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Resumo — E de suma importancia para a industria do petr6leo que todos os instrumentos utilizados neste setor
estejam devidamente calibrados, reduzindo assim as incertezas envolvidas nas medi¢es. Varios sdo 0s instrumentos
gue necessitam de calibracdo periddica, como exemplo os medidores de vazdo, de volume, de nivel, de temperatura,
bem como as vidrarias volumétricas utilizadas em laboratérios para andlises de amostras de petréleo. Dentre estas
vidrarias utilizadas na industria do petréleo destacase, o tubo centrifugo ou tubo para centrifugagdo, comumente
utilizado na determinacéo do BSW (Basic Sediment and Water). Visando contribuir para a otimizagéo dos processos de
medi¢Bes foi desenvolvido um procedimento de calibragdo para a vidraria volumétrica, em especifico o tubo centrifugo,
no intuito de orientar o profissional responsavel por tal atividade desde a preparacdo até a emisséo do certificado de
calibracdo, sendo neste trabalho mostrado toda a metodol ogia utilizada para a calibragéo deste instrumento.

Palavras-Chave: tubo centrifugo; procedimento de calibragéo; BSW; indUstria do petréleo.

Abstract- It's of highest importance for the industry of the petroleum that all the instruments used in this
section they are properly gauged, reducing the uncertainties involved like this in the measurements. Several they are the
instruments that need periodic calibration, as example the flow meters, of volume, of level, of temperature, as well as
you would glaze used at laboratories for analyses of samples of petroleum. Among these you would glaze used in the
industry of the petroleum he/she stands out, the centrifugal tube, commonly used in the determination of BSW (Basic
Sediment and Water). Seeking to contribute for the otimization of the processes of measurements a calibration
procedure was developed for it would glaze, in specific the centrifugal tube, in the intention of guiding the responsible
professional for such activity from the preparation to the emission of the calibration certificate, being in this shown
work the whole methodology used for the calibration of thisinstrument.

Keywords: centrifugal tube; calibration procedure; BSW; industry of the petroleum.
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1. Introducéo

Para indicar e caracterizar os estégios da vida produtiva dos reservatérios é utilizado pela engenharia de
producao de petréleo alguns parametros, entre os quais se destacam a “Razdo Gés-Oleo” (RGO), a “Razdo Agua-Oleo”
(RAO) e o indice “Basic Sediments and Water” (Thomas, J. E. et a.), @mumente denominado de BSW, sendo este
ultimo um parémetro de grande importancia, visto que tal fator tem inplicancia direta sobre a quantificagdo do volume
produzido de petrdleo de um dado campo produtor.

Geralmente a determinagdo do BSW, em campos onde a medicdo do petréleo produzido, transferido e
armazenado é realizada através de tanques, € feita em duas etapas: a primeira € realizada no campo, onde se determina
os volumes, remanescentes no tanque, de agualivre e de 6leo contendo a &gua emul sionada, respectivamente, através da
medicdo do nivel de cada uma das fases; na segunda etapa, em laboratério quando depois de retirada a amostra do
tanque, a dgua é separada do 6leo pelo processo de aquecimento e centrifugagao. Este processo de separacao é realizado
através de um instrumento conhecido como tubo centrifugo, onde a partir do volume de agua, 6leo e sedimentos
existentes em seu interior determinamos o valor do BSW daquela amostra de petrdl eo.

O tubo centrifugo ou tubo para centrifugac&o, mostrado na Figura 1, € formado por um tubo conico de vidro
recozido, com dimensdes entre 195 e 203 mm. Para que possamos obter uma medicéo de elevada exatid@o por este
instrumento, faz-se necessario que o mesmo esteja devidamente calibrado, visto que os resultados obtidos na andlise do
teor de sedimentos e agua irdo influenciar diretamente na determinacdo dos volumes liquidos reais de 6leos para
comercializagéo.

I
Figura 1. Tubo centrifugo para determinagéo do BSW em petrdleo.

Vendo a necessidade da utilizagdo de tubos centrifugos devidamente calibrados na determina¢do do BSW em
petréleo, este trabalho teve como enfoque principal a elaboracdo de um procedimento de calibracdo da capacidade
volumeétrica deste tipo de vidraria, mostrando as normas que devem ser obedecidas para tal processo, as precaucdes a
serem tomadas, 0 método que se deve ser utilizado, bem como as principais grandezas de influéncia existentes no
processo.

2. Metodologia

A metodologia empregada para o desenvolvimento da pesquisa foi o levantamento da bibliografia empregada
na calibracdo de vidraria, a partir deste estudo foi estabelecido os parémetros aserem observados na elaboracdo do
procedimento de calibragdo e naemisséo do certificado tais como:

unidades de medidas a serem utilizadas nos documentos;
condicBes de referéncias que devem ser obedecidas para o processo de calibragéo;
principais precaucdes a serem tomadas durante o processo,

Além dos parametros é descrito 0 método a ser utilizado e os passos a serem seguidos para efetuar a calibracéo
do tubo centrifugo, como também a descri¢do das principais grandezas de influéncia existentes.

3. Resultados

Neste topico serdo mostrados todas as informagdes a serem consideradas na elaboragéo de um procedimento e
de certificado de calibragéo de capacidade volumétrica de vidraria utilizada naindustria do petréleo.

3.1. Documentos Utilizados Como Refer éncia Bibliogr éfica para a Elaboragdo do Procedimento
Os documentos utilizados como referéncia para a elaboragéo de um procedimento de calibragdo da capacidade
volumeétrica do tubo centrifugo séo mostrados a seguir:
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0 GuiaParaaExpressdo daIncerteza de Medicdo. 3° ed. Rio de Janeiro: ABNT, INMETRO, 2003.

0 Norma NBR 11588 (MB 3119). Vidraria volumétrica de laboratério - Métodos de afericéo da capacidade e de
utilizacdo (Setembro/1989).

0 Norma NIEDIMEL 043. Célculo da incerteza de medicéo na calibracdo de medidas materializadas de volume
pelo método gravimétrico (Agosto/2003).

0o Norma NBR ISO/IEC 17025. Requisitos gerais para competéncia de laboratérios de ensaio e calibragdo
(Janeiro/2001).

0 INMETRO. Vocabulario Internacional de Termos Fundamentais e Gerais de Metrologia. 2° ed. Brasilia:
SENAI/DN, 2000.

3.2. Unidades Utilizadas

As unidades de medidas adotadas no procedimento de calibracdo, preferivelmente devem ser:
Temperatura: Celsius (°C).

Volume: mililitros (ml).

Massa: grama (Q).

Presséo: milibar (mbar).

M assa especifica: grama por mililitro (g/ml).

O OO0 oo

3.3. Condicdes de Referéncia
As condi¢6es de referéncias adotadas no processo de calibracdo do tubo centrifugo sdo descritas a seguir:

0 Temperatura: o valor de referéncia € 20 °C, onde teoricamente, supde-se que o instrumento a ser calibrado
contém o volume nominal. Para esta condi¢&o é aceitavel uma variacdo na temperatura da dguade + 0,1 °C e
para ado ambiente de 1 °C/hora durante o decorrer do processo.

0 Pressao: a presséo de operacdo aceita para este procedimento de calibracdo descrito corresponde ao intervalo
de 930 a 1040 mbar.

3.4. Precaucgdes a Serem Tomadas

o Utilizar luvas ao manusear o material que sera utilizado na calibragdo.

0 Os recipientes para conter e fornecer agua devem estar devidamente limpos, e quando possivel, fazer a
utilizacdo de etanol e insuflagdo de ar quente para a secagem dos recipientes. O método de limpeza de vidraria
€ mostrado no anexo A danormaNBR 11588 (MB3119).

o0 O recipiente a ser calibrado, previamente limpo, deve ficar cheio de &gua pura, deionizada e destilada, até o
instante da calibragdo.

0 Certificar-se que a balanga utilizada na pesagem do instrumento a ser calibrado esteja calibrada e que a mesma
possua um erro de exatiddo inferior a 0,1 do limite de erro do mensurando, como também que a mesma
encontre-se em uma superficie plana.

0 Certificar-se que os termémetros utilizados nas medic¢des de temperatura possuam um limite de erro inferior a
0,1°C.

0 Certificar-se que a variagdo da temperatura da &gua esteja dentro do permitido, ou seja, £ 0,1 °C, bem como,
para atemperatura ambiente que deve possuir umavariagdo méximade 1 °C/hora.

0 Efetuar climatizagdo do local de operagéo para estabilizagdo térmicaem um periodo minimo de 3 horas.

0 Certificar-se que 0 barémetro utilizado na determinagdo da pressdo atmosférica possui um limite de erro
inferior a1 mbar.

0 Ao efetuar a leitura do menisco formado no interior do instrumento a ser calibrado aconselha-se para uma
melhor visualizagdo deste, a utilizagcdo de um cartdo de papel opaco atras da coluna graduada.

3.5. Método Utilizado

Para a calibracdo da capacidade volumétrica o principal método utilizado é o processo gravimétrico, onde
consiste em determinar o volume de agua contido pelo tubo centrifugo, sendo este volume determinado através da
determinacdo da massa usando a massa especifica deste. Adotando e admitindo-se que todas as grandezas de influéncia
existentes no processo adotem o ml como unidade de grandeza, consideramos a Equagdo 1 como aquela que descreve a
calibracdo da capacidade volumétrica do tubo centrifugo.

V,o =m’ - =23 [1- gt - 20)
e £ e U

Para a Equacéo 1 descritatemos:
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V>0 = Volume contido pelo instrumento na temperatura de referéncia
m = massa do frasco com agua menos a massa do frasco sem agua

?a = massa especifica da dgua

.= massa especificado ar

?m= massa especifica do peso usado na calibragio da balanca
G = coeficiente de expansao cubica do tubo centrifugo

ta = temperatura da dgua

3.6. Processo de Calibracéo

As marcagdes do tubo centrifugo a serem calibradas sdo todas aguelas até a marca de 0,5 ml; das marcas de 1

ml, 1,5 ml e 2 ml; e das marcas de 50 ml e 100 ml. Ao final do processo devemse considerar as tolerancias de
calibragdo exigidas pelanorma ASTM E 542, conforme mostrado na Tabela 1.

[e}Ne]

O O oo

o

Tabelal. Tolerancia de Calibragéo de Tubos Centrifugos de 203 mm

Faixa (ml) Subdiviséo (ml) Toleréncia do volume (ml)
0ao0,1 0,05 +0,02
>0,1a0,3 0,05 +0,03
>0,3a0,5 0,05 40,05
>05a1,0 0,10 40,05
>1,0a2,0 0,10 +0,10
>20a3,0 0,20 +0,10
>30a5,0 0,50 10,20
>5,0a10 1,00 40,50
>10a25 5,00 +1,00
>25a 100 25,00 +1,00

Devem ser seguidos 0s seguintes passos para a calibracao das marcagdes do tubo centrifugo:

Efetuar afixagdo do suporte para o instrumento na balanca.

Realizar atara deste suporte.

Derramar o volume de agua existente no tubo centrifugo e realizar a secagem deste com insuflagdo de ar
guente.

Fixar o tubo centrifugo no suporte.

Realizar a pesagem do tubo centrifugo vazio e anotar o valor indicado pela balanca.

Apbs aprimeira pesagem retira-se o instrumento do suporte e o fixa-o0 em posicao vertical para enchimeto.
Encher o instrumento de forma que a agua escoe de maneira continua e uniforme até a marcagdo a ser
calibrada.

Aguardar alguns segundos para que haja 0 escoamento da possivel dgua existente nas paredes internas do tubo
centrifugo.

Realizar 0 gjuste até a marcacdo, drenando o0 excesso com auxilio de uma pipeta ou papel defiltro.

O operador da calibragdo deve posicionar-se de forma que seus olhos figuem em um mesno plano que alinha
dereferénciaaser calibrada e em seguida deve-se realizar aleitura do menisco na base deste.

Fixar o tubo centrifugo, desta vez contendo o volume de &gua, no suporte preso a balanca e anotar o valor
indicado.

Apos o registro do peso do volume de &gua contido no instrumento, deve-se inserir um termdmetro neste para
a medicdo da temperatura da agua, como também registrar os valores da temperatura ambiente, pressdo
atmosf érica e umidade no instante da pesagem. Sendo estes dados utilizados em cal cul os subseqiientes.

Coletar uma amostra da &gua utilizada na calibrac&o pararealizar a determinacéo da massa especifica desta.
Realizar este processo operacional no minimo 3 vezes para cada marcacdo a ser calibrada, no intuito de
obtermos uma média e desvio-padrdo para a determinagéo do volume contido paratal marcagao.

Elaborar a planilha de célculo daincerteza no volume do tubo centrifugo.

Emitir o certificado de calibragéo deste instrumento.

3.7. Principais Fontes de I ncertezas do Processo de Calibracéo Pelo M étodo Gravimétrico

No processo de calibragdo da capacidade volumétrica de vidrarias pelo método gravimétrico véaias sdo as

contribuicBes das grandezas de influéncia na incerteza final do instrumento, sendo assim faz-se necessario que 0
operador responsavel pelo servico de calibracdo conhega bem quais sdo estas influéncias no intuito de tentar minimizar
os efeitos gerados por estes e quantificalos para que desta maneira sgja garantida a elevada exatiddo de medicdo do
tubo centrifugo. Dentre as inimeras grandezas existentes, destacamse os efeitos gerados pela repetitividade na
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determinacdo do volume contido no instrumento, contribuicbes de massa (incerteza da balanca e resolucéo desta),

incerteza na determinacdo da massa especifica da agua utilizada no processo de calibracdo, incerteza na determinacao
damassa especificado ar, incerteza gerada pela divida no coeficiente de expansao volumétrica do tubo centrifugo, bem
como pelaincerteza do termdmetro utilizado na determinagdo da temperatura da dgua de operacao.

3.8. Certificado de Calibracéo

Como finalizag8o do processo de calibragdo do tubo centrifugo € realizada a emissdo do certificado de
calibracdo deste instrumento, tal documento constando todas as informagdes referentes a aparel hos utilizados, método

de calibragdo, par&metros considerados e resultados obtidos durante a calibragdo. Na Tabela 2 podemos observar um
model o de certificado de calibragéo.

Tabela 2. Certificado de calibragéo de Tubo Centrifugo de 203 mm.

CERTIFICADO DE CALIBRAGCAO N° XXXXXX/05

SOLICITANTE: CEFET-RN
ENDERECO: Natal
CEP : 00000-000

DESCRICAO DO INSTRUMENTO

OBJETO DA CALIBRAGAO: Tubo centrifugo CAPACIDADE NOMINAL: 100 ml
FABRICANTE:

CLASSIFICACAO: TOLERANCIA: Confome ltem 3.6 deste trabalho
INSTRUMENTOS UTILIZADOS PARA A CALIBRACAO

INSTRUMENTO MARCA CERTIFICADO N° DATA CALIBRACAO VALIDADE
Balanga
Termbmetro
Picnométro
Termo-higrografo
Bardmetro

GENERALIDADES

DATA DA CALIBRACAO:

LOCAL DA CALIBRACAO: Laboratério de volumetria do CEFET-RN

PROCEDIMENTO DE CALIBRA(;AO UTILIZADO: REDE10/05 - 001
DESCRICAO: A calibracdo foi efetuada pelo método gravimétrico, cujo procedimento é baseado nas
Normas NBR 11588/89. Os resultados obtidos séo referentes a média de trés determinacgdes.

PARAMETROS UTILIZADOS

MASSA UMIDADE PRESSAO
TEMPERATURA ~ TEMPERATURA  ESPECIFICA DA RELATIVA DO BAROMETRICA
AMBIENTE (°C) DA AGUA (°C) AGUA (g/ml) AR (%) (mbar)
20

RESULTADOS OBTIDOS

VOLUME VOLUME FATOR DE
NOMINAL (ml) MEDIDO (ml) ERRO INCERTEZA  \BRANGENCIA (k)
01 0,11 0,01 0,005 2,0
0.2 0.21 001 0,005 21
0.3 0.33 003 0.005 20
0.4 0.45 0,05 0,005 2.0
05 0.54 0,04 0,005 2.0
1 1,08 0,08 0,005 2.0
15 155 0,05 0.005 20
20 21 0,1 0.005 2.0
50 50,8 08 0,005 2.0
100 100,25 0,25 0,005 2.0

Observacdes:

1l-Incerteza Expandida declarada como incerteza padrdo da medi¢cdo multiplicada pelo fator de
abrangéncia “k”, com probabilidade de abrangéncia de aproximadamente 95,45%.

2- Este certificado tem significado restrito e diz respeito tdo somente ao objeto calibrado, descrito nas
condicdes especificadas, ndo sendo extensivo a quaisquer outros, mesmo similares.

3- Sua reproducao s6 podera ser total e depende da aprovacao formal deste laboratério.
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4- Os resultados mostrados neste modelo sdo meramente ilustrativos.

R.S.P.
Responsavel Técnico

4. Conclusao

Foi observado com a realizagdo deste trabalho que é de grande importancia para as empresas da indistria do
petroleo possuir instrumentos devidamente acurados e calibrados, pois desta forma garante-se uma elevada exatiddo na
medic&o realizada.

No que se diz a vidraria volumétrica utilizada neste setor, em especial o tubo centrifugo, viu-se que é de
extrema necessidade ter-se tal instrumento devidamente calibrado, visto que, os resultados indicados por este geram
influéncia diretano calculo do volume total produzido de petrdleo por cada campo produtor.

No decorrer dos estudos para a elaboragdo do procedimento de calibracdo da capacidade volumétrica de
vidraria aplicada a indUstria do petrdleo, viu-se que 0 processo gravimétrico possui vérias grandezas de influéncias que
podem vir a comprometer a obtencéo de um tubo centrifugo de elevada exatiddo de medi¢do. Dentre estas grandezas
destacam+se as influéncias geradas pela determinacdo da massa especifica da dgua e do ar, bem como a ma limpeza do
instrumento a ser calibrado que ocasiona a modificagdo do menisco formado no interior do tubo centrifugo gerando
assim um erro de leitura por parte do operador da calibracéo.

A implantagéo de tal procedimento de calibrac&o no laboratério de volumetria do Centro Federal de Educacéo
Tecnol6gica do Rio Grande do Norte (CEFET-RN) possui certa importéncia para a indastria do petréleo,
principalmente para os laboratérios de andlises da regido RN/CE, pelo fato de garantir a prestacdo do servico de
calibragdo paratais, sem que haja a necessidade de um grande deslocamento destes instrumentos para outras regides do
pais.
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