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Introducao

A presenca de cloro e enxofre em petréleo e seus
produtos pode causar diversos problemas nas
refinarias, como corrosdo, envenenamento de
catalisadores metalicos, emissdao de poluentes e
conseqiente ocorréncia de chuvas acidas. Desta
forma, existe a necessidade de determinar a
concentragdo de Cl e S no petréleo e em seus
produtos, o que exige o desenvolvimento de
métodos analiticos adequados para o preparo da
amostra. No entanto, é sabido que o residuo da
destilagdo atmosférica do petrdleo (RAT) €& uma
matriz de dificil decomposi¢do, necessitando de
condigbes drasticas para a eliminagcdo da matéria
organica. Com este propdsito, a técnica de
decomposicdo por combustdo iniciada por
microondas (MIC)' é uma alternativa para a
decomposicdo de matrizes complexas, como
petréleo, coque e residuos de destilagao. Os riscos
de perdas por volatilizagdo e contaminagdo sao
minimizados e esta técnica permite a utilizagao de
agua ou solugdes alcalinas diluidas para a absorgéao
dos gases gerados durante a combustdo. Isto
representa uma vantagem em comparagdo com
outras técnicas de decomposi¢do, visto que
solucbes com teor de 4cido elevado podem
apresentar interferéncias na determinacéo de Cl e S
por espectrometria de emissdo éptica com plasma
indutivamente acoplado (ICP OES) e cromatografia
de ions (IC). Neste trabalho é proposto um método
para a decomposicdao de RAT por MIC, para a
determinacao de Cl e S por IC e ICP OES.

Resultados e Discussao

As amostras de RAT foram aquecidas em estufa a
80 °C e homogeneizadas. Apods, foram feitos
involucros contendo a amostra (100 a 500 mg)
utilizando filmes de polietileno comerciais e estes
foram selados sob aquecimento. Posteriormente, as
amostras foram colocadas sobre um disco de papel
filtro, posicionado na base de um suporte de
quartzo. Apo6s a adicao de 50 pl de uma solugao de
NH4NO; 6 mol I'" a0 papel, o suporte com a amostra
foi posicionado no interior de um frasco de quartzo
contendo 6 ml de agua ou solugédo de carbonato de
amoénio (10 a 100 mmol I"). Os frascos foram
fechados e pressurizados com 20 atm de oxigénio.
A combustdo das amostras foi feita em forno de
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microondas com 5 min de irradiagdo em poténcia de
1400 W. As determinagdes de Cl e S foram feitas
por IC e ICP-OES. Recuperacdes em torno de 100%
foram obtidas para Cl e S em A&gua,
respectivamente, com etapa de refluxo. As
concordancias com o valor certificado para Cl e S no
material de referéncia certificado (CRM) NIST 1634c
(Trace elements in residual fuel oil) foram de 99,1 +
2,7 e 103 * 6%, respectivamente, em agua e com
etapa de refluxo. Outros métodos de preparo de
amostras foram empregados utilizando CRM, como
decomposicao por via umida e extragdo com agua
para comparagdo com o método proposto. Para Cl,
foram obtidas concordancias inferiores a 36% para
decomposicao por via Umida e extragdo com agua.
Para S, foi obtida concordéncia melhor que 98%
para a decomposi¢ao por via umida. Entretanto, este
método de decomposigao utiliza acido concentrado
e o0 tempo de decomposi¢cdo é de 60 min. Além
disso, ndo possibilita utilizar o mesmo procedimento
de decomposicao para posterior determinagéo de Cl
e S. Utilizando a extragdo com agua, a concordancia
foi de apenas 5% para S. O teor de carbono residual
dos digeridos obtidos por MIC foi inferior a 0,6%,
enquanto que por via umida foi de 17%.

Conclusoes

O procedimento de decomposigdo por MIC ¢é
adequado para a decomposigao de RAT de maneira
rapida e eficiente, sendo possivel o preparo de até 8
amostras simultaneamente em apenas 25 min. O
método apresentou bons resultados e concordancia
para Cl e S com valores certificados utilizando
carbonato de aménio 0,05 mol I" como solugdo
absorvedora. Adicionalmente, pode ser aplicado o
mesmo procedimento de decomposicdo para
posterior determinagao de Cl e S, simultaneamente,
por IC ou ICP OES ap6s uma Unica etapa de
decomposicao. Este aspecto apresenta grandes
vantagens para a andlise de rotina para o controle
de qualidade do RAT.
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