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Introducao |

A determinacdo de metais em liquidos orgéanicos
ndo €& tarefa das mais faceis, e dentre as
metodologias encontradas na literatura, muitas
apresentam algumas limitac6es como, por exemplo,
a necessidade de diluicdo das amostras e as
interferéncias devido a matriz. Assim, fica claro que
existe a necessidade de desenvolvimento de
ferramentas analiticas adequadas para o controle
de qualidade de liquidos organicos no que diz
respeito a concentracdo de metais traco e ultra-
tra(;o.l O objetivo geral deste trabalho foi avaliar
diferentes surfactantes (Triton X-100, Triton X-114,
CTAB, CPC, SDS e Tween) e acidos (HNO; e HCI)
para a determinacdo de As, Cr, Cu, Mn, Pb e V em
amostras de 0leo apods sua extragdo empregando
uma nova técnica de separacgao/pré-concentracao.

Resultados e Discussao |

Um espectrbmetro Varian modelo AA 240Z
equipado com um forno de grafite Varian GTA 120
com correcdo de fundo por efeito Zeeman foi
empregado em todos os experimentos. Para a
determinacdo de chumbo e arsénio, paladio na
concentragdo de 1000 mg L™ foi empregado como
modificador quimico. Para o desenvolvimento da
metodologia foram adicionados ao Oleo base
mineral 50 ug L* de As, Cr, Cu, Mn, Pb e V
preparados em hexano a partir de padrbes
organometalico de cada um dos metais (Conostan).
O processo a ser explorado é simples. Em um
primeira etapa houve a formacdo da emulséo, que
foi obtida pela agitagdo vigorosa da amostra (5 mL)
com uma solugcdo aquosa (1 mL) contendo o
surfactante e o 4cido. A emulsdo formada é estavel
e permite a perfeita mistura da fase aquosa &cida
com a fase organica (6leo mineral base). Neste
estagio, ocorre a extragdo dos metais presentes no
Oleo, possivelmente devido a acdo do &cido.
Posteriormente, depois de decorridos alguns
minutos, a emulsdo obtida foi aquecida a uma
temperatura de 90 °C, até que fosse quebrada, com
a formacdo de duas fases distintas. Uma fase
organica estavel, contendo somente o 6leo e uma
fase aquosa acida contendo os metais extraidos.

Os surfactantes catidnicos escolhidos (CTAB e
CPC) para o estudo ndo formaram emulsbes
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estaveis nas concentragdes testadas. O Tween foi 0
surfactante que necessitou de um maior tempo para
formacdo da emulsdo (30 minutos em média)
independentemente do &cido avaliado. Como era
esperado, as emulsdes com maiores concentracées
de surfactantes foram sempre formadas em um
menor tempo e, conseqientemente, foi necessério
um maior tempo para a quebra. Ja com relagéo a
concentragao dos acidos, as maiores
concentracbes avaliadas apresentaram menor
tempo para a quebra das emulsdes, exceto para o
SDS onde foi observado o contrario. Independente
do surfactante avaliado as emulsées formadas com
HNO; apresentaram menor tempo de quebra em
relacdo as emulsdes formadas com HCI.

A extracdo ndo se mostrou eficiente para As
apresentando baixos percentuais de extracdo tanto
para HCI (< 40%) quanto para HNO; (< 60%). O
SDS foi o que apresentou 0s menores percentuais
de extracdo exceto para o Cr onde a solucdo do
surfactante ja apresentava sinal analitico para o
mesmo. Na avaliacdo da natureza do surfactante o
Triton X-100 e o Triton X-114 foram os mais
eficientes.Durante a avaliacao da natureza do acido
verificou-se que a extragdo do Cu, Cr e V com
HNO; foi mais eficiente. Ja em relacdo aos outros
metais (Mn e Pb) a eficiéncia tanto do HCI como
HNO; foram semelhantes. A variagdo da
concentragdo do acido na faixa estudada néo
apresentou diferenga significativa nos percentuais
de extracao.

Conclusodes

Com excecao do As todos os analitos apresentaram
bons percentuais de extragdo independentemente
do acido e do surfactante (exceto SDS) utilizado. A
grande vantagem do procedimento proposto é o
fato das medicdes serem feitas em meio aquoso,
diminuindo as interferéncias de fundo observadas
na aplicacdo da técnica de GFAAS para
qguantificacdo. Adicionalmente, possibilita a pré-
concentracdo dos analitos, melhorando os limites
de detecc¢éo e quantificacéo.
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