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Introducao

O chumbo é concentrado nas fragdes pesadas e
nos residuos durante a destilagdo do 6leo bruto
[1,2], apesar disso a sua presenca tem sido
detectada em varias fragbes mais leves, cujas
fontes s@o a contaminagéo ou a inclusao proposital
como aditivo. Varios aditivos sdo adicionados ao
querosene de aviagdo (QAV), inclusive alquil-
chumbos, para garantir as caracteristicas de
desempenho que visam inibir a formagao de gomas,
dissipar carga estéatica, servir como anti-detonantes,
inibir corrosdo, melhorar a lubricidade e inibir a
formacdo de gelo. Uma metodologia analitica foi
desenvolvida visando determinar chumbo em QAV
por voltametria de redissolugdo anddica com o
eletrodo de filme de bismuto (BiFE). A metodologia
foi otimizada visando medir o sinal do analito nas
amostras de QAV em meio microemulsionado.

Resultados e Discussao

Os parametros experimentais foram ajustados de
modo univariado, e o método validado por meio da
obtengao dos parametros analiticos de mérito e por
testes de recuperagédo. O limite de deteccao (3sb/a)
estimado encontrou-se na ordem de nmol L. Os
testes de recuperagao em amostras fortificadas com
Pb (tanto na forma inorganica quanto na metalo-
organica) indicaram valores recuperados entre 98 e
100%. Um estudo foi realizado para avaliar a
magnitude das fontes de incerteza de medigao
voltamétrica de chumbo e o impacto de cada uma
dessas fontes na incerteza combinada. Verificou-se
que a contribuicdo relacionada com as solugoes
(padroes e amostras) foi a mais relevante, indicando
a necessidade de se tragar novas estratégias de
preparacao de solugbes e de adicdo das mesmas
na cela eletroquimica (Tabela 1).
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Tabela 1. Resumo das incertezas

Incerteza Valor (mol L")
Repetitividade (u;) 1,43 x 10°
Reprodutibidade (ug) 2,14 x 10°
Solugbes criticas (Us) 4,33 x 10
Curva de calibracdo (Uguna) 4,99 x 10°
Combinada (u) 4,37 x 10
EXpandida (U) (K=2.95%) 8,74 x 10

Conclusoes

Nos estudos de reprodutibilidade viu-se que o
fator mais relevante para uma avaliagdo maior de
sinal foi com a troca de microemulsdo, enquanto
que para a troca de analista, os resultados obtidos
foram insignificantes em termos de reprodugéo dos
resultados. Estudos com fortificagdo com padrées
de analito na forma metalo-organica e inorganica
indicaram a ag¢ao do acido nitrico como responsavel
pela isoformagcdo de espécies quimicas nas
microemulsdes. Essas  recuperagbes  foram
confirmadas com método alternativo (ETAAS). Os
estudos de estimativa de incerteza foram
importantes para garantir a confiabilidade dos
resultados assim como para identificar etapas do
processo que contribuem para a perda de exatidao
do método.
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