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Introducéo

A presenca de cloreto no petréleo pode causar
diversos problemas nas refinarias, bem como afetar a
qualidade de seus produtos. A decomposicéo térmica
de sais de cloreto pode levar a formacao de HCI,
causando corrosdo nos equipamentos de destilacao,
trocadores de calor e tubulagcdes nas refinarias.
Portanto, existe a necessidade de um rigido controle
de ClI no petroleo e em seus produtos e o
conseqliente desenvolvimento de métodos analiticos
adequados para o preparo da amostra, que sejam
compativeis com a técnica de determinacdo. Com
este propdsito, a técnica de decomposicdo por
combust&o iniciada por microondas (MIC)" é bastante
adequada para a decomposicdo de amostras com
alto teor de matéria organica. Os riscos de perdas por
volatilizagdo e contaminag¢éo sdo minimizados. Além
disso, esta técnica permite a utilizacdo de agua ou
solugdes alcalinas diluidas para a absorcdo dos
gases gerados durante a combustdo. Isto representa
uma vantagem em comparacdo com outras técnicas
de decomposicdo, visto que solucbes com teor de
acido elevado podem apresentar interferéncias na
determinacdo de Cl por espectrometria de massa
com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS),
espectrometria de emissdo Optica com plasma
indutivamente acoplado (ICP OES) e cromatografia de
fons (IC). Neste trabalho é proposto um método para
a decomposicao por MIC de amostras de coque,
possibilitando a utilizacdo de agua como solucéo
absorvedora para posterior determinacdo de cloreto
por IC.

Resultados e Discussao

Amostras de coque, na forma de comprimidos (até
500 mg), foram colocadas em um suporte de quartzo
sobre um disco de papel. Apds a adicdo de 50 L de
solucdo de NH4NO; 50% (m/V) ao papel, o suporte
com a amostra foi posicionado no interior de um
frasco de quartzo. Cerca de 6 mL de agua foram
colocados como solucdo absorvedora no frasco que,
posteriormente, foi fechado e pressurizado com 20
atm de oxigénio. A combustdo das amostras foi feita
em forno de microondas com 5 min de irradiagdo em
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poténcia de 1400 W. As determinag¢des de Cl foram
efetuadas por IC, visto que por ICP-OES néo foi
possivel quantificar Cl por este elemento estar
presente nas amostras em concentragfes abaixo do
limite de quantificacdo desta técnica (70 ng g?).
Foram feitos ensaios de recuperacdo de analito, onde
foram obtidas recuperacdes em torno de 100% para
Cl em &ua, com etapa de refluxo. A concordancia
com o valor certificado de Cl no material de referéncia
certificado (CRM) de coque foi 98,8 + 3,5% e 100,3 £
1,9%, sem e com etapa de refluxo, respectivamente.
O procedimento foi aplicado para 5 amostras de
coque efoi verificado que a concentracdo de Cl para
todas amostras foi entre 15 e 25 ng g'. O carbono
residual dos digeridos foi inferior a 0,6%. Outros
métodos de preparo de amostras foram empregados
utilizando CRM, como decomposic¢ao por via Umida e
extracdo com agua para comparagcdo com o método
proposto. Para estes procedimentos foi empregado o
mesmo equipamento utilizado para a decomposi¢ao
por MIC. Para a decomposicdo por via Umida foram
utilizados 6 mL de HNO; concentrado e 1 mL de H,O,
e para o método de extracdo foram utilizados 6 mL de
agua. Foram obtidas concordancias de 35,8 e 34,4%
para decomposi¢cdo por via Umida e extracdo com
agua, respectivamente, mostrando a inadequabilidade
destes procedimentos.

Conclusoes

O procedimento proposto, por combustéo iniciada
por microondas em sistema fechado é adequado para
a decomposicdo de coque de maneira rapida e
eficiente, sendo possivel o preparo de até 8 amostras
simultaneamente, em apenas 25 min.
Adicionalmente, a técnica de IC permite que seja feita
a determinacdo de Cl em baixas concentracdes nas
amostras estudadas. Outros métodos de preparo de
amostram ndo apresentaram resultados satisfatérios.
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