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Introducéao

Amostras de combustiveis possuem
concentragbes elementares muito baixas, de forma
geral, requerendo técnicas bastante sensiveis. A
técnica de absorcao atbmica (AAS) com chama ndo
fornece sensibilidade suficiente, que pode ser obtida
com atomizacéo eletrotérmica (ET AAS) em forno de
grafite. Mesmo assim, a sensibilidade obtida nem
sempre é suficiente para a determinacdo de alguns
elementos e, por ser uma técnica monoelementar,
torna a analise demorada. J& a espectrometria de
massa com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS)
possui capacidade multielementar e alta
sensibilidade. Entretanto, a introdugdo direta de
organicos por nebulizagdo pneumética é evitada, pois
a carga de organicos desestabiliza o plasma,
podendo extingui-lo. O uso de um vaporizador
eletrotérmico (ETV) para introdu¢éo de amostras no
plasma mostrou ser uma alternativa interessante para
viabilizar a determinacdo de elementos traco em
combustiveis por ICP-MS.

Neste trabalho, sdo comparadas metodologias
de determinagdo de elementos metdlicos, como Cu,
Fe e Pb, em &lcool combustivel e em gasolina por ET
AAS e por ETV-ICP-MS. As amostras de alcool foram
preparadas por simples acidificacdo, a fim de
converter todos os analitos para a forma inorganica, e
as amostras de gasolina foram também acidificadas e
preparadas na forma de emulsdo com o uso de um
surfactante (Triton X-100). As calibragdes foram
realizadas por simulagdo de matriz, usando etanol ou
uma gasolina purificada, por adicdo do analito ou por
diluicdo isotépica (ID). As metodologias foram
comparadas em termos de velocidade analitica,
precisdo e sensibilidade.

Resultados e Discussao

Foram desenvolvidas metodologias para
determinacdo de elementos metalicos ou semi-
metélicos em &lcool combustivel por ET AAS e por
ETV-ICP-MS. Empregando ET AAS, foi possivel
realizar a determinacdo por calibracdo externa com
solugdes aquosas, enquanto que por ETV-ICP-MS, a
calibracdo foi realizada por simulacdo da matriz,
preparando-se as solucdes de calibracdo e branco
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com etanol bidestilado. Os limites de detec¢do (LOD)
obtidos com ET AAS foram da ordem de 1 ng L™ para
a maioria dos analitos, enquanto que por ETV-ICP-
MS foram menores, como por exemplo, para Pb, o
LOD foi 0,02 ng L™* por diluicéo isotdpica.

Da mesma maneira, foram desenvolvidas
metodologias de analise de gasolina empregando as
duas técnicas. Neste caso, as amostras de gasolina
foram preparadas na forma de emulsdo éleo em agua
(o/w), com uma concentragdo de gasolina de 10 % v/v
na emulsdo. A calibragcdo externa com solucdes
aquosas nao forneceu bons resultados e a calibragéo
foi realizada por simulagdo da matriz, usando uma
gasolina que foi purificada em uma coluna de bauxita.
Alternativamente, foram empregadas a calibragcdo por
adicdo e a calibragcdo por diluicdo isot6pica, com o
objetivo de evitar a etapa de purificacdo da gasolina,
que, além de ser mais demorada, apresenta risco de
contaminagdo. Como as amostras de gasolina tém
matrizes semelhantes, foi feita uma curva de
calibracdo por adicdo com uma das amostras e
analisadas todas as outras. Da mesma maneira, a
calibracdo foi feita com uma UGnica amostra por
diluicdo isotopica para andlise de todas as amostras.
Dessa forma, o problema de longo tempo de analise,
caracteristico dessas técnicas de calibracdo foi
minimizado. Os LODs obtidos para Pb na gasolina
foram: por ET AAS 7 ng L e por ETV-ICP-MS 0,4 ny
L™* por adicdo do analito e 0,1 my L* por diluicio
isotdpica.

Conclusdes

O emprego de atomizagdo/vaporizagdo em
forno de grafite mostrou ser uma alternativa adequada
para a introdugdo de amostras de combustiveis em
AAS e em ICP-MS, principalmente no caso de
andlise de gasolina. A capacidade de detec¢do da
técnica de ETV-ICP-MS foi, de forma geral, melhor do
gue de ET AAS, principalmente para Pb, cujos LODs
obtidos por ETV-ICP-MS foram uma ordem de
magnitude menores do que os obtidos por ET AAS.
Além disso, os LODs obtidos para alcool combustivel
foram menores do que para gasolina, devido a maior
diluicdo promovida pela preparacdo das emulsoes.
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