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APRESENTAÇÃO 

A Coleção “A Química nas Áreas Natural, Tecnológica e Sustentável” 
apresenta artigos de pesquisa na área de química e que envolvem conceitos de 
sustentabilidade, tecnologia, ensino e ciências naturais. A obra contem 69 artigos, 
que estão distribuídos em 3 volumes. No volume 1 são apresentados 29 capítulos 
sobre aplicações e desenvolvimentos de materiais adsorventes sustentáveis e 
polímeros biodegradáveis; o volume 2 reúne 20 capítulos sobre o desenvolvimento 
de materiais alternativos para tratamento de água e efluentes e propostas didáticas 
para ensino das temáticas em questão. No volume 3 estão compilados 20 capítulos 
que incluem artigos sobre óleos essenciais, produtos naturais e diferentes tipos de 
combustíveis. 

Os objetivos principais da presente coleção são apresentar aos leitores 
diferentes aspectos das aplicações e pesquisas de química e de suas áreas correlatas 
no desenvolvimento de tecnologias e materiais que promovam a sustentabilidade e 
o ensino de química de forma transversal e lúdica.

Os artigos constituintes da coleção podem ser utilizados para o 
desenvolvimento de projetos de pesquisa, para o ensino dos temas abordados e até 
mesmo para a atualização do estado da arte nas áreas de adsorventes, polímeros, 
análise e tratamento de água e efluentes, propostas didáticas para ensino de 
química, óleos essenciais, produtos naturais e combustíveis.

Após esta apresentação, convido os leitores a apreciarem e consultarem, 
sempre que necessário, a coleção “A Química nas áreas natural, tecnológica e 
Sustentável”. Desejo uma excelente leitura!

Érica de Melo Azevedo
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RESUMO: Este trabalho apresenta o estudo 
para determinação de chumbo, preparado ex 

situ, em microemulsão de gasolina por técnicas 
voltamétricas, empregando um eletrodo 
de carbono vítreo modificado com filme de 
mercúrio. A técnica estudada foi Voltametria de 
Redissolução por Pulso Diferencial, otimizando os 
seguintes parâmetros: Potencial de Deposição; 
Tempo de pré-concentração; Velocidade de 
Varredura e Amplitude de Pulso. Foi possível 
avaliar uma faixa de concentração de 10-8 mol 
L-1 de Pb (II) analisando vários parâmetros com o 
objetivo de se obter condições ideais em termos 
de sensibilidade. Com a técnica avaliada obteve-
se um limite de quantificação (LQ) de 5,18x10-8 
mol.L-1 e limite de detecção (LD) de 1,55x10-8 

mol.L-1. 
PALAVRAS-CHAVE: Microemulsão, 
Combustíveis, Métodos Eletroanalíticos.

FUEL ANALYSIS (COMMON GASOLINE) 
BY ELECTRANANALYTIC METHODS IN 

MICROEMULSIONED MEDIA MARKETED 
IN THE CITY OF SÃO LUÍS - MA

ABSTRACT: This work presents the study for 
determining lead, prepared ex situ, in gasoline 
microemulsion by voltammetric techniques, using 
a glassy carbon electrode modified with mercury 
film. The technique studied was Differential 
Pulse Redissolution Voltammetry, optimizing 
the following parameters: Deposition Potential; 
Pre-concentration time; Sweep speed and 
pulse amplitude. It was possible to evaluate a 
concentration range of 10-8 mol L-1 of Pb (II) by 
analyzing several parameters in order to obtain 
ideal conditions in terms of sensitivity. With the 
evaluated technique, a quantification limit (LQ) of 

http://lattes.cnpq.br/8536193616269377
http://lattes.cnpq.br/6277677816402902
http://lattes.cnpq.br/5345949888760079
http://lattes.cnpq.br/4958269178279199
http://lattes.cnpq.br/0121030502015990
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5.18x10-8 mol.L-1 and detection limit (LD) of 1.55x10-8 mol.L-1 were obtained
KEYWORDS: Microemulsion, Fuels, Electroanalytical Methods.

1 |  INTRODUÇÃO
Devido a necessidade de se reduzir emissões indesejáveis e a busca por 

melhor desempenho nos motores veio aumentar o interesse dos pesquisadores por 
combustíveis menos poluentes como os biocombustíveis, em destaque o etanol e 
biodiesel. Estes combustíveis podem ser usados em misturas com a gasolina e com 
o diesel mineral (FERNANDES, 2011). 

O uso destes biocombustíveis traz consigo o potencial de serem renováveis e 
biodegradáveis, pois eles são, na maioria das vezes, obtidos de origem vegetal e as 
emissões de dióxidos de carbono são absorvidas pelas plantas, reduzindo, assim, 
os efeitos desse gás sobre o aquecimento global.

A determinação de metais em combustíveis é um assunto de relevância 
ambiental por considerar as emissões veiculares como umas das fontes mais 
comuns de metais pesados no ambiente (SAINT’PIERRE et al., 2002; SOUSA et 
al.,2008). A reatividade destes elementos implica diretamente na qualidade dos 
combustíveis, onde a presença de metais está relacionada com a decomposição, 
baixo desempenho do combustível, corrosão do motor e formação de precipitados 
(AUCELIO et al, 2004).

Na gasolina, os elementos metálicos estão normalmente presentes em baixas 
concentrações, requerendo técnicas sensíveis e procedimentos de pré-concentração 
para determinação dos mesmos. Com a utilização de técnicas analíticas é difícil a 
análise direta da gasolina devido sua volatilidade, baixa viscosidade, corrosividade 
e imiscibilidade com a água. Portanto, algumas estratégias analíticas são utilizadas 
em análise de combustíveis e bicombustíveis, principalmente em relação ao preparo 
da amostra por se tratarem de amostras bastante complexas. Dentre as principais 
formas de preparo de amostras utilizadas para esta finalidade estão a digestão da 
amostra (método tradicional ou micro-ondas), diluição da amostra (em solvente 
adequado) ou amostra micro emulsionado (MARQUES, et al., 2012).

Dentre os contaminantes ambientais mais comuns, o chumbo se destaca, 
devido a sua ampla utilização industrial, onde podemos estacar a indústria 
petrolífera, extrativa, de acumuladores, de tintas e corantes, cerâmica, gráfica e 
bélica, possuindo efeitos extremamente tóxicos e nenhuma função já identificada 
no organismo (MOREIRA et al., 2002). Em grandes concentrações, estes metais 
podem afetar o processo e o sistema econômico do combustível. A determinação 
desses elementos é, portanto, um assunto de grande interesse, tanto pela relevância 
ambiental por considerar as emissões veiculares, como também por ser uma das 
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fontes mais comuns de metais pesados no ambiente.
Dessa forma, o presente trabalho propõe a análise eletroanalítica de 

combustíveis (gasolina comum) comercializadas na cidade de São Luís - MA em 
meio microemulsionado, utilizando eletrodo quimicamente modificado com filme de 
mercúrio.

2 |  METODOLOGIA 
Os procedimentos a serem aplicados, serão aqueles comumente mostrados 

na literatura (MARTINIANO, 2009; MARQUES, et. al, 2012, TRINDADE, et. al, 
2012;  FERREIRA, 2006; MARTINIANO, et. al., 2013; MARTINIANO, et. al., 2013 
) e objetivam a realização de experimentos estáveis e que obedeçam equações e 
princípios de importância em aplicações analíticas. 

2.1 Parte Experimental
As medidas voltamétricas foram realizadas em um potenciostato voltamétrico 

BAS, modelo CV-50W interfaceado a um computador para registro dos dados. 
Os experimentos eletroquímicos foram realizados em células de vidro pirex com 
compartimento para três eletrodos. Todos os reagentes usados foram de pureza 
analítica P.A. e a água utilizada no preparo de solução e na limpeza dos materiais 
de laboratório utilizada foi destilada e posteriormente purificada em um sistema 
NANOPURE modelo 04741 (BARNSTEAD). 

Soluções estoque contendo 1000 mg L-1 de Pb2+ e Hg2+ foram preparadas 
pela diluição de ampolas Titrisol de procedência Merck. Cloreto de Lítio ( LiCl ) de  
1,0 x  10-2 mol L-1, ácido clorídrico, ácido nítrico, álcool propanol, ácido acético e 
acetato de sódio, todos de procedência Merck ou Quimis, foram utilizados para as 
medições. A desaeração das soluções (retirada do O2) nas medidas voltamétricas 
foram realizadas empregando-se o gás nitrogênio (WHITE MARTINS- supraseco) 
durante 10 minutos.

2.1.1 Soluções 

As soluções padrão do metal Pb, com concentração de 1000 mg L-1, de 
procedência Merck, foram utilizadas como solução estoque. As demais soluções 
padrões foram preparadas a partir de diluições destas soluções estoque. A solução 
de hidróxido de sódio foi preparada na concentração de 0,1 mol L-1, em propan-1-ol. 
Esta solução foi usada para ajustar o pH da microemulsão usada na determinação 
do metal, para que a mesma se tornasse mais estável.

A solução de cloreto de lítio 1,0 x 10-2 mol L-1 foi preparada pesando-se 
0,042 g do reagente e dissolvendo-o em água ultra-purificada para o preparo de 
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100 mL de solução. Esta solução foi utilizada no preparo do eletrodo de filme de 
mercúrio (EFM). O preparo do EFM foi utilizado uma solução padrão de Hg(NO3)2 
com concentração em íons mercúrio de 1000 mg.L-1.

2.1.2 Preparação do Eletrodo de Filme de Mercúrio Ex Situ

A deposição eletroquímica do filme de mercúrio foi realizada adicionando 
80 µL de solução padrão de Hg (II) 1000 mg. L-1 diluída a um volume final de 10 
mL com uma solução de LiCl 1,0 x 10-2 mol L-1, resultando em uma solução de 
concentração final de 4,0 x 10-5 mol L-1 em íons Hg (II).

Após esta etapa a solução foi deaerada com nitrogênio durante 20 minutos 
para remoção do oxigênio molecular e em seguida um potencial de deposição de 
–900 mV foi aplicado ao sistema por 10 minutos com uma sensibilidade de 10 µA.

Após formação do filme, o eletrodo foi lavado cuidadosamente com água 
deionizada e imediatamente usado em outra célula contendo a microemulsão: uma 
mistura de ácido nítrico e propan-1-ol, para ser feita a deposição do chumbo no filme 
de mércurio. A cada análise, o EFM tem que ser preparado.   

2.1.3 Preparo da Gasolina Comum em Meio Microemulsionado

Uma mistura de três componentes (gasolina: propan-1-ol: ácido nítrico) será 
utilizada para o preparo da gasolina em meio microemulsionado de acordo com 
literatura (MARTINIANO, 2009) que foi avaliada por técnicas eletroanalíticas. Para 
o preparo do meio foram utilizados como reagentes: ácido nítrico (PA e suprapuro), 
propan-1-ol e gasolina. O meio foi preparado misturando-se 5,0 mL de gasolina 
com 1,0 mL de ácido nítrico concentrado, deixando-se sob agitação máxima por 
cinco minutos. Em seguida, adicionou-se 12 mL de propan-1-ol, sob agitação leve; 
após alguns minutos, acrescentou-se 2 mL de água ultra-pura de forma lenta e sob 
agitação leve e constante (Martiniano, 2009).

2.1.4 Otimização das Condições Experimentais

Antes de se proceder a determinação do íon metálico Pb (II) vários parâmetros 
foram otimizados, a fim de se obter condições ideais para o EFM, em termos de 
sensibilidade. Para isto, um parâmetro foi variado por vez, enquanto os demais foram 
fixados. Alguns fatores são considerados de maior importância na influência do sinal 
analítico. Com isso, os seguintes parâmetros foram escolhidos e otimizados: tempo 
de pré-concentração (tpré), potencial de deposição (Edep), velocidade de varredura 
(v), amplitude (Amp) e tempo de equilíbrio (s).
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2.1.5 Validação dos Métodos Eletroanalíticos

A validação dos procedimentos analíticos propostos nesta pesquisa foi 
feita com base nos seguintes parâmetros estatísticos: linearidade, sensibilidade, 
precisão (coeficiente de variação com base no desvio padrão, repetitividade, 
precisão intermediária, reprodutibilidade), limite de detecção, limite de quantificação, 
exatidão (recuperação). 

Os parâmetros utilizados para a validação são selecionados a partir dos 
objetivos do novo método proposto. Diversos critérios de validação de um método são 
discutidos na literatura, dentre os quais, destaca-se alguns, conforme apresentados 
a seguir (LEITE, 1996).

2.1.6 Análise Estatística

Para a análise estatística, será utilizado o cálculo das médias (x), desvio 
padrão (SD) e coeficiente de variância (CV). Através do programa Origin 6.0 os 
dados coletados foram tratados estatisticamente e apresentados em forma de 
gráficos e tabelas.

3 |  RESULTADOS E DISCUSSÕES

3.1 Otimização das Condições Experimentais para o Chumbo utilizando 
a técnica de Voltametria de Redissolução Anódica por Pulso Diferencial

Os parâmetros considerados mais importantes foram estudados e otimizados 
pela técnica de voltametria de redissolução anódica por pulso diferencial, com o 
objetivo de obter melhores condições para a determinação do íon metálico Pb (II).

3.1.1 Potencial de deposição

Para avaliar o melhor potencial de deposição foi necessário estudar a 
influência do potencial de deposição na faixa de -0,6 a -1,0 V, avaliando-se as 
correntes de pico anódica para o analito. Esse estudo foi realizado com uma solução 
padrão de Pb (II) de concentração igual a 4,83 x10-3 mol L-1 em uma mistura contendo 
propan-1-ol e ácido nítrico. Os resultados da otimização do potencial de deposição, 
neste meio, são apresentados na Figura 1.
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Figura 1: Efeito do potencial de deposição sobre a corrente de pico para a 
determinação de Pb (II). Dados obtidos a partir da resposta voltamétrica íon Pb (II) em 

10mL da solução eletrolítica (3,6mL de HNO3 1x10-2 molL1; 6,4 mL de propano-1-ol) 
utilizando VRAPD. Edep (V): -0,6 -0,7 -0,8 -0,9 e -1,0; tpré: 8 min; teq(s): 15; Amp: 0,05 V; 

v: 0,03 Vs-1.

Com base nestes resultados, observou-se que a corrente de pico exibe uma 
dependência do potencial de deposição, apresentando uma maior sensibilidade 
(maior intensidade de corrente) para Pb (II) em um potencial de deposição igual a 
-0,6 V quando aplicado ao sistema. Sendo assim, este potencial foi escolhido como 
melhor potencial de deposição para a determinação do metal.

3.1.2 Estudo do tempo de pré-concentração

A Figura 2 apresenta a influência do tempo de pré-concentração sobre a 
corrente de pico, para uma concentração de Pb (II) 4,83 x10-3 mol L-1, usando o EFM. 

Figura 2: Estudo do tempo de pré-concentração para determinação de Pb (II). Dados 
obtidos a partir da resposta voltamétrica íon Pb (II) em 10mL da solução eletrolítica 

(3,6mL de HNO3 1x10-2 mol L-1; 6,4 mL de propano-1-ol) utilizando VRAPD. Edep: -0,6 
V; tpré: 100, 150, 200, 300, 400 e 500s.; teq (s): 15 ; Amp: 0,05 V; v: 0,03V.s-1.



 
A Química nas Áreas Natural, Tecnológica e Sustentável 3 Capítulo 2 18

De acordo com a Figura 2, observou-se que a partir do tempo de 400 
segundos houve uma saturação do eletrodo. Com base nisso, um tempo de 300 
segundos foi escolhido, porque oferece uma maior janela de concentração para a 
curva analítica, impedindo, assim, sua saturação.  

3.1.3 Velocidade de varredura 

A influência da velocidade de varredura na corrente de pico anódica do 
sistema foi estudada a partir de uma concentração de Pb (II) igual a 4,83 x10-3 
mol L-1 em uma mistura de propan-1-ol e ácido nítrico (nas mesmas proporções do 
preparo da microemulsão, não utilizando a amostra de gasolina).

Para a avaliação do estudo da velocidade de varredura foram analisados os 
seguintes valores: 0,01, 0,02, 0,03, 0,04 e 0,05 V.s-1. Os resultados encontrados são 
apresentados na Figura 3.  

Figura 3: Estudo da velocidade de varredura para determinação de Pb(II). Dados 
obtidos a partir da resposta voltamétrica íon Pb (II) em 10mL da solução eletrolítica 

(3,6mL de HNO3 1x10-2 mol L-1; 6,4 mL de propano-1-ol) utilizando VRAPD. Edep: -0,6 
V; tpré: 8 min; teq(s): 15; Amp.: 0,05 V;  v: 0,01  0,02  0,03 0,04 e 0,05 V.s-1.

De acordo com a Figura 3, pode-se destacar que a velocidade de varredura 
igual a 0,03 V.s-1 é a mais apropriada, pois apresenta melhor sensibilidade. A partir 
dos experimentos realizados observou-se que este valor de velocidade também 
proporciona boa resolução dos picos.

3.1.4 Amplitude de Pulso

Um dos parâmetros utilizados para se aumentar a sensibilidade do meio é 
a amplitude. Foram analisados os seguintes valores de amplitude de pulso: 0,025, 
0,05, 0,1 e 0,15 V. A Figura 4 apresenta os resultados da influência da amplitude de 
pulso em relação à corrente de pico anódica.
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Figura 4: Estudo da amplitude de pulso para determinação de Pb (II). Dados obtidos 
a partir da resposta voltamétrica íon Pb (II) em 10mL da solução eletrolítica (3,6mL de 
HNO3 1x10-2 mol L-1; 6,4 mL de propano-1-ol) utilizando VRAPD. Edep: -0,6 V; tpré:8 

min; teq(s): 15; v: 0,03V.s-1; Amp.: 0,025, 0,05, 0,1 e 0,15 V.

Com base nos resultados, observou-se uma melhor resolução dos picos 
utilizando um valor de amplitude de 0,05 V, desta forma, escolheu-se este valor 
como o mais apropriado.

Após o estudo de otimização dos principais parâmetros, obteve-se as 
melhores condições para a determinação do íon metálico Pb (II) em solução 
eletrolítica (branco) pela técnica VRA, de acordo com os dados mostrados na 
Tabela 1.

Parâmetros Especificações
Tempo de Desaeração

Tempo de Pré-Concentração
Tempo de Equilíbrio

Potencial Inicial
Potencial Final

Potencial de Deposição
Velocidade de Varredura

Direção da Varredura
Modo de Varredura
Amplitude de Pulso

5 min
300 s
15 s

-0,7 V
-0,2 V
-0,6 V

0,03 V.s-1

Anódica
Pulso Diferencial

0,05 V

Tabela 1: Parâmetros eletroquímicos para determinação de Pb (II) por voltametria de 
redissolução anódica por pulso diferencial.
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3.2 Curva Analítica para Chumbo utilizando Voltametria de Redissolução 
Anódica por Pulso Diferencial

A obtenção da curva analítica depende da otimização dos parâmetros 
anteriormente estudados e discutidos. Após a otimização das condições 
voltamétricas, as mesmas foram aplicadas em solução eletrolítica (mistura de 
propan-1-ol, ácido nítrico e água ultra-pura).

Para se certificar que os picos encontrados na leitura voltamétrica do branco 
eram do metal chumbo, adicionou-se sucessivas alíquotas de 25 µL de solução 
padrão de Pb (II) na concentração de 1x10-5 mol L-1, proporcionando um aumento 
linear da altura da corrente de pico na faixa de concentração de 2,5 a 9,9x10-8 mol 
L-1. Observou-se que os resultados acima dessa concentração proporcionam o 
desvio da linearidade provocada pela diminuição da corrente de pico do metal em 
estudo, indicando assim, uma saturação do EFM.

A Figura 5 mostra os voltamogramas (A) característicos do metal Pb(II) no 
branco, onde observou-se que à medida que se adicionava alíquotas de Pb(II), o 
pico aumentava e a curva analítica (B) correspondente relacionada à média da 
triplicata da leitura de cada ponto.

Figura 5: (A) Voltamograma característicos do branco, utilizando eletrodo de carbono 
vítreo com filme de mercúrio, referente à determinação de Pb (II). Ei = -0,6 V; Ef = -0,2 
V; v = 0,03 V s-1; tpré = 300s. Solução estoque de Pb (II): 1x10-5 mol L-1; alíquotas de 

adição padrão: 25 µL (2,49x10-8 mol L-1 de Pb). (B) Curva Analítica.

Com base nos resultados obtidos nas duas técnicas, observou-se que a 
técnica de voltametria de redissolução anódica apresentou melhores resultados.

A tabela 2 apresenta a comparação do LD e LQ obtido nas duas técnicas:
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Técnica Limite de Quantificação (LQ) Limite de Detecção 
(LD)

Voltametria de Redissolução Anódica 
por Pulso Diferencial

5,18x10-8 mol.L-1 1,55x10-8 mol.L-1

Voltametria de Onda Quadrada 6,22 x 10-8 mol.L-1 2,81x10-8 mol.L-1

Tabela 2: Resultado do LQ e LD nas técnicas de Voltametria de Redissolução Anódica 
por Pulso Diferencial e Voltametria de Onda Quadrada.

3.3 Análises Voltamétricas de Pb (II) em Amostras de Gasolina 
Microemulsionada por Voltametria de Redissolução Anódica por Pulso 
Diferencial

Após a otimização das condições experimentais, análises voltamétricas 
foram realizadas utilizando os parâmetros otimizados em amostras de gasolina 
comercial microemulsionada.

Observou-se que o metal chumbo apresenta sinal numa faixa de mais ou 
menos -450 mV na microemulsão de gasolina, correspondendo à área do metal 
chumbo.

Para se certificar que os picos encontrados na leitura voltamétrica das 
microemulsões eram do metal chumbo, adicionou-se alíquotas de 25 µL de solução 
de Pb (II) na concentração de 1x10-5 mol L-1 (Concentração final na célula de 2,49 x 
10-8 mol. L-1).

A Figura 6 mostra os voltamogramas (A) característicos do metal Pb(II) na 
microemulsão de gasolina, onde observou-se que à medida que se adicionava 
alíquotas de Pb(II) o pico aumentava e a curva analítica (B) correspondente.

Figura 6: (A) Voltamogramas característicos da microemulsão de gasolina, utilizando 
eletrodo de carbono vítreo com filme de mercúrio, referente à determinação de Pb (II). 

Solução estoque de Pb (II): 1x10-5 mol L-1; alíquotas de adição padrão: 25 µL; (B) Curva 
Analítica.
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Onde de acordo com a Figura 6, observou-se uma boa resposta linear da 
curva analítica, na faixa de concentração de 0,0249 mol L-1 a 7,44 x 10-8 mol L-1 de 
Pb (II), com a reta passando muito próximo da origem.  A regressão linear da curva 
analítica, representada pela equação: y = 0,30064 + 7,90 x, mostrou um coeficiente 
de correlação de 0,9901, cuja concentração de Pb (II) é de 4,05 x 10-8 mol L-1.

3.4 Validação dos Métodos Analíticos 
A validação do método proposto foi realizada através dos cálculos estatísticos 

dos resultados obtidos nos testes de repetibilidade, precisão intermediária, limite de 
detecção, limite de quantificação e exatidão, conforme descrito anteriormente. 

3.4.1 Precisão

A precisão das medidas foi avaliada pelo teste da repetitividade das leituras 
voltamétricas e reprodutibilidade (microemulsões de uma amostra de gasolina 
comercial preparadas em dias diferentes).  

3.4.2 Repetibilidade

O teste da repetibilidade das leituras voltamétricas foi realizado com base 
em uma varredura voltamétrica de uma microemulsão com sucessivas adições do 
Pb (II). A Tabela 3 apresenta todos os resultados obtidos no teste de repetibilidade.

Medidas Microemulsão  com adição padrão Pb(II) 
4,83x10-3 mol/L (100 µL)

Ip1(A)
Ip2(A)
Ip3(A)
Ip4(A)
Ip5(A)

S
CV

3,25x10-6

3,56x10-6

3,76x10-6

4,47x10-6

4,65x10-6

3,94x10-6

0,168655
4,86%

Tabela 3: Medidas de Corrente no Estudo da Repetibilidade da Microemulsão de 
Gasolina para o Metal Pb (II)

3.4.3 Reprodutibilidade

Para os testes de reprodutibilidade foram realizados novos experimentos, 
onde a cada dia era preparada uma nova microemulsão, preparado um novo filme 
de mercúrio e em seguida, realizadas as leituras voltamétricas.

 Com base nos experimentos foram realizados os cálculos estatísticos 
para a reprodutibilidade das análises das medidas voltamétricas realizadas em 
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microemulsões preparadas em dias diferentes e analisadas com filmes de mercúrio 
preparados também em dias diferentes.

A Tabela 4 apresenta todos os resultados obtidos no teste de reprodutibilidade.

Medidas Microemulsão  com adição padrão Pb(II) 4,83x10-3 
mol/L (100µL)

Ip1(A)
Ip2(A)
Ip3(A)
Ip4(A)
Ip5(A)
Ip6(A)
Ip7(A)
Ip8(A)
Ip9(A)
Ip10(A)

S
CV

3,76x10-6

4,47x10-6

3,25x10-6

4,65x10-6

3,56x10-6

4,47x10-6

3,76x10-6

3,25x10-6

3,56x10-6
4,65x10-6

3,94x10-6
0,178885

4,89%

Tabela 4: Medidas de Corrente no Estudo da Reprodutibilidade da Microemulsão de 
Gasolina para o Metal Pb (II).

Os dados apresentaram uma boa precisão, baseada na repetibilidade e 
reprodutibilidade das leituras voltamétricas, cujo valor de CV foi de 4,86% e 4,89% 
respectivamente, sendo satisfatório do ponto de vista analítico, pois, estes valores 
são menores que 5% que é um erro considerado aceitável tratando-se de análise de 
traços (MENDHAM et al., 2000).  

3.4.4 Limite de Detecção e Quantificação

Após a realização dos procedimentos necessários para o estudo de precisão, 
foram realizados em seguida, o estudo para determinação do limite de detecção e 
limite de quantificação, conforme descritos anteriormente.

Dessa forma, obteve-se para Pb (II), um limite de detecção de 1,55x10-8 mol 
L-1 e um limite de quantificação de 5,18x10-8 mol L-1.

A Tabela 5 apresenta os parâmetros avaliados, estatisticamente, com base 
nos experimentos realizados para determinação de Pb (II) em microemulsão de 
gasolina utilizando voltametria de redissolução anódica.
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PARÂMETROS AVALIADOS

Faixa Linear de Concentração
LD
LQ
R

Teor de Pb (II) em 
microemulsão de gasolina

0,0249 µmol L-1 a 0,0744 µmol L-1

1,55x10-8

5,18x10-8

0,9901
4,05 x 10-8  mol ou 1,95x10-10 g L-1

Tabela 5: Resultados Obtidos na Determinação Voltamétrica de Pb (II) em 
Microemulsão de Gasolina.

3.4.5 Exatidão

Neste estudo, quantidades de Pb (II) foram adicionados em uma amostra de 
microemulsão de gasolina, cuja concentração de Pb (II) original, foi previamente 
determinada.  Os resultados foram apresentados na Tabela 6.

Valor de Pb (II) 
Adicionado  
(µmol L-1)

Valor de Pb (II) 
Recuperado 

(mol L-1)

Percentagem 
Recuperada

(%)

Média 
Percentagem 
Recuperada

(%)
0,024
0,049

0,0744

0,021
0,049

0,0759

87,5%
100%
102%

96,5%

Tabela 6: Testes de Recuperação para a Determinação de Pb (II) em Amostra de 
Microemulssão de Gasolina.

A percentagem de recuperação encontrada variou de 87,5% a 102% sendo 
satisfatório do ponto de vista estatístico, pois, estes valores estão dentro da faixa 
considerada aceitável de 70 a 110%.

4 |  CONCLUSÃO
Os resultados obtidos confirmam que o Eletrodo de Filme de Mercúrio 

apresenta grande potencialidade para a determinação do íon metálico Pb (II) em 
microemulsões de gasolina;

Mesmo com a baixa estabilidade observada do filme de mercúrio na superfície 
do eletrodo de carbono vítreo (uma vez que a distribuição de mercúrio na superfície do 
eletrodo de carbono vítreo não pode ser precisamente controlada), este apresentou 
boa resposta analítica para a determinação de Pb (II), nas condições avaliadas, na 
faixa de concentração estudada (2,49x10-8 a 9,90x10-8 mol L-1), usando uma mistura 
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de propan-1-ol + solução de ácido nítrico (1,0x10-2 mol L-1) como eletrólito suporte;
Os limites de detecção obtidos para Pb (II) através da técnica de Voltametria 

de Redissolução Anódica por Pulso Diferencial foi de 1,55x10-8 mol L-1 e o limite de 
quantificação foi de 5,18x10-8 mol L-1 e o teor de Pb (II) encontrado foi de 4,05x10-8 
mol ou 1,95x10-10 g L-1

 na técnica escolhida;
Os resultados estatísticos mostraram precisão aceitável apresentando CV de 

4,86% para repetibilidade e 4,89% para reprodutibilidade, e uma percentagem de 
recuperação variando de 87,5 a 102% sendo considerado satisfatório, levando-se 
em consideração que cada análise é realizada com um novo depósito Formulação 
de Combustíveis Alternativos em Sistemas Microemulsionados Empregando Óleos 
Vegetais e Derivados de filme de mercúrio na superfície do eletrodo de carbono 
vítreo e que essa deposição do filme nunca ocorre de forma uniforme e idêntica.
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