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Introducéo

A avaliacdo da concentracdo de elementos-traco
presentes em Oleo cru tem sido usada em
interpretacbes  geoquimicas relacionadas com
maturidade térmica, correlagdo 6leo-Gleo e estudos
de migracdo priméria e secundaria das jazidas.
Essas informagbes sao também importantes no que
diz respeito ao refino do petréleo, ajudando a se
tracar estratégias para prevenir contaminagdes dos
derivados, corrosdo de equipamentos e avaliagdo do
potencial de contaminagdo ambiental. Riscos
ambientais dependem diretamente da toxicidade e da
concentracdo de cada metal no 6leo cru que, na sua
maior parte ocorrem na forma de compostos
organometdlicos. Devido & sua capacidade de
deteccdo multielementar e aos baixos limites de
deteccdo atingidos, ICP OES é uma técnica atrativa
para determinac@o de elementos-traco em petréleo e
derivados quando aintroducdo desse tipo de amostra
no plasma é viabilizada. O objetivo desse trabalho foi
o0 de desenvolver metodologia para determinar
elementos-traco em 6leo cru, utilizando um simples
procedimento prévio de dissolucao &cida assistida por
ultra-som.

Resultados e Discussao

O método foi desenvolvido usando um espectrémetro
de emissdo atbmica com fonte de ICP, Plasma
P1000 da Perkin-EImer. As medi¢cdes foram
realizadas com a poténcia de compromisso otimizada
(1200 W) e tempo de integracdo de 100 ms. O
sistema de introducdo de amostra consistiu em um
nebulizador concéntrico Meinhard K3 alimentado com
bomba peristaltica (taxa de aspiracdo de 0,8 mL min
Y acoplado a uma camara de nebulizacdo Scott
Fassel. A vazéo de Ar nas linhas do plasma, auxiliar
e nebulizador foi 15,0; 1,0; 0,7 L min*
respectivamente. As linhas espectrais (nm) utilizadas
foram Cr (267,7), Mo (202,0), Ti (337,3), V (292,4), Cd
(228,8), Fe (238,2), Mn (257,6), Ni (231,6) e Zn
(213,8). A preparacao da amostra foi realizada por
meio de uma dissolugdo com acido nitrico
concentrado em um banho ultrasonico USB 124(40
kHZ). Esse procedimento permitiu a total dissolucédo
do 6leo em apenas alguns minutos, permitindo a
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introducdo da amostra no ICP e proporcionando
sinais analiticos comparaveis aos obtidos com
padrdes aquosos.

Alguns fatores que afetam o desempenho da
técnica de dissolugdo da amostra assistida por ultra-
som (US) foram avaliados. Deste modo, um
planejamento fatorial 2° foi utilizado como estratégia
multivariada para avaliagdo de efeitos das variaveis
envolvidas no prcesso: tempo de aquecimento (20 min (-
), 30 min (+)); tempo de exposi¢cdo ao US (15 min (-), 20
min (+)) e concentracdo de HNO; (7M (-), 14 M (+)). A
aplicacdo do planejamento fatorial mostrou que a
concentracdo do acido utilizado e o tempo de
aquecimento sdo os dois fatores mais significantes
para todos os analitos. A exposi¢cdo ao ultra-som foi
necessaria para obtencdo dos resultados
satisfatérios, contudo, o tempo de exposicao,
mostrou-se insignificante.

Os limites de deteccdo (3Sb/m) obtidos foram:
0,005, Q06, QO01, Q003, QO03, 001, 0002, Q0O9, e
0,19 ug g' e LOQs (10 Sb) de 0,01, 0,21, 0,04, 0,01,
0,1, 0,03, 0,008, 0,31e 0,62 pg g™ calculados para Cr,
Mo, Ti, V, Cd, Fe, Mn, Ni, e Zn respectivamente,
para n=3. O método foi validado utilizando amostra de
referéncia 1634c e amostras de petréleo enriquecidas
com Conostan S-21. Recuperacdes entre 90 e 99 %
foram obtidas. Precisbes (RSD) variaram entre 1,7 e
9,5 % para todos elementos.

Conclusdes

Saob condicbes otimizadas, recuperacoes
guantitativas foram alcancadas para todos 0s metais
e o0s resultados obtidos mostraram-se comparativos
aos do método classico de decomposi¢do acida por
microondas. O método proposto mostrou-se
adequado, e prético, proporcionando a obtencéo,
apoés sonicacdo, de solugfes limpidas que puderam
ser introduzidas diretamente no ICP e comparadas
com padrées inorganicos de calibracéo.
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