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RESUMO 

O presente trabalho comenta o uso da cromatografia gasosa para a a

nálise de compostos tais como naftaleno, fenol, cresóis, indeno, e~ 
marona, antraceno, fenantreno e carbazol em amostras de alcatrão. 

As potencialidades de aplicação da tecnologia são comentadas. Como 
a mais importante está a introdução de um estudo básico da destila
ção do alcatrão e seus compostos, a qual visa a um aprimoramento da 
qualidade dos carboquímicos produzidos. 
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1. INTRODUÇÃO 

O Centro de Pesquisa da CSN tem uma linha de pesquisa dirigida es
pecificamente à área de Carboquímicos . Atualmente os e s forço s têm 
sido concentrados na área de alcatrão e seus derivados, a qual re
presenta um elevado percentual do faturamento global dos carboquí
micos. 

O objetivo principal a ser alcançado é um conhecimento melhor do 
processo e dos produtos obtidos. Obviamente, numa etapa posterior 
será possível a obtenção de produtos de Química Fina, de maior va
lor agregado, a partir dos produtos atuais e de desenvolvimento de 
tecnologia específica. 

Torna-se pois necessário desenvolver métodos de análise da concen
tração de diversos composfos orgânicos presentes no alcatrão e seus 
derivados. Com isso os parâmetros de processo poderão ser correla
cionados com as diversas concentrações. 

Na literatura ~onsultada, as técnicas predominantes foram as croma
tografia líquida e gasosa (1-8). Foram citadas também outras técni
cas, tais como: espectrofotometria de infravermelho (9), condutime
tria (10) e colorimetrias(ll-12). 

O Centro de Pesquisas da ÇSN, após analisar detalhadamente as diver
sas alternativas analíticas, optou pela técnica da cromatografia de 
fase gasosa. 

2. T~CNICAS ANALÍTICAS 

A análise do alcatrão e seus derivados apresenta diverso~problemas, 
tais como: 

- grande número de compostos homólogos; 

várias substâncias orgânicas com pontos de ebulição muito próxi

mos; 

- baixa solubilidade da amostra nos solventes comumente empregados. 

A técnica empregada obviamente deverá conviver com as limitações a
presentadas . No Centro de Pesquisas da CSN se preferiu a cromato
grafia gasosa, devido às seguintes vantagens sobre outras técnicas 

analíticas: 
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análise quantitativa de maior 'número de compostos encontrados no 
alcatrão e seus subprodutos; 

- maior velocidade de análise; 

- baixo investimento para as condições da CSN; 

- experiência anterior dos analistas; 

- possibilidade de separação de compostos homólogos e isômeros . 

Tais potencialidades se tornaram mais reais com a introdução de co
lunas capilares. Essas colunas aumentaram o número de pratos teóri
cos de 2.000 a 4.000 (colunas empacotadas) para até 200.000 nas ca
pilares. 

Em amostras com poucos compostos é fácil a identificação e padroni
zação. Com o aumento do número de compostos, ou seja, maior número 
de picos, a sua identificação se torna mais problemática, assim co
me a padronização, pois os picos têm tempos de retenção muito pró
ximos. Esse pónto nos parece muito importante, e que deve ser aten
tamente observado, principalmente quando se usa microprocessadores. 

Mesmo com uma janela de tempo pequena, há a possibilidade de inte
gração de dois picos para um mesmo composto. Ressalte-sé também a 
necessidade de um forno que tenha uma estabilidade térmica ótima, 
caso contrário haverá flutuações na temperatura do mesmo e conse
q0ente mudança no tempo de retenção, prejudicando ainda mais a i
dentificação. 

Esses problemas podem ser minimizados por uma escolha criteriosa 
das condições do aparelno, das colunas a serem usadas e também do 
tratamento das amostras antes de sua injeção no cromatógrafo. 

Tais condições operacionais foram otimizadas em cromatógrafo CG-
3537 capilar através de exaustivo e criterioso esforço técnico do 
Centro de Pesquisas da CSN . Essas condições ji foram anteriormente 
publicadas (13-14), razão pela qual foram omitidos aqui os detalhes 
operacionais. 

3. APLICAÇÕES PRÃTICAS DAS TÉCNICAS CRDMATOGRÃFICAS 

Visando a atender aos objetivos Já listados, fora m def i nidos cerca 
de 14 compostos orgânicos, a serem anal i sados, quer no alcatrão, 
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quer nos seus derivados. A Tabela I aprese nta esse s compo sto s. 

Os resultados das análises se constituíram num es tudo bás ic o de ca 
racterização que ~erá útil para os órgãos de comer cia lização e ope 
ração da CSN . Ele será usado tanto para avaliaçã o do proc esso atual 
de :destilação do alcatrão, quanto no estudo de instalaç ões adici o
nais que objetivem produzir carboquímicos com maior pureza. 

O estudo de caracterização efetuado foi direcionado para os compos
tos presentes no alcatrão e nos seus derivados que apresente m in-• 
teresse comercial, sendo portanto seus componentes principais. São 
eles: 

~ : Naftaleno - principal componente do óleo naftalênico que é empr e
gado, na sua maior parte, na fabricação do anidrido ftálico, o 
qual é usado para confecção de resinas e plastificantes. Usado ain
da na fabricação de repelentes de insetos, indústria farmacêuti
ca, e intermediário de corantes e explosivos. 

- Fenol e-Cresóis - Presentes no óleo desinfetante, são usados na 
fabricação de resinas sintéticas (fenol - formaldeído solúveis em 
Óleo), desinfetantes, inibidores de corrosão , preservativos de ma
deira, herbicidas, antissépticos, fungicidas, produtos farmacêu
tácos. 

- Indeno/Cumarona - Também presentes no Óleo desinfetante e são u
sados na fabricação de resinas indeno-cumarona. 

- Antraceno/Fenantreno/Carbazol - Principais componentes do óleo an
trafênico, usados na fabricação de antraquinona, índigo, resinas 
e na fabricação do negro de fumo. 

Diversos cromatogramas são apresentados, visando a indicar os picos 
característicos das substâncias orgânicas analisadas. O cromatogra
ma 1 apresenta os picos característicos do naftaleno, 2 metil naf
taleno, 1 metil naftaleno, fenantreno, antraceno e carbazol. 

D cromatograma 2 apresenta os picos para cumeno, cumarona, meta cre
sol e para cresol. O indeno e o orto cresol são apresentados no cro
matrograma 3, enquanto o · fenol é indicado no cromatograma 4. 

Todos os cromatog r amas apresentados foram obtidos a partir de pa
drões sintéticos . 

Deve-se ressaltar que o presente estudo não se encerra com essa ca-
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racterização das principais substância s. Ao cont ráric, pesquisas de 

mercado e rontatos com os clientes ue produtos carboquímicos podem 

indicar a conveniência e/o ~ necessidade de outras substâncias even

tualmente de interesse comercial. 

A determinação das substâncias presentes no s carboquímicos é uma 

ferramenta qu e permite a avaliação do processo de destilação de al
~atrão. 

O primeir o passo, já iniciado com a cooperação do CENPES da Petro- . 

brás, é o de um estudo fundamental na área de oestilação do alca
trão e derivados, a partir da composição dos vários produtos e de 

outras características fí s ico - químicas, tais como ponto de ebulição, 

densidade, ponto de fusã o, ... Esse estudo possibilitará aprimora 
mento tecnológico na operação unitária de destilação que trará como 
benefícios carboquímicos de maior garantia de qualidade . Al é m disso 

à CSN se capacitará a ofertar ao mercaoo produtos hoje não disponí

veis . 

Finalmente, os ~sforços serão destinados a produtos de Química Fina 
obti dos a partir dos carboquímicos, os quais possibilitarão a comer

cialização de produtos de maior valor agregado, com reflexos posi

tivos para a economia brasileira. 

Dentro dessa linha de raciocínio será de interesse também dos clien

tes da CSN , que já possu-em bom conhecimento das propriedad!:!s físi

cas desses produtos, tomar ciência da concentração dos c ompostos 

mais importantes encontrados no -alcatrão e seus derivados, de modo 

a se engajarem no esforço visando à química fina. 

Cabe finalmente lembrar que a técnica apresentada tem sido também 

utilizada em atividades relacionadas ao meio amb:ente . Utiliza-se a 
análise de fenol e naftaleno em águas como indicador de 

poluição por derivados de alcatrão . 

4. CONCLUSÕES 

possível 

1. Foi alcançado o objetivo de se des envo lver métodos de análise de 

diversas substâncias orgânicas no alcatrão e se us derivados . As subs

tâncias consideradas de maior rele vância fo r am naftaleno, fenol, cre

sóis, indeno, cumarona, antraceno, fenantreno e carbazol. 
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2. A técnica de cromatografia gasosa se mostrou ade qOada para os 

- propósitos analíticos pretendidos . 

3. Os estudos continuam,visando-se a aumentar o número de cumpo s t os 
identificados e quantificados, com um menor número de colunas çroma

tográficas. 

4. As técnicas analíticas desenvolvidas possibilitaram à CSN os meios 
para desenvolvimento tecnológico na área. Encontra-se em andamento· 
estudo dos fundamentos básicos do processo de destilação de alca
trão, em convênio com o CENPES da Petrobrás, que capacitará a CSN a 

oferecer novos produtos ao mercado. 

5. A técnica de análise de produtos aromáticos via cromatografia de 

fase gasosa tem sido útil à CSN na caracterização de fontes polui-
doras, constituindo-se em importante ferramenta de defesa do 
ambiente. 
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NOME 

Fenol 

Indeno 

Orto Cresol 

Meta Cresol 

Para Cresol 

Cumeno 

Coumarona 

Naftaleno 

2 Metil - Naftaleno 

1 Me til Naftaleno 

Fenantreno 

Antraceno 

Car bazol 

9 - Metil Antraceno 

TABELAI - Compostos Orgânicos a Serem Analisados 

FÓRMULA PONTO OE EBULIÇAO 
(ºC) 

C6H5 OH 181, 8 

T5H4:CH2.C:ÍH 181 

CH 3 .c6 H4 OH 191,0 

CH 3 .c6 H4 OH 202,7 

CH
3 

·e 6 H4 OH 2011 9 

C6 H5 CH (CH 3 )2 152,4 

16H4 .CH:CH.9 173 

c10 H8 218 

c10 H7 CH 3 241,1 

c10 H7 CH 3 244,8 

(C6 H4 CH) 2 340 

(C6 H4 CH) 2 399,9 

16 H4.NH.16 H4 354,8 

C15 H12 -

PESO MOLECUlAR 

94, \·1 

116, ·16 

1081 14 

1081 14 

1081 14 

120,20 

118, 14 

128 1 18 

142,20 

142,20 

178, 24 

178,24 

167,21 

192 ,26 

.... 
o 
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17. 942 

26 . 382 

STOP 

PKNO TIME ARE-A MK 

3.548 7849 

2 3.602 5204570 VE 

3 4.82 6573 

4 5.555 6397 

5 5.708 6706 V 

6 15.978 6554 

7 16.463 6050 

8 17.942 5486 

9 26 . 382 4401 

TOTAL 5254763 

CROMA TOGRAMA 

15 .9TII 
UL463 

IDNO 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

CONC 

10.927 

10.8635 

10.0617 

10. 1521 

10.1214 

3 . 1102 

4 . 112 
& . 555 
5 . 7011 

NAME 

NAFTAL 

2.MNAF 

1. MNAF 

FENANT 

ANTRAC 

10.1968 CARBAZ 

60.6981 
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1.038 
1. 573 
2. 442 
3 . 153 

• . 232 

1 . 33 

STOI" 

PKNO TIME MK IDN0 

1 · l .038 75475 

2 1.573 3124965 sv 
3 2.442 4105 T 
4 3. 153 20694 T 1 9.9976 CUMEN0 
5 6.n2 17964 2 9.981 C0UMA 
6 9.33 16840 3 9 .,9926 M+PCR 

TOTAL 3260042 29.9712 

CR0MATOGRAMA II 



1.982 

STOP 

PKNO TIME 

1 0.03 

2 0.365 

3 0.435 

4 1 . 027 

5 1.385 

6 1. 982 

7 5. 78"3 

TOTAL 

13 

1.81!7 

5 . 783 

MK INDO 

29 

51115 

1656135 SV 

310 T 

21395 T 

580 T 

- 18923 2 

1747581 

CROMATOGRAMA III 

CONC. 

0 . 435 
1 . 385 

~ 9 ._9345 

9.8914 

19.8259 

NAME 

INDENO 

O. CRES. 
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0 . 75 

, l798 

... 975 

STOP 

PKNO TIME MK IDNO CONC NAME 

1 0.058 417 

2 0.552 31 

3 0.75 6060928 SVE 

4 1.798 984 T 

5 4.975 14600 8.3606 FENOL 

6076959 8.3606 

CROMA TO-GRAMA IV 


