Sociedade Brasileira de Quimica ( SBQ)

Identificagcdo de Compostos em Oleos Pesados de Petroleo por
Cromatografia Gasosa Acoplada a Espectrometria de Massas (CG-

EM)

Maria Helena Gongalves Pereira (PQ) phelena@ctex.eb.br

Centro Tecnoldgico do Exército — Se¢do de Tecnologia de Materiais de Carbono - Av. das Américas, 28705, CEP

23020-470, Guaratiba, RJ.

Palavras Chave: aroméaticos, cromatografia, massas.

Introducéao

Os residuos aromaticos resultantes do
craqueamento  catalitco do petrdleo  (6leos
decantados) constituem materiais extremamente
complexos. Desta forma, a sua caracterizagédo
guimica é determinada por grupos de substancias.
Neste trabalho, amostras de 6leos decantados
oriundos de diferentes refinarias foram fracionados por
extrografia' e analisados pr cromatografia gasosa.
Foram estudadas as caracteristicas estruturais
através da analise cromatografica acoplada a
espectrometria de massas®, assim como o
mecanismo de retencdo da fase estacionéria
escolhida.

Resultados e Discussao

As amostras de 6leo decantado foram
pesadas, solubilizadas em diclorometano e
adsorvidas em silica pré-ativada em uma razdo de
amostra:adsorvente de 1:13. Ap6s a completa
remocado do solvente e secagem do material, este foi
colocado em coluna de vidro. No fundo da coluna foi
colocada silica ativada néo carregada numa razéo de
2:1 para a silica impregnada com amostra para se
evitar sobreposicdo das fracBes. A sequéncia de
solventes utilizada foi a seguinte: nthexano (100mL);
64% n-hexano/36% Tolueno (200mL); cloroférmio
(200mL) e 90% cloroférmio/10% éter etilico (200mL).

As fragdes foram analisadas por cromatografia
gasosa utilizando-se como detector um
espectrometro de massas com ionizagao por impacto
eletrdnico e uma coluna capilar Equity-5 (5%difenil
95% dimetilsiloxano). A vazéo de gas utilizada foi de
1mL/min e a temperatura programada em 80°C-325°C
a 10°C/min. O volume de injecdo foi de Ii com
razéo de split de 20:1.0s espectros de massa foram
registrados num intervalo de massa de 30-500 u.m.a.

As andlises foram conduzidas nas fracdes 2 e
3. Foram feitos estudos sobre a retencdo da fase de
polimetilsiloxano com padrées de hidrocarbonetos
aromaticos de 2 a 7 anéis e conclusfes sugerem que
a eluicao ocorre de acordo com o nimero de anéis,
como mostra a figura 1. O pico 1 é referente ao
naftaleno, com 9,308min enquanto que o pico 16
refere-se ao coroneno, com 33,275 min. Os picos dos
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isbmeros  foram  determinados
individuais.

Para as amostras de 6leo decantado, as
andlises das fracbes 2 e 3 corroboraram os
resultados obtidos com os padrbes de
poliarométicos. Na fracdo 2 foram identificados
compostos contendo de 1 a 4 ndcleos aromaticos e
suas respectivas familias de isdmeros alquilados
agrupadas por tempo de retencéo (figura 2). Na fragdo
3, foram identificados pela espectrometria de massas
compostos nitrogenados como carbazdis e isdmeros

alquilados.
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Figura 1. Cromatograma de ions totais dos padrdes
de poliaromaticos.

(x1.,000,000)
TIC

7.5

5.04

2.54

N IR B S Sy R S e s S R e
10.0 15.0 20.0 25.0 30.0

Figura 2. Cromatograma da fracdo 2 do 6leo
decantado

Conclusoes

A metodologia de CG-MS utilizada
apresentou-se satisfatdria para a andlise de misturas
de poliaromaticos, o que possibilitou a identificacédo
dos principais componentes dos 6leos decantados.
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