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Introducéo

O o6leo mineral € frequentemente usado como isolante
elétrico e tem a funcdo de refrigeracdo em
transformadores elétricos®. Ele desempenha um papel
crucial na operagédo desses dispositivos, garantindo que a
eletricidade seja transmitida de forma segura e eficiente.
Com 0 aquecimento, presenca de oxigénio e agua, 0s
dispositivos metalicos podem ser oxidados e migrar para
o0 oleo prejudicando sua funcdo de isolamento elétrico,
podendo causar explosdo do equipamento causando
enorme prejuizo (Figura 1]
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Com a oxidacdo de dispositivos metélicos presentes no
transformador elétrico se faz necessario implantar
métodos de analise destes contaminantes. O objetivo
desta pesquisa foi implantar um método envolvendo
cromatografia liquida de alta eficiéncia com detector de
indice de refracdo para a deteccdo de chumbo utilizando
solucdo complexante de EDTA como solucdo extratora
em dleo isolante elétrico.

Metodologia

Primeiramente as amostras de 6leo isolante novo (Nynas
4000A) foram colocadas em um baldo de 100,00 mL. Em
seguida, foram fortificadas com solucdo de chumbo em
isopropanol na concentragéo de 10 mg L. Amostras de
6leo isolante novo foram utilizadas no estudo da
seletividade do método analitico. Os ensaios utilizando
cromatografia liquida de alta eficiéncia com detector de
indice de refracdo (HPLC/IR) foram realizados nas

seguintes condicdes cromatograficas?:

Paradmetro Valor

Volume de inje¢do (pL) 20,0

Coluna cromatogréafica C8 Zorbax, 75 x 4,6 mm

X 3,5 ym

Vazdo 0,5 ml min?

Fase movel 60% Acetonitrina: 40%
H.O

Temperatura 25 °C

Pressao 80 bar

Indice de Refracdo Polaridade positiva

Resultados e discussao

Os resultados de seletividade utilizando o dleo isento de
chumbo se mostraram adequados pois ndo houveram
picos cromatograficos nos tempos de rentecdo dos
analitos de interesse (Figura 2).
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Figura 2 — Cromatograma obtido utilizando 6leo isento
de contaminag&o.

A injecdo cromatogréfica do padrdo de chumbo alterou o
indice de refracdo do detector gerando sinal analitico em
1,83 min e 6tima simetria de pico 1,05%. O cromatograma
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é apresentado na Figura 3
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Figura 3 — Cromatograma no analito chumbo em
HPLCI/IR.

A molecula do complexante acido
etilenodiamintetracético apresentou tempo de retengéo
em 4,02 min e também adequada simetria de pico (1,02)
8, apresentada na Figura 4.

— EDTA

Figura 4 — Cromatograma de injecdo do &cido
etilenodiamintetracetico (EDTA) em HPLC/IR.

O complexo de EDTA-Pb apresentou-se com excelente
resposta analitica em concentrages de trabalho de 10
mg/L apresentando-se tempo de rentengéo de 9,86 min e
boa simetria de pico 1,09 (Figura 5). Os sinais referentes
aos ions chumbo e as mdleculas de EDTA apresentaram
respostas, devido ao equilibrio de complexacdo que
ocorre:

Pb**+ EDTA > PbEDTA

Pb-EDTA

Figura 5 — Cromatograma referente ao equil‘iB}io de
complexacéo entre chumbo e EDTA.

Os ensaios cromatograficos indicaram precisdo (<7%) e
exatiddo (92-97%) adequadas para a utilizacdo deste
método para 0 monitoramento deste contaminante.

Conclusodes

Conclui-se que o agente complexante EDTA é adequado
para a complexacdo de chumbo e sua deteccdo
cromatografica é satisfatoria com simetria dos picos,
precisdo e exatiddo analitica.
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