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Introducao

Experimental

Os acidos nafténicos (AN, C H,. .,0,) estao presentes na
maioria dos o6leos nacionais, podendo ser encontrados em
aguas residuais dos processos de craqueamento na torre de

Amostra

destilacao. Contudo, os derivados dos AN podem ser
altamente toxicos para as espécies aquaticas!. Devido a
complexidade das misturas de AN, nao existe um método
de rotina para identifica-los ou isola-los-2.

O objetivo deste trabalho é utilizar a extracao liquido-
liquido para a remocao dos AN de aguas residuais e usar

Extracao com
CH,CI,

Filtragao

..........................................

Extratos levados |

ou
CHCI,
(3x10 mL)

Adicado de Na,SO,

E MTBDSTFA + EXTRATO

20 L

50 uL DCM

a secura sob
fluxo N,

Reduc¢ao de Volume
com N,

Derivatizagao

10°C/min

GCI/IMS

10°C/min

como meétodo de analise a cromatografia gasosa acoplada a
espectrometria de massas (GC/qMS).

40°C (2min) 1200c_2°C/Min_ 1g00c19°C/MID  300°C (1min)

OV-5 (30m x 0,25 mm, 0,10um)
Inje¢do no modo split 1:50
Volume injetado = 1uL

T injetor = 280°C

T interface = 300°C

Fase mévellfluxo: Hélio/1 mL min"

Resultados e discussao

Dentre as 3 amostras avaliadas, a A-04 apresentou maior
niumero de picos para ambos os solventes extratores
utilizados (Figura 1). Também foram identificados, via
biblioteca de espectros, varios compostos fenolicos com
tempos de retencao inferiores aos dos AN.

As intensidades dos ions referentes aos AN derivatizados
foram organizadas de forma percentual. A intensidade do
ion molecular de cada composto acido identificado foi
relacionada a intensidade total dos AN presentes na
amostra (Figura 2).
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de compostos fenolicos , devido aos sinais na regiao de o FAMIAZ Nimero de Carbonas 5 1sss, - FamilaZ

aromaticos. A analise via IR indicou a presenca de AN
através das vibracoes caracteristicas de compostos
alifaticos ramificados de acidos carboxilicos, localizadas na
regiao de 2900 cmi,

Figura 2: Distribuicao percentual considerando
as intensidades dos AN derivatizados presentes
nas amostras, pelo nimero de carbonos e familia
Z para os solventes extratores CH,Cl, e CHCI,.
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S A quantificacao foi realizada com adicao de estearato de
T Amostra A-04 - ~ - ~ ~
| o CHOl metila (padrao interno, PI) em solucoes de concentracao
71 A0 conhecida de uma mistura comercial de AN. Calculou-se as
*1 | A abmioos  ou frsubsioo igados a ani concentracdes das amostras aplicando a razdo das areas
of | | r rHrJ;\m"\"“ obtidas nos cromatogramas para os AN e o PI na equacao
o1 | Al \; ) 1 § linear da reta (Tabela 1).
|'|, / 2 |El|:|Irg ” . ,
o] Y '\[J | %‘, ool Tabela 1: Amostra aquosa, razao entre a area dos AN
. TR | totais pela area do PI e concentragao.
T LM Amostra aquosa Area AN / Area Concentracao Massa de acido
numero de onda (cm’) ! T ppm PI (mg L-l) em 50 mL (mg)
A-02 3.90 4490 0,224
- . 1 -
Figura 3: Espectros de tHRMN e IR da amostra A-04. A-04 11.51 1 s 0,606
A-06 0.92 1491 0,074

»A comparacao entre os solventes extratores mostrou que CHCIl; é mais eficiente para a extracao de acidos aciclicos (Z= 0)
com mais de 7 atomos de carbono, enquanto que CH,CIl, apresentou melhor poder extrator para compostos de maior peso
molecular e monociclicos (Z= -2), independente do tamanho da cadeia.

>As analises realizadas provaram uma distincao entre as amostras estudadas, com relacao ao numero de carbonos e de anéis
dos acidos, os quais possuem quantidades e estruturas diferentes nas trés amostras. A amostra A-04 apresentou a maior
quantidade de AN, com cadeias menores além da presenca de compostos fenolicos em sua composicao.
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