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Introducéo

Existe uma crescente demanda pelo desenvolvimento
de metodologias analiticas para a determinacéo de
elementos trago em amostras de derivados de
petréleo’, j4 que certas espécies metalicas catalisam
reacdes oxidativas, reduzem a estabilidade térmica
dos combustiveis e provocam a formagdo de gomas?.
Assim, este trabalho teve como objetivo desenvoler e
avaliar o desempenho de uma metodologia baseada
na voltametria de onda quadrada (SWV) utilizando
eletrodo de filme de bismuto @BIiFE), depositado em
carbono vitreo, para a determinagdo simultanea de
chumbo (Pb*) e cobre (Cu*) em amostras de
gasolina. Como o wuso de amostra organica
microemulsionada ainda ndo foi explorado em
voltametria, este trabalho propbs a avaliagdo do uso
de microemulsGes (ME’'s) sem detergente como
solucdo eletroanalitica de trabalho, de maneira a
permitir o0 uso de uma maior quantidade da amostra e
evitar os procedimentos de extragcdo do analito para o
meio aquoso. Uma cuidadosa otimizagdo da
composicdo da ME foi feita no sentido de se obter
estabilidade superior a 24h, intenso sinal analitico e
baixo sinal de fundo. Pardmetros experimentais e
instrumentais foram otimizados, visando maior
sensibilidade na determinacdo dos analitos de
interesse no BIFE.

Resultados e Discussao

O método foi desenvolvido em um analisador
polarografico EG&G Princeton Applied Research,
PAR-384B acoplado a um eletrodo de carbono vitreo
(GCE). Celas de vidro de borosilicato de 10 mL foram
empregadas e o0s voltamogramas obtidos foram

registrados em um registrador digital da PAR-
RE0093. A amostra foi introduzida na cela
eletroanalitica na forma de ME

(gasolina: propanol:agua, 25:60:15 v/v/v). Acido nitrico
concentrado foi utilizado como componente da fase
aquosa para promover a conversdo das espécies
metalo-organicas de Pb e Cu nos respectivos ions. A
eficacia desta conversao foi avaliada pela comparacgao
de sinais analiticos produzidos pela adicdo de
sulfonato de chumbo (Conostan® na ME, o qual
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forneceu  resultados comparaveis ao padrdo
inorganico do analito. Bi* foi adicionado a cela 6 x
10° mol L") e o filme formado in situ através da
aplicacdo de -1200 mV durante 240s. Uma varredura
anédica no modo SWV permitiu a medicdo da
corrente em -470 mV para o Pb* e +104 mV para o
Cu® no BIiFE. Os parametros instrumentais
frequéncia (f), amplitude de pulso (H) e velocidade de
varredura (s) foram otimizados e, apdés um
planejamento fatorial 2° verificou-se que f e H
possuem efeito aditivo na intensidade de corrente
medida, obtendo-se melhores resultados com 120 Hz
e 150 mV, enquanto o sistema independe da
velocidade de varredura aplicada. Para 240 s de
deposicéo, os limites de detecgcédo (3s/m) foram 9 x
10° mol L* parao Cu e 8 x 10° mol L* para oPb e
os limites de quantificacéio (10s/m) foram 3 x 10°® mol
L* para 0 Cu e 2,5 x 10® mol L* parao Pbh. A
repetitividade foi de 8 % (10 determinacfes). A
metodologia foi testada em ME’s preparadas com
gasolina comercial do tipo C e enriquecidas com os
analitos de interesse. A estratégia de quantificacéo
usando adicdo c analito permitiu recuperacdes de
120 £ 18 % parao Cu e 110 £+ 12 % para o Pb.

Conclusdes

Um método voltamétrico para determinacdo
simultanea de Pb* e Cu* em gasolina foi
desenvolvido. A otimizacdo das ME’s permitiu que
medi¢Oes eletroanaliticas fossem feitas diretamente
em um meio com alta carga de matéria organica
Ap6s as otimizagBGes experimentais e instrumentais,
a metodologia foi testada em gasolina comercial do
tipo C enriquecida com os analitos. Os parametros de
mérito foram compativeis com os objetivos do
trabalho.
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