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Introducao

Durante o processamento do petrdleo nas
refinarias, além dos varios produtos e subprodutos
que sado extraidos, obtém-se uma grande carga de
efluentes liquidos aquosos que sdo carregados de
inimeros compostos téxicos, como por exemplo, os
metais pesados. A caracterizagdo desses residuos &
fundamental na orientagdo do seu tratamento e
descarte. A planta industrial de uma refinaria fornece
diferentes pontos de descartes de fragoes liquidas,
os quais podem diferenciar significativamente na
sua composigado entre esses pontos. Dessa forma,
um monitoramento minucioso de cada ponto permite
detectar os locais exatos onde as contaminacbes
desses compostos sd@o mais pronunciadas,
auxiliando na tomada de decisdes para minimizar o
impacto ambiental da refinaria de petréleo.

Neste trabalho é apresentado uma metodologia
para o monitoramento de As, Sb, Te e Pb em
amostras de correntes aquosas e efluentes
provindas da refinaria de petréleo Revap de Séo
José dos Campos (SP). Devido a complexidade da
matriz e do alto teor de matéria organica, a técnica
escolhida para as determinagdes foi a ETV-ICP-MS,
pois a vaporizagdo eletrotérmica permite uma
andlise direta da amostra, com elevada
sensibilidade, sem comprometer o funcionamento
do instrumento.

Resultados e Discussao

Os parametros operacionais do ETV-ICP-MS
como poténcia do plasma (1300 W), gas carreador
(1,3 L/min) e programa de temperatura/tempo do
vaporizador  eletrotérmico  (pirdlise: 300°C e
vaporizacdo: 2400°C) foram otimizados utilizando
padrdes aquosos e uma amostra real (agua acida
com elevado teor de H,S e NHj;). O Pd foi escolhido
como modificador/carreador e uma massa de 2,5 ug
ja foi suficiente para estabilizar todos os analitos
estudados.

Ap6s a completa otimizagdo, a metodologia
desenvolvida foi avaliada pela analise de uma
amostra aquosa, supostamente sendo uma das
mais complexas (a mesma empregada na
otimizagdo da metodologia proposta) utilizando o
método de adigao e recuperagao, fazendo uso da
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calibracdo convencional com padrdes aquosos na
faixa de 1 a 100 pg/L para todos os analitos. Os
parametros de mérito estdo apresentados na Tabela
1, onde pode ser observado que foram obtidos
otimos coeficientes de correlagdo linear (R) com
excelentes limites de detecgdo (LD), adequados
para as amostras que se pretende analisar. Os
resultados da andlise da amostra estéo
apresentados na Tabela 2. De um modo geral, os
resultados de recuperagao foram satisfatérios,
exceto para adigao de 10 ppb para o Pb que ficou
abaixo dos 80%, sendo que as demais tiveram uma
recuperagdo meédia de 105%, e o desvio padrao
relativo médio foi de 11,8%.

Tabela 1. Parametros de mérito para a metodologia
proposta.

/bAS 'Id'le 'IdUTe U&Pb
Inclinagéo 2,7x10 1,2x10 5,9x10 4,0x10
(Ung) 3 4 3 4
R 0,9999 10,9990 0,9998 0,9993
LD (pg/L) 0,02 0,02 0,04 0,4

Tabela 2. Recuperacao da adi¢cdo de As, Sb, Te e
Pb em uma amostra de corrente aquosa da refinaria

de petréleo.
Adicionad Encontrado (pg/L)
o] As Sb Te Pb
(no/L)
0 0,28 + 017 1,0£03 1,3+06
0,05 0,02
5 6,2%0,3 58+04 72+04 54+06
10 11,9+0,1 11,4+03 10,3 + 8,2%0,5
0,6
25 28,0+£0,9 26,8+03 25,0 + 21,2+
1,5 0,6
Conclusoes
Ficou demonstrado que a metodologia

desenvolvida permite a determinagao direta de As,
Sb, Te e Pb em amostras de correntes aquosas e
efluentes de refinaria de petréleo por ETV-ICP-MS.
Certamente, outras amostras de diferentes pontos
da refinaria devem ser testadas para checar a
confiabilidade do método proposto nas diferentes
matrizes, além de buscar estender o estudo para
outros elementos como, por exemplo, o Se.
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