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RESUMO

MOTIVACAO: As buscas por combustiveis de melhor qualidade e menos danosos ao meio ambiente
tém conduzido as agéncias de protecdo ambiental a tornar mais rigidas as especificagdes de derivados
de petrdleo. O interesse em melhorar a qualidade de lubrificantes tem promovido o desenvolvimento e
a formulag@o de novos processos.

OBJETIVO: O objetivo deste trabalho consiste em validar uma metodologia para a determinagao de
da concentragdo de enxofre, na forma de dibenzotiofeno (DBT), presente em o6leo lubrificante
sintético, baseada nas normas CGCRE-08 (INMETRO:2003), Guia EURACHEM versao Brasileira,
ISO/IEC 17025 e também no guia para validagao de métodos analiticos e bioanaliticos n°899.

APLICACAO NA INDUSTRIA DO PETROLEO: Os compostos organicos contendo enxofre
constituem uma pequena, mas importante fracdo desses combustiveis, ¢ devido a sua dificil
biodegradabilidade, sdo considerados compostos recalcitrantes. A presenga deste elemento ndo so
contribui para a corrosdo de dutos e outros equipamentos da refinaria, mas também, quando da
combustdo desses produtos, libera-se dioxido de enxofre (SO,), um dos principais poluentes
atmosféricos que ¢ responsavel pelas chuvas acidas. Minimizar a quantidade de enxofre presente em
oleos lubrificantes se torna imprescindivel, ¢ métodos devem ser desenvolvidos a fim de contornar
esse problema.

RESULTADOS OBTIDOS: O método analitico foi validado no cromatografo gasoso da marca
Shimadzu, modelo GC- 17-A com um detector de ionizagdo por chama e um auto-injetor Shimadzu
AOC-5000. Foi utilizada uma coluna apolar de composicdo 5% fenil-metil polisiloxane (DB-5) da
marca J&W Scientific com 30 metros de comprimento, 0,25 mm de didmetro interno e 0,25 plL de
espessura do filme. As temperaturas utilizadas no detector (FID) e no forno foram de 50 °C para 250
°C a 8 °C/mim, respectivamente. Injetou-se no modo Split e, como gas de arraste, foi utilizado o
nitrogénio, gas combustivel hidrogénio ¢ como comburente, o oxigénio. Para diminuir o erro de
analise utilizou-se o método do padrdo interno (PI), sendo o tetrahidronaftaleno (THF) o composto
escolhido como padrdo. Para confirmar a validade do método proposto foram avaliados os seguintes
parametros: seletividade, limite de deteccdo e quantificacdo, linearidade, precisdo, exatidao,
sensibilidade e recuperagdo. A metodologia proposta neste trabalho mostrou-se seletiva, precisa, exata
e especifica na faixa de trabalho, sendo adequada para determinar a concentragdo de dibenzotiofeno
em oleo lubrificante sintético.
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Figura 1 — Cromatograma obtido através da injecdo da matriz isenta de dibenzotiofeno
(cromatograma superior) e cromatograma fortificado com o composto de enxofre (cromatograma

inferior)
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Figura 2 — Cinéticas de adsorcdo obtidas para o carvao ativado betuminoso CAC1 (granulometria
10x14) mesh e CAC2 (granulometria 20x30 mesh)
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Figura 3 — Cinéticas de adsorcdo obtidas para o carvio ativado betuminoso CAB1 (granulometria
10x14) mesh e CAB2 (granulometria 20x30 mesh)
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