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Introducao |

A quantificagdo de enxofre em combustiveis é de

grande interesse econdmico e ambiental devido a
acao corrosiva de seus compostos e a formacao de
gases toxicos como o SO, e o SO, durante a
combustdo dos produtos. Atualmente os 6rgaos
governamentais vém exigindo a reducéo do enxofre
emitido na atmosfera pela queima de combustiveis
fosseis. Este fato aumenta a necessidade de
desenvolver métodos rapidos, exatos e com
sensibilidade suficiente para analise de rotina
destas amostras®.
No presente trabalho foi utilizado metodologia
multivariada no  desenvolvimento de um
procedimento analitico para determinacdo de
enxofre em gasolina por espectrometria de emissao
Optica com plasma indutivamente acoplado (ICP
OES) com visdo radial apds preparo das amostras
como emulsdes.

Resultados e Discussao |

As emulsBes foram preparadas por adicdo de
0,25 mL de HNO; concentrado a 0,35 mL da
amostra (pesada em balanc¢a analitica) e submisséao
ao ultrassom por 10 minutos. Apoés, foi adicionado
0,5 mL do surfactante (Triton X-100, 10% v/v), e a
qguantidade de agua desionizada suficiente para
completar 5 mL e novamente submissdo ao banho
de ultrassom por 40 min. O efeito da concentracdo
do Triton X-100 n&o foi avaliado.

Para evitar depésitos de carbono na tocha
decorrente da queima incompleta do material
organico, uma corrente de O, com vazéo de 0,035L
min™ foi introduzida no plasma, via gas auxiliar, e a
potencia aplicada foi de 1200 W.

Uma matriz Doehlert para trés variaveis foi
usada na otimizacao das vaz6es de (gas do plasma
e sheat gas) e do oxigénio. Como resposta
analitica, foi utilizada a razédo sinal analitico/sinal de
fundo.

Os resultados mostraram que o aumento da
vazao do “sheat gas” tem o maior efeito significativo
na melhoria da resposta. Foi observado também
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gue, no intervalo experimental estudado, a vazao do
gas do plasma nao apresentou nenhum efeito e a
vazao do O, no seu menor nivel ja é o suficiente
para diminuir o fundo e evitar o deposito de fuligem
na tocha.

O método desenvolvido possibilita determinar
enxofre com limite de deteccdo de 0,72 ug g e
limite de quantificacdo de 2,4 pg g*. A precisdo
(%RSD, n = 10) para 20 ug mL™ foi igual a 1,3%. A
exatiddo foi avaliada por analise do material de
referéncia certificado NIST 2298, Sulfur in gasoline.

Tabela 1. Determinacdo de enxofre em material de
referéncia certificado de gasolina (N = 3). Valores

empugg™.
Amostra

Valor certificado Valor encontrado*

NIST 2298 4,7+1,3 51+0,5

Conclusoes

O procedimento analitico desenvolvido permite a
determinacéo de enxofre de forma eficiente e rapida
pela introducéo direta das amostras no plasma na
forma de emulsbes, A vida util da tocha nédo foi
determinada, visto que a mesma nhdo sofreu
qgualquer efeito danoso durante a realizacdo deste
trabalho, com o uso de emulsGes e adicdo de
oxigénio ao gas auxiliar.

Os resultados obtidos pela analise de material de
referéncia certificado mostram que o procedimento
apresenta exatiddo e sensibilidade suficiente para
determinacdo de enxofre em gasolina, ja que o
CONAMA estabeleceu que gasolinas devem possuir
teores de enxofre abaixo de 50 mg kg™. Diversas
amostras comerciais de gasolina (premium,
aditivada e comum) foram analisadas e os teores de
enxofre situaram-se entre 72 e 8680 mg kg™, onde
se verifica que todas as amostras possuem teor de
enxofre acima do permitido a partir deste ano.
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