em agua deionizada com pH ajustado para 1,5
(A1.7);

Solucao do inibidor de incrustagdao 50 mg/L em &gua deionizada com pH ajustado para 2,0
(A.1.8);

Salmoura de teste;

Solugoes padrao do inibidor de incrustacao na salmoura de teste nas concentragdes de 0,5
vezes a MIC, 0,75 vezes aMIC, naMIC, 1,5 vezes a MIC e 2 vezes a MIC;

Cartuchos para extracao em fase sélida:

Aminopropil (-NHz2): 500 mg; 6 mL
Octadecil (C18): 18 %; 500 mg; 6 mL

Manifold a vacuo para cartuchos de extracao em fase solida (SPE);
Tubos Falcon de 50 mL;

Bomba de vacuo e sistema de controle para garantir uma pressao de aproximadamente 2 mm
Hg na etapa de lavagem, 5 mm Hg na eluicao do cartucho e 9 mm Hg durante a secagem do
cartucho;

Fotometro ou espectrofotdometro capaz de realizar leitura de absorcao molecular em 500 nm
com exatidao de 0,005 u.a. utilizando cubetas de caminho 6ticode 1,2 e 10 cm;
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A.2. SELECAQ DO CARTUCHO

Testar os cartuchos do tipo aminopropil (-NHz2) e octadecil (C18) para selecionar o mais adequado para
analisar o inibidor de incrustacao.

A.2.1. Acoplar os cartuchos SPE ao manifold a vacuo conforme mostrado na Figura A.T;

€————— (artuchos para SPE

P—t—tu ol P W B OYIY |  PNYY | SEEE—

€ Suporte para cartuchos SPE

g e
M

‘_ Linha de vacuo

Figura A.1 —Manifold a vacuo para cartuchos de SPE.

A.2.2. Avaliacdo do cartucho aminopropil (-NH2)

A2.2..

Ac.2.e.
A.2.2.3.
A.24.
A.2.2.5.

A.2.2.6.
Ac.2.7.

A.2.2.8.

Condicionar o cartucho pela adigao sequencial, sem vacuo, de 5 mL de metanol P.A. e 10 mL
da solucdo aquosa com pH 1,5 (A.1.7);

Percolar 15 mL da solucao de inibidor de incrustacao A.1.9;
Lavar o cartucho com 50 mL da solugao A.1.7. a uma vazao de aproximadamente 3 mL/min;
Secar o cartucho sob vacuo por 10 minutos;

Mantendo o vacuo, adicionar 15 mL da solucdo de NaOH 0,1 M (A.1.5), recolhendo-se o
produto em um tubo Falcon de 50 mL (solucdo S.A.2.2);

Manter o vacuo por mais 10 minutos para garantir que toda a solugao foi coletada;

Adicionar a solucao recolhida (5.A.2.2) 5 mL de solugdo de citrato de sédio 50 g/L, seqguido de
5 mL da solugao de Hyamine 1622 5 g/L e iniciar a cronometragem;

Apo6s 40 minutos da adicao da solugao de Hyamine 1622 na solugao S.A.2.2, agitar e realizar
a leitura de absorcao em 500 nm com cubeta de caminho 6tico de 2 c¢m, utilizando agua
deionizada como branco.

A.2.3. Avaliacdo do cartucho octadecil (C18)

A.2.3.1.

A2.3.2.
A.2.3.3.
A.2.3.4.

Condicionar o cartucho pela adigcao sequencial, sem vacuo, de 5 mL de solugao de metanol 80
% volume (A.1.4) e 10 mL da solugdo aquosa com pH 2,0 (A.1.8);

Percolar 15 mL da solucao de inibidor de incrustacao A.1.10;
Lavar o cartucho com 10 mL da solugdo A.1.8. a uma vazao de aproximadamente 3 mL/min;

Secar o cartucho sob vacuo por 10 minutos;
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A.2.3.5. Mantendo o vacuo, adicionar 15 mL da solucdo de borato 0,05 M (A.1.6), recolhendo-se o

produto em um tubo Falcon de 50 mL (solugdo S.A.2.3);

A.2.3.6. Manter o vacuo por mais 10 minutos para garantir que toda a solucao foi coletada;

A.2.3.7. Adicionar asolugao recolhida (S.A.2.3) 5 mL de solugao de citrato de s6dio 50 g/L, seguido de

5 mL da solugao de Hyamine 1622 5 g/L e iniciar a cronometragem;

A.2.3.8. Apo6s 40 minutos da adigao da solucao de Hyamine 1622 na solugao S.A.2.3, agitar e realizar

a leitura de absorcao em 500 nm com cubeta de caminho 6tico de 2 c¢m, utilizando agua
deionizada como branco.

A.2.4. Comparar o resultado obtido em A.2.2.8 e A.2.3.8 e selecionar o cartucho que fornece a maior

absorbancia.

A.3. TEMPO DE COMPLEXACAQO DO ANALITO COM A HYAMINE 1622

A3.1.

A3.C.

A.3.3.

Se o cartucho selecionado for o -NHz, realizar o procedimento de A.2.2.1 a A.2.2.7 e medir a
absorbancia em 500 nm, com cubeta de caminho 6tico de 2 cm, ap6s 20 minutos da adigao da
solucao de Hyamine 1622 em intervalos de tempo de 20 minutos por até 4 horas, utilizando agua
deionizada como branco;

Se o cartucho selecionado for o C18, realizar o procedimento de A.2.3.1 a A.2.3.7 e medir a
absorbancia em 500 nm, com cubeta de caminho 6tico de 2 cm, ap6s 20 minutos da adicao da
solucao de Hyamine 1622 em intervalos de tempo de 20 minutos por até 4 horas, utilizando agua
deionizada como branco;

Se ocorrer o aumento do valor de absorbancia e a estabilizacao da leitura, a determinacao da
absorbancia na construgao da curva analitica e na analise das amostras de agua produzida deve
ser realizada no intervalo de tempo no qual a leitura é estavel. Se nao estabilizar, realizar as
leituras no tempo fixo de 40 minutos da adi¢ao da solucao de Hyamine 1622.

A4. CONSTRUCAO DA CURVA ANALITICA

A4.1.

Se o cartucho selecionado em A.2 for o de aminopropil (-NH2):

A.4.1.1.  Condicionar o cartucho pela adicao sequencial, sem vacuo, de 5 mL de metanol P.A. e 10 mL

da solugdo aquosa com pH 1,5 (A.1.7);

A.4.1.2. Percolar 15 mL da solucao padrao de inibidor de incrustacao na MIC (A.1.12). Em paralelo,

usando outro cartucho condicionado conforme descrito em A.4.1.1., percolar 15 mL da
salmoura de teste isenta de inibidor de incrustacao (A.1.11);

A.4.1.3. Lavaros cartuchos com 50 mL dasolugdo A.1.7.aumavazao de aproximadamente 3 mL/min;

A.4.1.4. Secar os cartuchos sob vacuo por 10 minutos;

A.4.1.5. Mantendo o vacuo, adicionar 15 mL da solucdo de NaOH 0,17 M (A.1.5), recolhendo-se os

produtos em tubo Falcon de 50 mL (solucao S.A.4.1a da percolacdo da solucdo padrao de
inibidor de incrustacao e solugdo S.A.4.1b da percolagdo da salmoura de teste);

A.4.1.6. Manter o vacuo por mais 10 minutos para garantir que toda a solucao foi coletada;
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A4.1.7.

A.4.1.8.

A.4.1.9.

A.4.1.10.

A41.11.

A4.1.12.

Adicionar as solucdes recolhidas (5.A.4.7a e S.A.4.1b) 5 mL de solucdo de citrato de sddio 50
g/L, sequido de 5 mL da solugao de Hyamine 1622 5 g/L e iniciar a cronometragem;

Apos o tempo estabelecido em A.3 da adicao da solucao de Hyamine 1622 na solucao
S.A4.14, agitar e realizar a leitura de absor¢cao em 500 nm em cubeta de caminho otico de 2
cm, utilizando a solucao obtida de S.A.4.1b como branco;

Se aabsorbancia estiver fora da faixa de 0,05 a 0,5, testar cubeta de outro caminho ético. Se
0 persistir, usar outro volume de percolagao em A.4.1.2.;

Se a absorbancia lida em A.4.1.8. estiver entre 0,05 e 0,5, repetir o procedimento de A.4.1.1.
aA.4.1.8. com as demais solucoes padrao do inibidor de incrustacao descritas em A.1.12;

Construir a curva analitica tragcando o grafico de correlagao das concentracdes das solugdes
padrdo em fungdo da absorbancia em 500 nm. Essa curva analitica deve ser linear (residuos
com distribuicdo normal e variancia constante) com coeficiente de determinacao superior a
0,97;

Se o coeficiente de determinagao da curva for menor do que 0,97, usar outro volume de
percolacao em A.4.1.2. e/ou mudar o caminho 6tico.

A.4.2. Seo cartucho selecionado em A.2 for o de octadecil (C18):

A4..1.

A4.c.e.

A4.2.3.

A4.2.4.
A4.2.5.

A.4.2.6.

A4.2.7.

A.4.2.8.

A.4.2.9.

A.4.2.10.

A4.211.

Condicionar o cartucho pela adicao sequencial, sem vacuo, de 5 mL de solugao de metanol
80 % volume (A.1.4) e 10 mL da solugdo aquosa com pH 2,0 (A.1.8);

Percolar 15 mL da solucdo padrao de inibidor de incrustacdo na MIC (A.1.12). Em paralelo,
usando outro cartucho condicionado conforme descrito em cc, percolar 15 mL da salmoura
de teste isenta de inibidor de incrustacdo (A.1.11);

Lavar os cartuchos com 10 mL da solugao A.1.8. a uma vazao de aproximadamente 3 mL/min;
Secar os cartuchos sob vacuo por 10 minutos;

Mantendo o vacuo, adicionar 15 mL da solucao de borato 0,05 M (A.1.6), recolhendo-se os
produtos em tubo Falcon de 50 mL (solucao S.A.4.2a da percolagdo da solugdo padrao de
inibidor de incrustacao e solugdo S.A.4.2b da percolagdo da salmoura de teste);

Manter o vacuo por mais 10 minutos para garantir que toda a solucao foi coletada;

Adicionar as solucdes recolhidas (5.A.4.2a e S.A.4.2b) 5 mL de solucdo de citrato de sddio 50
g/L, sequido de 5 mL da solucao de Hyamine 1622 5 g/L e iniciar a cronometragem;

Apo6s o tempo estabelecido em A.3 da adicao da solucao de Hyamine 1622 na solugao
S.A.4.23, agitar e realizar a leitura de absorgao em 500 nm em cubeta de caminho 6tico de 2
cm, utilizando a solucao obtida de S.A.4.2b como branco;

Se a absorbancia estiver fora da faixa de 0,05 a 0,5, testar cubeta de outro caminho 6tico. Se
0 persistir, usar outro volume de percolagao em A.4.2.2.;

Se a absorbancia lida em A.4.2.8. estiver entre 0,05 e 0,5, repetir o procedimento de A.4.2.1
aA.4.2.8. com as demais solugoes padrao do inibidor de incrustacao descritas em A.1.12;

Construir a curva analitica tracando o grafico de correlagao das concentracoes das solugoes
padrdo em funcdo da absorbancia em 500 nm. Essa curva analitica deve ser linear (residuos
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com distribuicdo normal e variancia constante) com coeficiente de determinagdo superior a
0,97;

A.4.2.12. Se o coeficiente de determinacao da curva for menor do que 0,97, usar outro volume de
percolacdo em A.4.1.2 e/ou mudar caminho 6tico.

Nota: Se a absorbancia da solugao contendo 2 vezes a MIC for maior do que 1, recomenda-
se reduzir o volume das solugoes padrao percoladas em A.4.1.2. ouem A.4.2.2. Se for menor
do que 0,5, recomenda-se aumentar o volume.

A5. DETERMINACAO DO TEOR DE INIBIDORES DE INCRUSTACAO EM AMOSTRAS DE AGUA
PRODUZIDA

A.5.1. Para analisar a amostra de agua produzida, utilizar o volume de percolacao estabelecido na
construgao da curva analitica e realizar o procedimento de g a x ou cc a jj. Realizar o
procedimento com a salmoura de teste para usar como branco da analise em 500 nm;

A5.2. Se aabsorbancia em 500 nm estiver acima do limite da curva analitica, diluir a amostra com a
salmoura de teste e repetir a analise;

A.5.3. (alcular a concentracao do inibidor de incrustagao na agua produzida, utilizando a equagao da
curva analitica construidaem A.4;

A.5.4. Reportar a concentracao do inibidor de incrustagao como um ndmero inteiro;

A.5.5. Se a absorbancia estiver abaixo do limite da curva, reportar o resultado como menor do que o
numero correspondente a 0,5 vezes o valor da MIC.
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ANEXO B - MEMORIA DE CALCULO PARA AUXILIAR NO PREPARO DAS SALMOURAS

O arquivo eletrénico “Anexo B - Preparo de aguas de cations e anions_ET-052 rev J.xlsx” possui uma
memoria de calculo para auxiliar no preparo das salmouras de cations e anions, partindo-se da
composigao da agua do cenario como ilustrado na Figura B.1.

Salmoura de estudo Agua de Anions
Fragdo volumétrica
Constituintes, mg/L , <; 0,5 Volume a ser 1
cations (b preparado (L)
sadio 0 Analito sal Massa a ser pesada, g % de NaOH 0
Potassio 0 Sulfato Na2504 0,0000 NaOH, g
Magnésio 0 Bicarbonato NaHCO3 0,0000 0
Calcio 0 Sédio NaCl 0,0000
Bério 0 Acetato NaCH3COO0 0,0000
Estréncio 0 Brometo NaBr 0,0000
Cloreto 0 pHa21°C
Brometo 0
Sulfato 0 Agua de Cations
Fragdo volumétrica
Bicarbonato 0 . .<; 0,5 Volume a ser 1
anions (g preparado (L)
Acetato 0 Analito Sal Massa a ser pesada, g
Formiato Sédio NaCl 0,0000
Propionato Potassio KCl 0,0000
Butirato Calcio CaCl2.2H20 0,0000
Lactato Magnésio MgCl2.6H20 0,0000
Bicarbonato 0 Bario BaCl2.2H20 0,0000
pHa21°C Estréncio SrCl2.6H20 0,0000
Salinidade (NaCl) 0 pHa21°C
Campos editaveis
Valor experimental Agua de Anions (s/ &nions ppt)
Fragdo volumétrica 05 Volume a ser 1
anions (g ! preparado (L)
Analito sal Massa a ser pesada, g
Sédio NacCl 0,0000
Data impressdo Acetato NaCH3COO0 0,0000
17/03/2025 Brometo NaBr 0,0000
pHa21°C

Figura B.1—Esquema da planilha de meméria de calculo para auxiliar no preparo das salmouras de cations e anions,
partindo-se da composicao da agua do cenario.

0 arquivo da planilha de calculo pode ser encontrado no painel lateral (Anexos) do aplicativo leitor de PDF
utilizado pelo usuario para abrir o arquivo desta especificacao técnica (ET-3010.00-1260-010-PNG-052-
J.pdf).

o Acesse = > Exibir > Mostrar/ocultar > Painéis laterais > Anexos.

o Selecione o anexo que deseja abrir.

Observacao: Os anexos em um PDF s3ao arquivos externos incorporados ao documento principal
fornecendo informagdes ou recursos adicionais, garantindo que usuarios possam acessar todos o0s
arquivos necessarios convenientemente em um local.
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PREPARO DE AC E AA

		Salmoura de estudo						Água de Ânions

		Constituintes, mg/L						Fração volumétrica cátions (φC)		0.5		Volume a ser preparado (L)		1

		Sódio						Analito		Sal		Massa a ser pesada, g				% de NaOH

		Potássio						Sulfato		Na2SO4		0.0000				NaOH, g

		Magnésio						Bicarbonato		NaHCO3		0.0000				0

		Cálcio						Sódio		NaCl		0.0000

		Bário						Acetato		NaCH3COO		0.0000

		Estrôncio						Brometo		NaBr		0.0000

		Cloreto						pH a 21°C

		Brometo

		Sulfato						Água de Cátions

		Bicarbonato						Fração volumétrica ânions (φA)		0.5		Volume a ser preparado (L)		1

		Acetato						Analito		Sal		Massa a ser pesada, g

		Formiato						Sódio		NaCl		0.0000

		Propionato						Potássio		KCl		0.0000

		Butirato						Cálcio		CaCl2.2H2O		0.0000

		Lactato						Magnésio		MgCl2.6H2O		0.0000

		Bicarbonato		0				Bário		BaCl2.2H2O		0.0000

		pH a 21°C						Estrôncio		SrCl2.6H2O		0.0000

		Salinidade (NaCl)		0				pH a 21°C



		Campos editáveis

		Valor experimental						Água de Ânions (s/ ânions ppt)

								Fração volumétrica ânions (φA)		0.5		Volume a ser preparado (L)		1

								Analito		Sal		Massa a ser pesada, g

								Sódio		NaCl		0.0000

		Data impressão						Acetato		NaCH3COO		0.0000

		5/29/25						Brometo		NaBr		0.0000

								pH a 21°C





		Analito		MM		Sal		MM

		Sódio		22.99		NaCl		58.44

		Potássio		39.10		KCl		74.55

		Cálcio		40.08		CaCl2.2H2O		147.01

		Magnésio		24.31		MgCl2.6H2O		203.30

		Bário		137.33		BaCl2.2H2O		244.26

		Estrôncio		87.62		SrCl2.6H2O		266.62

		Sulfato		96.0636		Na2SO4		142.043

		Bicarbonato		61.01684		NaHCO3		84.00654

		Acetato		59.04402		NaCH3COO		82.03372

		Brometo		79.904		NaBr		102.8937

						KBr		119.0023

		Formiato		45.0169

		Propionato		73.0705

		Butirato		87.0973

		Lactato		89.0695



		Bicarbonato

		Alcalinidade Total
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MISTURAS DE SALMOURAS

		Constituintes (mg/L)		Salmoura 1		Salmoura 2		SALMOURA DE ESTUDO

		Sódio (Na+)		0		0		0

		Potássio (K+)		0		0		0

		Magnésio (Mg2+)		0		0		0

		Cálcio (Ca2+)		0		0		0

		Bário (Ba2+)		0		0		0

		Estrôncio (Sr2+)		0		0		0

		Ferro total		0		0		0

		Cloreto (Cl-)		0		0		0

		Sulfato (SO42-)		0		0		0

		Brometo (Br-)		0		0		0

		Carbonato (CO32-)		0		0		0

		Bicarbonato (HCO3-)		0		0		0

		Formiato (CHOO-)		0		0		0

		Acetato (CH3COO-)		0		0		0

		Propionato (CH3CH2COO-)		0		0		0

		Butirato (CH3(CH2)2COO-)		0		0		0

		Lactato (CH3CHOHCOO-)		0		0		0

		Proporção de mistura		0.4		0.6
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Sais  Solubilidade a 25ºC (g/ 1 000  g de água)


Cloreto de sódio, NaCl 360


Cloreto de Potássio, KCl 355


Cloreto de Bário di-hidratado, BaCl
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Cloreto de cálcio di-hidratado, CaCl
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Cloreto de Magnésio hexa-hidratado, MgCl
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Cloreto de estrôncio hexa-hidratado, SrCl
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Brometo de Potássio, KBr 678


Sulfato de sódio, Na
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Brometo de sódio, NaBr  946


Bicarbonato de sódio, NaHCO
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Acetato de sódio, CH
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COONa 504


Hidróxido de sódio, NaOH 1 000




