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Introdugio |

O coque é um residuo solido carbonaceo originado
do processamento térmico das fragdes do petroleo.
O processo de obtengédo do coque transforma uma
fragcdo bastante depreciada, o residuo do vacuo, em
outras de grande valor comercial como nafta, GLP e
diesel. Um dos maiores problemas enfrentados pela
refinaria de petrdleo, é a presencga de sais de cloro,
que comprometem a eficiéncia do processo de
refino e a vida util dos equipamentos. Estes sais
podem formar depdsitos salinos nos sistemas de
pré-aquecimento, nos tubos dos fornos e nas
unidades de producdo de coque, prejudicando a
transferéncia térmica e causando corrosdo nas
torres de destilacdo. Antes do processamento, os
sais devem ser removidos a concentragao inferior a
30 mg.L'[1]. O método oficial para determinagao de
Cl em petréleos pesados e extrapesados € de dificil
aplicagdo e ndo sdo adequados para a
determinagao em coque. O preparo das amostras &
uma das etapas mais dificil, e foi superado
empregando combustdo iniciada por micro-ondas
(MIC). [1] Visando agilizar a etapa de produgdo dos
resultados analiticos, neste trabalho foi proposto um
procedimento analitico baseado no processo de
multicomutagdo em analise em fluxo (MCFA) para
determinacdo de Cloreto em amostras de coque
decompostas por combustdo iniciada por micro-
ondas (MIC).

Procedimento Experimental |

O procedimento proposto € baseado no método
oficial do Standard Methods ™, no qual cloreto reage
com tiocianato de mercurio(ll), desloca o tiocianato
que com Fe(lll) forma um complexo que absorve
radiagdo eletromagnética em torno 480 nm. O
modulo de analise foi constituido por trés valvulas
solendide de estrangulamento, uma bomba
peristaltica, um fotémetro de LED com uma cela de
fluxo com formato em “Z”, e um microcomputador
com interface para controle e aquisigdo de dados. O
fotdbmetro tinha como fonte de radiagdo um LED
com Amax = 472 nm, e como fotodetector um
fotodiodo encapsulado junto com o sistema de
amplificagado de sinal.

Resultados |
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As amostras foram mineralizadas empregando
combustdo iniciada por micro-ondas (MIC), tendo
como meio uma solugdo de (NH4),CO; 0.05 molL™.
A reacgao, para formar o composto a ser monitorado,
ocorria em meio acido, portando ocorria liberagédo de
CO, no interior do reator. A presenga de
microbolhas de gas na cela de fluxo afetava a
precisdo dos resultados, entdo foi incluido no
modulo de vanalise uma etapa separagéo de gas.
Apos a definigdo das variveis de controle: volume
das aliquotas da amostra e da solugédo do reagente,
obteve-se resposta linear (R = 0,998) na faixa de
0,25 - 6,0 mgL™, coeficiente de variagdo de 1,7 %
para uma solugao de referéncia contendo 2,0 mg.L'1
de cloreto.
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Figura 1. Curva analitica obtida com solucdes de
referéncia de cloreto.

Outras caracteristicas importantes tais como:
frequencia analitica de 28 determinagbes por hora;
consumo de reagentes por determinagao, tiocianato
de merecurio 90 pg, e sulfato férrico 2,2 mg;
geragao de efluente 4 mL por determinagéo.

Conclusées |

O sistema apresentou desempenho analitico
apreciavel e viabilidade para aplicagdo em amostras
de coque de petréleo decompostas por MIC.
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