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Introducao |

O petréleo geralmente é produzido na forma de
emulsées com agua podendo conter elevadas
concentracbes de metais, oxigénio, nitrogénio, sal,
entre outros. A presenga de alguns metais,
principalmente, Ni, V, Ba, Ca, Mg, Fe, Sr, Na e K,
pode ser responsavel por problemas de corrosao,
envenenamento de catalisadores e poluigcdo nas
refinarias. Dessa forma, a determinagcdo de metais
deve ser feita, rotineiramente, nas refinarias de
petroleo. Com este propédsito, a técnica de
decomposigdo por combustdo iniciada por micro-
ondas (MIC) é uma alternativa para a decomposicao
de matrizes complexas, como petroleos leves e
pesados. Os riscos de contaminagao e perdas por
volatilizagdo sdo minimizados, além de permitir o
uso de acidos diluidos para a absorgdo dos gases
gerados durante a combustdo, o que reduz as
interferéncias na determinacdo de metais e
metaldides por espectrometria de massa com
plasma indutivamente acoplado (ICP-MS) e
espectrometria de emissdo O6ptica com plasma
indutivamente acoplado (ICP OES) devido ao
elevado teor de acido nos digeridos. Neste trabalho
€ proposto um método para decomposicdo de
petréleos leves e pesados por MIC para posterior
determinacdo de Ag, As, Ba, Bi, Ca, Cd, Cr, Fe, K,
Li, Mg, Mn, Mo, Ni, Pb, Rb, Se, Sr, Tl, V, e Zn por
ICP OES e ICP-MS. Para comparagdo dos
resultados, as amostras de petréleos também foram
digeridas por decomposi¢ao por via umida assistida
por micro-ondas.

Resultados e Discussao |

As amostras de petrdleo foram aquecidas em estufa
a 60 °C e homogeneizadas por 20 minutos
utilizando um agitador mecanico a 240 rpm. Apoés,
foram feitos involucros contendo a amostra
utilizando filmes de polietileno comerciais e estes
foram selados sob aquecimento. Posteriormente, os
invélucros foram colocados sobre um disco de papel
filtro, posicionado na base de um suporte de
quartzo. Apods a adicao de 50 ul de uma solugéo de
NH,NO; 6 mol I, o suporte com a amostra foi
posicionado no interior de um frasco de quartzo
contendo 6 ml de HNO; (1 a 14 mol I'1). Os frascos
foram fechados e pressurizados com 20 atm de
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oxigénio. A combustdo das amostras foi feita em
forno de micro-ondas com 5 min de irradiacdo em
poténcia de 1400 W. A determinagdo dos metais e
metaldides foi feita por ICP OES e ICP-MS. Para a
determinacao de Cr e Fe por ICP-MS, foi utilizada a
cela dindmica de reagdo (DRC) contendo gas
amdnia para eliminacdo de interferéncias
poliatbmicas. Os resultados obtidos por MIC,
utilizando HNOj; diluido (2 mol I'") como solugdo
absorvedora, apresentaram concordancia superior a
95% quando comparados aos resultados obtidos
por decomposi¢gao por via Uumida para todos os
elementos estudados. Utilizando HNO3; 1 mol "
recuperagdes nao quantitativas (na faixa de 45 a
70%) foram obtidas para As, Ba, Cr, Li, Mn e Sr. E
importante destacar que, embora o uso da
decomposigao por via umida apresentou resultados
concordantes com MIC, o uso de acidos
concentrados nao € desejavel para posterior
determinacdo de metais e metaldides por ICP-MS
devido a possiveis interferéncias.
Consequentemente, os limites de detecgao obtidos
por decomposi¢cao por via umida foram superiores
aos obtidos por MIC e alguns elementos, como As,
Cr, Rb, Se e Sr foram detectados somente nos
digeridos obtidos apds decomposi¢cdo por MIC.
Foram feitos ensaios de recuperagéo dos analitos e
recuperagbes entre 97 e 103% foram obtidas
utilizando HNO; 2 mol I". A concordancia com o
valor certificado para As, Ba, Na, Ni, Se e V, no
material de referéncia certificado NIST 1634c foi
superior a 98%. O teor de carbono residual nos
digeridos obtidos por MIC foi inferior a 0,6%,
enquanto que por via umida foi de 17%.

Conclusoes

A técnica de MIC mostrou-se adequada para a
decomposigido de petroleos leves e pesados para
determinagcao de metais e metaldides por ICP OES
e ICP-MS. Foi possivel decompor até 8 amostras,
simultaneamente, em apenas 25 minutos e
utilizando HNO; 2 mol I, o que representa um
importante aspecto da quimica verde.
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