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Introducao

O petrbleo € a principal fonte de energia utilizada
como combustivel, por isso & de fundamental
importancia na economia mundial. A determinagao
de elementos-traco tem grande relevancia para a
industria petroquimica, pois a presenga dos mesmos
pode afetar o processo de refino, causando
corrosao, envenenamento de catalisadores, emisséo
de gases poluentes e contaminagéo de derivados.’

Algumas técnicas analiticas tém sido propostas
para determinagdo de elementos-tragco em petréleo
e, entre estas, a espectrometria de massa com
plasma indutivamente acoplado (ICP-MS) tem se
destacado por apresentar alta sensibilidade e
capacidade  multielementar.  Alguns  estudos
recomendam a analise direta de petroleo apds a
diluigho das amostras em solvente organico. No
entanto, a introducdo do solvente organico no
plasma apresenta uma série de desvantagens como
deposicdo de carbono na interface, redugdo na
sensibilidade e extingdo do plasma.1 Desta forma, é
necessario empregar métodos de decomposi¢cédo do
petréleo, previamente a etapa de determinagéo dos
analitos.

Neste contexto, o presente trabalho tem por
objetivo efetuar a determinagdo de Co, Fe, Li, Mo,
Ni, Sr, Ti e V em amostras de petréleo por ICP-MS.
Diferentes técnicas de decomposi¢éo por via umida
foram avaliadas: sistema fechado assistido por
radiagdo micro-ondas e decomposi¢cdo em sistema
aberto e fechado utilizando aquecimento
convencional.

Resultados e Discussao

A amostra de petrédleo foi homogeneizada
utilizando agitagdo mecénica, sob aquecimento
entre 60 a 80 °C por 20 minutos. A massa de
petréleo utilizada nas diferentes técnicas de
decomposicédo foi de até 50 mg para o sistema
fechado com aquecimento convencional e de 500
mg para o sistema aberto com aquecimento
convencional e sistema fechado assistido por
radiagdo micro-ondas. Os parametros instrumentais
como poténcia do gerador de radiofrequéncia e fluxo
de argonio do plasma, do gas auxiliar e de
nebulizagao foram otimizados previamente.

As Figuras 1 e 2 apresentam os resultados para a
amostra nos diferentes métodos de preparo para os
analitos avaliados. Foi observado que a
decomposicdo das amostras ndo foi completa
utilizando sistema aberto com aquecimento
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convencional e, conforme esperado, os resultados
obtidos foram cerca de 20% inferiores aos valores
obtidos com o emprego dos métodos de
decomposicdo em sistema fechado. Por outro lado,
0 uso de sistema fechado assistido por radiagao
micro-ondas foi adequado para a decomposicéo das
amostras, permitindo a decomposi¢do de massas de
até 500 mg.
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Figura 1. Concentrégées de Ni, Sr e V encontradas.
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Figura 2. Concentragbes de Co, Fe, Li,
encontradas.
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A exatiddo da metodologia proposta foi avaliada
com o uso de material de referéncia certificado
NIST1634c (trace elements in fuel oil). Os resultados
foram concordantes com os valores certificados
(entre 95 e 109%) utllizando a técnica de
decomposicdo em sistema fechado e determinacéo
dos analitos por ICP-MS.

Conclusoes \

Portanto, foi possivel determinar os elementos-
traco na amostra de petrdleo bruto com as técnicas
apresentadas, sendo que a digestao em frasco
fechado assistida por micro-ondas se mostrou mais
eficiente.
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