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Introducao |

O merciurio é um elemento presente nos
combustiveis fosseis, incluindo o gas natural, 6leo
cru, carvao, xistos e betumes’. Quando presente em
Oleo e gas, esse elemento tem um impacto negativo
direto na industria petroquimica.

A presenca de mercirio nos sistemas de
processamento causa degradacgéao dos
equipamentos e geracao de residuos toxicos®.

Na literatura, existem poucos trabalhos publicados
sobre a determinagédo de Hg total nos derivados de
petroleo’. Sistemas para decomposicdo em altas
pressées e temperaturas (HPA, do inglés “High
pressure asher’) estdo sendo utilizados com éxito
para determinacdo de metais’ em amostras
organicas por diferentes técnicas analiticas. A
técnica de espectrometria de massas com plasma
indutivamente acoplado (ICP-MS) é muito atrativa
porque apresenta capacidade multielementar e
baixos limites de deteccao.

O objetivo deste trabalho foi desenvolver um método
analitico para determinagdo de Hg total em 6leo
utilizando o sistema HPA-S da Anton Paar (Graz,
Austria) e quantificagdo por ICP-MS.

Resultados e Discussao |

Cerca de 0,25 g de amostra foi transferida para um
tubo de quartzo de 50 mL Foi adicionada uma
concentracdo de 20 ug L' de Bi como padréao
interno. A amostra foi digerida com 2 mL de acido
nitrico suprapur utilizando um programa da Anton
Paar: temperatura de 280°C, pressao de 128 +* 8 bar
e tempo de digestdo de 120 min. Ao término da
digestdo a amostra foi diluida com agua até um
volume de 40 mL. Mercdrio foi determinado por ICP-
MS. O isotopo utilizado foi o de massa 202. As
condicbes de operacdo do ICP-MS estdo descritas
na Tabela 1.

O método proposto foi avaliado pelo teste de adicao
€ recuperagao (Tabela 2). O limite de deteccéao foi
de 0,02 ug L'. O limite de quantificacdo
determlnado experimentalmente (RSD < 5%) foi de
0,16 pug L. Os desvios-padrdo relativos (RSD)
foram inferiores a 5% para n=3.
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Tabela 1. Condicoes de Operacéao do ICP-MS

Poténcia (W) 1600
Vazéao do gas carreador L min™ 0,8
Vazao do gas de make-up L min™ 0,1

Tipo de Nebulizador Micromist
Céamara de Spray Scott

Rotagédo da bomba peristéltica (rps) 0,1
Tempo de amostragem (s)
Tempo de integracao (s) 0,1
Tempo de leitura (s)
Padrao interno

Tabela 2. Recuperacdo de Hg em amostra de
petréleo obtida pelo teste de adicéo e recuperagao

Conc. Conc.

Amostra  Total  Adicionada Recue/(:ragéo
ngg ug g
P1__ 4022 1,00 129 + 1

Conclusoes |

O método proposto apresenta muitas vantagens:
utiliza pouca massa de amostra, pequeno volume de
reagente, é pouco laborioso, rapido e apresenta
adequados limites de detecgao (0,02 pg L") e
quantificacdo (0,16 pg L™). Além disso, permite uma
decomposi¢do muito eficiente, capaz de transformar
a matriz organica de 6leo em solugdao aquosa
limpida para determinagéo do analito.
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