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Introdução 

Alguns petróleos nacionais são conhecidos por 
apresentarem altos índices de acidez decorrentes 
da presença de constituintes ácidos, destacando-se 
os ácidos naftênicos (AN). 
A extração em fase sólida (SPE) com trocador de 
ânions forte (trimetil-propil-amônio-sílica – SAX) vem 
sendo mencionada na literatura como uma ótima 
fase para a obtenção de extratos ricos em 
compostos ácidos.  
A eficiência da análise cromatográfica nas amostras 
petroquímicas está diretamente relacionada às 
etapas de fracionamento. A cromatografia 
monodimensional com detector de massas (GC/MS) 
é a técnica de análise mais utilizada. Entretanto, em 
função de maior resolução, capacidade de picos e 
sensibilidade, recentemente, a cromatografia gasosa 
bidimensional abrangente (GC×GC) se tornou uma 
técnica alternativa. 
Assim, este trabalho tem como objetivo testar a 
eficiência da SPE na identificação de ácidos 
naftênicos em frações de petróleo brasileiro, usando 
cromatografia gasosa mono e bidimensional. 
As frações ácidas de duas amostras de derivados 
de petróleo brasileiro (A1 e A2) foram obtidas 
através de percolação sobre o cartucho SAX com a 
mistura MTBE:ácido fórmico (98:2 v/v). Os extratos 
foram derivatizados com N-terc-butildimetilsilil-N-
metil-trifluoroacetamida (MTBDSTFA) e analisados 
por GC/MS e GC×GC-FID.  

Resultados e Discussão 

A presença dos padrões de ácidos 
(ciclopentacarboxílico, ciclo-hexanocarboxílico, ciclo-
heptanocarboxílico, trans-4-pentil-ciclo-hexano 
carboxílico e siríngico) foi verificada por GC/MS 
(Fig. 1) e confirmada através de análise via 
GC×GC-FID (Fig. 2).  
Vários outros compostos ácidos foram identificados 
nos cromatogramas, cujas estruturas ainda não 
foram propostas na literatura. 
É preciso salientar a ausência do padrão ácido 1-
metil-ciclo-hexano e, o sinal de baixa intensidade do 
padrão ácido trans-4-pentil ciclo-hexanocarboxílico 
em ambas as técnicas cromatográficas. 
Aparentemente tem-se um mecanismo diferenciado 
de interação com a fase estacionária.  

 

 
 
Figura 1. Cromatogramas obtidos por GC/MS das 
amostras A1 e A2 em comparação com a solução 
padrão de ácidos (240 mg/L em DCM). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 2. Diagrama de cores das amostras A1 e A2. 
Em A’ e B’ estão representadas as ampliações da 
região característica dos padrões de ácidos 
naftênicos. 

Conclusões 

A fase SAX se mostrou eficiente para a análise de 
compostos ácidos de frações pesadas de petróleo, 
visto que houve a eliminação dos tradicionais 
interferentes (hidrocarbonetos saturados e 
aromáticos) e possibilitou a pré-concentração destes 
analitos para a análise cromatográfica.  
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