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Resumo A atividade de exploracdo, producdo e processmmea petrdleo gera

residuos que necessitam de caracterizacdo parberege a destinacdo adequada.
Estes residuos, conhecidos como borras oleosas;aero principal caracteristica a
heterogeneidade e necessitam de um conjunto dedcdaécmanaliticas para sua
caracterizacdo. Dentre o0s principais ensaios deaciaizacdo destaca-se a
determinagéo do teor de cinzas. O objetivo deatsalino foi avaliar a determinagéo
do teor de cinzas de amostras de borras oleosanplise termogravimétrica (TG) e
estabelecer um estudo comparativo com o métodaoaional.

Palavras-chave borras oleosas, teor de cinzas, analise termiogéaica.

Abstract: The activity of exploration, production and prsseg of oil generates

residues that require chemical characterizatiorprimper disposal. These residues
referred to oily sludge show heterogeneity as tle@nncharacteristic and require a
group of characterization analysis. Among thesdyansa, ash content is one of the
most important. The aim of this work was to evaduash content of oily sludge by

thermogravimetric analysis (TG) and perform a comfee study with the

conventional method.
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1. INTRODUCAO

Durante o processo de exploragédo, producg
processamento de petrdleo € comum a gerac3
residuos que necessitam de caracterizacdo
receberem a destinacdo adequada [1]. E
residuos, conhecidos como borras oleo
apresentam grandes variacbes de compos

tornam extremamente poluentes para o meio
ambiente. As borras oleosas sdo geralmente
Of&tmadas por uma mistura de 6leo, agua e sdlidos,
losd@do estes (ltimos, particulas arrastadas do
P¥8ervatorio ou compostos inorganicos formados
S&FA processos de corrosdo ou incrustacao.

’iaf’ Devido a heterogeneidade destes compostos,
m conjunto de técnicas analiticas se faz

D

”

além da presenca de contaminantes, 0 qus
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necessario para a caracterizacdo completa d
residuos. Dentre os principais ensaios utilizal
podemos destacar a determinacdo do teof
cinzas, para quantificagdo de compos
inorganicos presentes no material.

A determinagdo do teor de cinzas pode
obtida pelo método convencional ou pelo métq
termogravimétrico. O método convencior
determina o teor de cinzas por meio da perd3

massa por calcinacdo em mufla [2]. Este mét d

€ lento e laborioso e leva até 8 horas para
concluido. O método termogravimétrico avalia
perfil de perda de massa de uma pequ
quantidade de amostra, em atmosfera defin
quando submetida a uma programacao contro
de temperatura [3]. E um método vantajoso
relacdo ao tempo (dura de 30 minutos a 1 hd
mas pode apresentar desvios de resultado de
a pequena quantidade de massa utilizada
ensaio e a heterogeneidade da amostra analis

Visando a otimizacdo da caracterizagao
residuos de petroleo analisados no Centrg
Tecnologia SENAI Ambiental, este trabalho te
como objetivo a comparacdo entre
metodologias convencional e termogravimeétr,
para a determinacdo do teor de cinzas em bq
oleosas.

2. MATERIAL E METODOS

2.1. Amostras

Foram selecionadas 7 amostras de borras olg
recebidas no laboratério e procedentes
diferentes setores de producdo e processam
de petréleo.

2.2. Métodos Convencionais

O teor de cinzas foi determinado de acordo co
método descrito na norma ABNT NBR 984
2009. Neste ensaio aproximadamente 1 g
amostra foi pesada em cadinho de porcel
previamente calcinado, arrefecido e pesado
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bBastorius. Apds a pesagem as amostras foram
dagjuecidas em chapa de aquecimento para

ediiminacdo de toda matéria organica e ao final
tderam incineradas em mufla a 700 °C por 1hora.

ApoOs a calcinacdo as amostras foram transferidas
sBgra dessecador até atingirem a temperatura
)G%mbiente e foram repesadas. Esta ultima etapa é
a{epetida até a obtencao de peso constante, ou seja,
L que a diferengca entre as duas pesagens seja
b '%ferior a 5%. A determinagéo do teor de cinzas

Jg'} obtida pela Equacéo 1:

| O
ena
ida,
ada

em
r@dem é a massa de cinzasM a massa da

vijgostra. A analise foi realizada em duplicada e o
feeultado final foi considerado a média entre as
adigterminacdes, respeitando a diferenca de até 5%

CIeentre cada.

Cinza(%) = % x 100 (1)

de3. Método Termogravimétrico

O estudo termogravimétrico dos residuos de
a8etréleo foi realizado por termogravimetria (TG)
C8 termogravimetria derivada (DTG) em um
'Halisador termogravimétrico modelo STA 6000
da marca Perkin-Elmer. As curvas TG/DTG
foram obtidas na faixa de temperatura de 30 a
900 °C, sob atmosfera de ar (20 mL.H)jrtaxa
de aquecimento de 20 °C.jn utilizando

cadinho de alumina contendo em torno de 10 mg

0g8Samostra.
de ) o
entgV0 Método termogravimétrico, os teores de

cinzas foram obtidos diretamente da
guantificacdo do produto de decomposicdo
térmica na temperatura de 900 °C. Assim como
mn® método convencional, as analises foram
2realizadas em duplicada e o resultado final
dgensiderado foi a média entre as determinacdées.
ana

em

balanca analitica modelo CP 224S da m3

rca
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2.4. Comparacao entre as metodologias

Para a comparacdo entre as metodolo

aplicou-se o teste t-Student (Equagdo 2) pagg

avaliacdo de discrepancias entre as mé
obtidas pelos dois métodos:

RADIAGOCLS IONIZANTCS METROLOGIA
Figura 1. Curva TG de 4 amostras diferentes de
;iQS”a oleosa, obtidas com razdo de aquecimento

20 °C.mift, em atmosfera dinamica de dlar

:iiga?so mL.min"), respectivamente.

Os teores de cinzas das amostras de borras
oleosas determinados pelos métodos
convencional e termogravimétrico estao listados
na tabela 1. A figura 2, que apresenta a
comparagdo entre os teores de cinzas, mostra
uma boa aproximacao entre os resultados.

onde X% e X, sdo as médias obtidas pelpdabelal.Valores médios dos teores de cinzas de

diferentes métodos,.Se $° sdo as variancias borras  oleosas  obtidos pelos  métodos
dos resultados de cada métodq e n, o nimero| convencional e termogravimetrico.
de amostras de cada grupo. O teste foi realizgdo Teor de Cinzas (%)
para um intervalo de confianca de 95%.
Amostra Convencional TG
3. RESULTADOS E DISCUSSAO 1 41,1282 42,401
2 30,8212 29,946
A figura 1 apresenta as analisep 3 72,0221 73,249
termogravimétricas de 4 amostras diferentes fle 4 09,3687 7.629
borras oleosas. As diferengas de perfil de pgrda 5 9.8415 8.977
de massa das amostras evidenciam||a 6 41,3928 43,029
variabilidade de composi¢do destes tipos |¢le - 55416 7.747
residuos. Enquanto a amostra de borrg -2
apresentou uma maior quantidade de matefiais
— 90 -
—_— s 80 - O Convencional
o 70 - BTG
- K 60 -
240 -
30 -
20 -
10 -
0 .
12 3 4 5 6 7
Temperatura °C) amostras de borras oleosas

inorganicos observada pela pequena taxa
decomposicdo, a amostra de borra 4 apres
predominancia de matéria organica.

Beura 2. Teores de cinzas de borras oleosas
efdeterminados pelo método convencional e
termogravimétrico.
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Realizando-se o0 teste t-Student p

comparagdo entre 0s métodos convenciong

termogravimétrico obteve-se t = 0,0314. Com
valor de t critico tabelado (graus de liberdad

que ndo existe diferenca estatistica significa
entre os resultados obtidos entre os dois méto

4. CONCLUSAO

Os resultados das determinagbes dos teore
cinzas obtidos por TG mostraram-se satisfaton
quando comparados com o método convencig
mostrando que a técnica é aplicavel pard
determinagé&o do teor de cinzas de borras oleq
O método termogravimétrico apresenta vantag
em relacdo ao método convencional, pois uti
menor tempo de andlise, menor quantidade
amostra e permite o estudo do perfil de perda
massa das amostras. De acordo com o perf
perda de massa foi possivel avaliar
variabilidade de composicdo e heterogeneid
das amostras analisadas. Devido a ¢
heterogeneidade e a pequena quantidadg
amostra utilizada na andlise, € necessério gar
a homogeneizacdo eficiente das amos
analisadas para que 0 ensaio seja representat
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