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Introducéo

Metais presentes nos derivados podem ser oriundos
do proprio petréleo, assim como do processo de
producdo, da estocagem, do manuseio ou da adi¢do
com propésito especifico (catalisadores,
anticorrosivos ou dispersantes). Quando ndo sao
adicionados com um propdésito especifico, a presenca
de metais nos refinados pode causar efeitos nocivos.
Sabe-se que alguns metais catalisam reacdes
oxidativas em misturas de hidrocarbonetos,
degradando sua estabilidade térmica e prejudicando
seu uso como combustivel. Assim sendo, a
determinacdo de elementos tracos em fragbes de
petréleo é de importancia na definicdo de seu uso
técnico, e também por questGes ambientais. Estudos
recentes tém mostrado que metais ao nivel do ng.L*
dissolvidos em liquidos organicos sdo rapidamente
perdidos por adsor¢cdo nas paredes e recipientes de
diferentes materiais™>. Assim, este trabalho propde a
determinacdo de Mn em diesel, gasolina e nafta por
GFAAS, depois da estabilizagdo da amostra em um
meio de trés componentes (microemulséo).

Resultados e Discussao

» Estabilizagdo como microemulséo
Confirmou-se a queda do sinal de Mn com o tempo
nas amostras in natura, imediatamente ap6s a
coleta. Assim, as amostras foram estabilizadas
como microemulsdo, um sistema homogéneo,
indefinidamente estavel, formado espontanea e
imediatamente. ApOs otimizagdo multivariada, a
mistura de amostra, propan-1-ol e solucdo aquosa
de HNO; seguiram as seguintes proporgoes:
5,9:4,0:.0,1, 6,7:3,2:0,1, 6,6:3,3:0,1 para diesel,
gasolina e nafta, com HNO; 40%, ou 75% ou 45%,
respectivamente.

» Modificadores
O uso de modificadores (Pd, Mg, Pd/Mg e Ir) ndo
levou a melhorias.

= Programa de temperatura
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Otimizacao multivariada pelo planejamento
composto central determinou o programa de
temperatura do forno, para cada tipo de amostra.

= Calibracéo
Igual sensibilidade foi observada nas curvas
analiticas feitas em meio de microemulsdo e em
meio de HNO; 0,2%, tornando possivel a calibracédo
usando solugdes analiticas aquosas.

= Teste de Recuperacao
Os testes de recuperacdo (n=4) utilizando solucées
de Mn inorganico (3ng/L) mostraram recuperacfes
de 98 + 4; 98 £ 1 e 98 + 4 %; na adicdo de Mn
organico (3 pg/L) foram recuperados 107 + 3; 96 £+ 1
e 105 £ 5 %, em amostras de diesel, gasolina e
nafta, respectivamente.

= Figuras Analiticas de mérito

Os limites de deteccao obtidos foram 0,6; 0,5 e 0,3
Mg/L, nas amostras originais de diesel, gasolina e
nafta, respectivamente. A concentracao
caracteristica foi 0,17 pg/L, injetando-se 20uL de
microemulsdo. Coeficientes de variagao de 8, 5 e 4%
foram encontrados para dez medidas consecutivas
de amostras reais de diesel, gasolina e nafta, cujas
concentracbes eram 1,5, 08 e 0,3 puglL,
respectivamente.

Conclusdes |

Excelente estabilizagdo do Mn em amostras de
diesel, gasolina e nafta foi alcancada pela formacéo
de microemulsdo. Visto que ndo é necessario
nenhum outro pré-tratamento e o fator de diluicdo da
amostra para a formacdo da microemulsdao € menor
que 2, a capacidade de deteccdo do GFAAS pode
ser explorada praticamente na sua totalidade.
Calibracdo aquosa facilita o procedimento e evita o
uso de padrdes organicos.
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