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Introducéao

Os residuos arométicos resultantes do
craqueamento catalitico do petréleo (6leo decantado)
atualmente s&o utilizados como matéria-prima no
processo de fabricacdo de materiais de alto valor
agregado como as fiboras de carbono. A
caracterizagdo quimica destes materiais € importante
para se identificar quais propriedades determinam a
qualidade e desempenho dos produtos acabados.
Porém, por consistirem de materiais extremamente
complexos torna-se necessario um pré-fracionamento
das amostras. Existem vérias técnicas disponiveis
utilizando-se separacdo em coluna aberta’, que
envolve a adsor¢cdo dos componentes nos centros
ativos da fase estacionaria seguida de uma
dessorcdo gradual por eluicdo sequencial com
solventes de polaridades crescentes. Como estes
residuos sdo materiais extremamente viscosos, a
introducdo da amostra pode ser feita por pré-adsor¢éo
num suporte inerte ou na prépria fase estacionaria. A
eluicdo dos componentes deste suporte € chamada
de extrografia e tem se tornado uma boa alternativa,
pois se propde ao fracionamento das amostras em
classes distintas de compostos?.

Resultados e Discussao

As amostras de Oleo decantado foram
pesadas, solubilizadas em diclorometano e
adsorvidas em silica pré-ativada em uma razdo de
amostra:adsorvente de 1:13. Apdés a completa
remocado do solvente e secagem do material, este foi
colocado em coluna de vidro. No fundo da coluna foi
colocada silica ativada nao carregada numa razéo de
2:1 para a silica impregnada com amostra para se
evitar sobreposicdo das fragcdes. A seguinte
sequéncia de solventes foi utilizada: n-hexano
(100mL); 64% n-hexano/36% Tolueno (200mL);
cloroférmio (200mL) e 90% clorof6rmio/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
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a 10°C/min. Os espectros de massa foram
registrados num intervalo de massa de 30-500 u.m.a.

A identificagdo dos grupos funcionais
presentes nas fragcbes foi realizada por
espectroscopia de infravermelho com transformada de
Fourier (FTIR) e os espectros de IV obtidos indicaram
a eficiéncia da separacéo.

A cromatografia gasosa confirma os
resultados obtidos por FTIR. A fragdo 1 é composta
exclusivamente de alifaticos, de C14 a C30 sendo os
compostos de C23 a C26 mais abundantes (figura 1).
Na fracdo 2, os compostos identificados por CG-EM
sdo hidrocarbonetos poliaromaticos que védo do
naftaleno ao criseno, além dos compostos alquilados,
hidrogenados, nafténicos e bifenilas.

A fracdo 3 contém uma pequena variedade de
compostos, todos nitrogenados, sendo a maioria
composta de carbazois com 2 a 4 anéis benzénicos
e ramificacbes. A fracdo 4 ¢é composta de
substancias polares como fendis, tiofenos, xantenos,
entre outros.
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Figura 1. Cromatograma de ions totais tipico da
fracéo 1.

Conclusoes

A extrografia € uma técnica robusta e eficaz
como pré-fracionamento de materiais complexos de
petréleo em classes de compostos de acordo com a
sua funcionalidade. Os resultados das andlises
cromatograficas e espectroscopicas mostram a
seletividade da separacdo em hidrocarbonetos
alifaticos, aromaticos, nitrogenados e polares.
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